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Proba practica
Clasa a X-a

Gyakotlati proba
X. osztaly

A kémia laboratoriumban sziikséges védofelszerelés
Pamutbol késziilt laboratérimi kopeny.
Védo szemiiveg.

Csukott laboratériumi cipd, amelynek talpa redds, a cstiszas megel6zése érdekében.

b=

Latex vagy gumi kesztyii alland6 viselése.

Munkavédelmi szabalyok
1. A kémia laboratoriumban nem hasznalnak kontakt lencsét;
2. A kémia laboratoriumban allando jelleggel védo felszerelést haszndlnak;

3. A vegyszerek atvételénél és hasznalatdnal, mindig figyelemmel el kell olvasni a
flakonokon, edényeken levd cimkéket;

4. Nem kostoljuk a vegyiileteket;

5. A vegyiilet szagdnak megallapitdsa érdekében a gbzoket keziinkkel korkoros
mozgasokkal végezziik, nagy figyelemmel, anélkiil, hogy fejiinket az edény folé¢ hajtsuk,
¢s mélyen belélegezziik;

6. Tilos az edény f6l¢ hajolni, amikor atvisznek, vagy melegitenek benne, vagy az edényt
magunk illetve masik személy felé tartani, hogy megakadalyozzuk a spriccolast a
folyadékkal;

7. Mindig savat Ontiink vizben és nem a vizet savban;
8. A reagensek edényeit, hasznalat utan régton le kell zarni;

9. A visszamaradt reziduumokat nem dobjuk a kagyldban, ezeket specialis, cimkével ellatott
edényekben taroljak;

10. A laboratoriumi kisérlet megkezdése eldtt, ellendrizziik a renelkezésiinkre 4llo
iivegeszkozoket, ha valamelyikiik karcolast, repedést vagy mas hibat mutat, a didk értesiti
a felvigyazo6 tanart;
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11. Az edények mosasa rogton hasznalata utan torténik, a megfelelé folyadékokkal, az
erélyes reackiok elkeriilése érdekében;

12. A szilard reagensek hasznalata tiszta kanalakkal, vagy spatuldkkal torténik, hogy
megel6zziik ezek szennyezését.

13. A reagens oldatokat Gigy hasznaljuk, hogy ezek ne szennyezddjenek.

14. A volatilis és robbanasveszélyes vegylileteket (diklor-metan, toluol, pentan stb.), nagy
odafigyeléssel hasznaljuk.

A vegyszerek hasznalata

Az elsd informacioforras a vegyszerek azonossagéaval és veszélyességével kapcsolatban
a cimke. Egy helyesen elkészitett cimke alapjan azonosithato a vegyszer (Osszetétel,
koncentracid, molekulatomeg, fizikai allanddk), valamint a veszélyek es ezek elkeriilésének
modjai.
* R mondatok. A veszélyek természetét jeloli. 68 mondat 1étezik R1- R68 valamint
tobb mondat kombinacidja.

* S mondatok. Eldvigyazati ajadnlasokat jeloli. Létezik 64 eldvigyazati mondat S1-
S64, valamint ezek kombinécioja.

Grafikus figyelmezteto jelek kotelezoen fel vannak tiintetve a veszélyes vegyszerek és ezek
prepardtumaira a cimkén.

Szimbélumok, piktogrammok, veszélyességi utasitasok, a fontos rizikoéfaktorok

kiemelésére.
, . F (Nagyon F" (Extrém .
E (Robbano) O (Oxidans) ayulékony) ayulékony) T (Toxikus)
T" (Nagyon N
a8y C (Koroziv) X n (Mérgez0) X 1(Irriténs) (Kornyezetre
toxikus) g
veszélyes)
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A kisérlet elvégzéséhez sziikséges vegyszerek fobb jellemzoi

Vegyiilet Fizikai tulajdonsagok R mondatok | S mondatok
e | Pleem) | & Tt (°C) |  Oldhatosag 20°C-on
N i
Benzaldehid O | folyadek 1,04 178,1 -26 Moderats R22 S24
szintelen
I - @ - S26,
Benzﬂtnfemlfoszfomum epph3 Szﬂalrd ) ) 329-331 Mare R25 $36/37/39
klorid fehér
Cl S45
Natrium hidroxid vizes folyadék S26, S37/39,
oldata 50% - szintelen 1,515 105 - 140 -12-10 Mare R35 S45
Kalium-karbonat vizes ) folyadék 11 ) ) Mare ) )
oldata 10% szintelen ’
. . folyadék . S23/24/25
Dikloro-metan CHxCl, szintelen 1,33 39,6 -96,7 Mica R40 S36/37
- folyadék s R11, R38,
Eter — petrol - szintelen 0,64 40-60 - Mica R51/53, S61/62
R65, R67
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(R) mondatok és (S) mondatok

R11 . Nagyon gyulékony.

R22 Mérgez0 lenyelés esetében.

R25 Toxikus lenyelés esetében.

R35 Sulyos égési sériiléseket okoz.

R38 Borre iritald hatésu.

R40 Kancerigén hatas lehetséges, kévés bizonyiték.

R65 Mérgezd: lenyelés esetében tiidd megbetegedést okozhat.

R67 A gb6z0k belélegzése, aluszékonysagot és szédiilést okozhat.

R51/53 Toxikus vizi eldlényekre, kiillonbozd hosszitavu hatdsa van a vizi kdrnyezetre.
S 23 Nem belélégezni a gazt/fiistot/gdzoket/aeroszolokat

S24 Mell6zni a borrel valo kontaktust.

S26 Szembe kertilés esetén, azonnal, b6 vizzel mossak meg a szemeket és forduljanak orvoshoz.

S45Baleset vagz betegség szimptomak esetében azonnal forduljon orvoshoz (Ha lehetséges az
orvosnak meg kell mutatni a cimkét.).

S61 Melldzék a kornyezetben vald kidobast. Tanulmanyozni a specidlis utasitdsoka/védelmi
eldirasokat.

S62 Lenyelés esetében, ne idézziink hanyingert: azonnal forduljon orvoshoz, az orvosnak meg
kell mutatni a cimkeét.

S24/25 Melldzni a kontaktust borrel €s szemmel.
S36/37 Védofelszerelés és védokesztyii hasznalata.
S37/39 Megfelel6 védofelszerelés hasznélata és szem/arc védése.

S36/37/39 Megfelel6 védofelszerelés hasznalata, kesztyli és védomaszk hasznalata szém/arc meg
védésére
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A Kisérlet elvégzéséhez sziilkséges vegyszerek, livegeszkozok és

felszerelések

Uvegeszkdzok és felszerelések

nr. 1 Kisérlet Db. | Vegyszerek
Kémcsd allvan 1 .
30 mL kémcsg 2 Benzaldehid
10 mL kémcso ! Dessztilalt viz
Erlenmeyer pohar100 mL 1
Méré pipettal mL 1 Kalium-karbonat vizes
Méré pipetta1 1 oldata 10%
Pasteur Uveg pipetta 1,5 mL 1
Méré pipettahoz kaucsuk korte 1
Pasteur pipettahoz kaucsuk kérte 1
Méréhenger 10 mL 1
Uvegbot 1
Dessztilaltvizes piszetta 1
Cimkék 3
pH méré papir 1-14
nr. 2 Kisérlet
Analitikai vagy technikai mérleg Benziltrifenilfoszfonium
Oraliveg 1 klorid
Spatula 1 .
Erlenmeyer pohar dugéval 250 mL 1 Benzaldehid
Berzelius pohar 100 mL 3 Natrium hidroxid vizes
Méréhenger 50 mL 1 oldata 50%
Méréhenger 10 mL 1 Dikloro-metan
Méré pipettal mL 1
Pasteur pipetta 1,5 mL 2 Vlszantes natrium
szulfat
Méré pipettahoz kaucsuk korte 1
Pasteur pipettahoz kaucsuk korte 1
Kémcs6 10 mL 1
Uvegbot 1
Szirétolcsér 1
Red&s szlir6papir 1
Cimkék 4
nr. 3 Kisérlet
Ber;_ellus pohar 100 mL 1 A Préba
Oraliveg 1
Ceruza 1 .
Mérdhenger 10 mL 1 | BProba
Feémcsipesz 1 Dikloro-metéan
Szilikagéles kromatograf lemezke 1
532!‘?;:580k 2 Eter - petrol
KMnQ, oldatos vizualizalé tartaly KMnO, oldat
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| Tétel (100 pont)

Wittig reakcio

A Wittig reakciét 1954-ben Georg Wittig fedezte fel és Kémiai Nobel Dijjat kapott 1979-ben.
Egyszerlisége miatt, ez a reakcio lett az alkének egyik altalanos el6allitasi modszere. Egy aldehid vagy
egy keton reagal foszfénium iliddel, ezaltal melléktermékként foszfin-oxid keletkezik.

R! R.® O R3 R'" R3 R.
>:O + R;FI)_C:R“ — + R’FI):O
RZ R R2 R4 R
ilida de fosfoniu fosfinoxid

A trifenil-foszfénium ilidek elGallithatéak in  situ foszfénium sokbdl, melyek reaktiv
alkilhalogenidekbdl (benzil-klorid, alil-klorid stb.) és ftrifenilfoszfinbél nempolaris olddszerben, amelybdl
kicsapodik mint egyetlen termék s6 formaban. Erés bazis hatasara (natrium hidrid, n-butil litium, tdmény
natrium hidroxid de sodiu) de ftrifenilfosfoniumsok generaljak a megfeleld ilideket, melyek képesek
reagalni aldehidekkel vagy ketonokkal

e o
N P toluen ,C?phS baza f?phS
Cl

Clorura de llida de

benziltrifenilfosfoniu benziltrifenilfosfoniu
PPhs

A Wittig reakciobdl altalaban két termék keletkezik egy tdbbségben, a masik kissebb
mennyisegben, amelyek izomérek és kulsd tényez6k hatasara, mint példaul fény, atalakulhatnak
egymasban.

A sztilben szintézise

A sztilben vagy 1,2-difeniletén két geometriai izomérrel rendelkezik. Az egyik oladaspontja125°C,
a masik olvadasponja 5-6°C.

A sztiibent nagy mennyiségben es konnzen el6 lehet Adllitani Witting reakcioval
benziltrifenilfoszfoniumbdl és benzaldehidbdl tdmény natrium-hidroxid jelenlétében.

Bifazisos kdzegben megy végbe, katalitikus fazis atalakulassal, ahol a foszféniumso6 szerepe
kettds, fazia atalakulas katalizator és szubsztratum. A reakciébdl mindkét izomér keletkezik, tébbségben
a kévésbé stabil izomér képz6dik. A stabil izomér sztereoszelektiv eléallitasa megvaldsithatd utélagos
atalakulasok soran.

Kérjik:
Szintetizaljatok a sztirolt az alabiakban leirt munkamenet szerint és valaszoljatok a kérdésekre.
| Kisérlet

1.1. Egy kicsi kémcsében tegyetek 0,1 mL benzaldehidet és 1 mL desztilalt vizet. Razzatok a
kémcsovet 5 percig, majd pH papirral mérjétek meg a pH-t. Jegyezzétek meg a mért pH
intervallumot.

1.2. Tegyetek egy 100 mL —es Erlenmeyer poharban 2 mL benzaldehidet, majd 10 mL
kaliumkarbonat 10%-o0s oldatat és razzatok a poharat két-harom percig.

1.3. Ontsétek at a 2. pontban elSéllitot keveréket az 1. cimkézett kémcsében, majd
pihentessétek, mig észlelhetd a két fazis szétvalasztasa.

1.4. Pasteur pipetta segitségével valasszatok el a fenti réteget, ezt ontsétek a 2. cimkézett
kémcsdben.

Olimpiada Nalionala de Chimie 2013 Pagina 6 din 9
Proba practica - Clasa a X-a



1.5. A 2. cimkézett kémcsébdl vegyetek egy 0,1 mL-es probat és tegyétek az A proba
cimkézett kémcsében, adjatok hozza 3 mL dikloro-metant és tartsatok meg az A probat
vékonyréteg(i kromatografiai analizis elvégzéséhez a lll. kisérletben.

Kérdések:

1. Milyen sav-bazis jellégl a benzaldehidbél és vizbdl eléallitott vizes oldat? Bizonyitsd a
kapott pH értékkel. Miért?

2. Mi a szerepe a kalium-karbonatnak?

3. Ird fel a kémiai reakciot amely lejatszédik a kalium-karbonat oldat és a benzaldehid kozott.

4. Mit tartalmaz a felsé réteg és mit az alsé réteg?

Il Kisérlet

2.1. Meérjetek 2 g benziltrifenil foszfénium-kloridot, Gvegéra segitségével.

2.2. Tegyétek a lemért benziltrifenil foszfonium-kloridot egy 250 mL-es dugdés Erlenmeyer
poharban és adjatok hozza 10 mL diklor-metant.

2.3. Razzatok a poharat és a keletkezett szuszpenzidhoz adjatok 0,5 mL benzaldehidet amit
ai 1. Kisérletben kaptatok.

2.4. Cseppenként adagoljatok 7,5 mL, 50%-o0s natrium hidroxid oldatot. Jegyezzétek a
megfigyeléseket.

2.5. Tiz percig razzatok az oldatot, vigyazva, hogy 15-20 masodpercenként a dugot vegyétek
ovatosan, a tulnyomas elkerllése érdekében. CSAK abban az esetben oOntsetek a
poharban 5-20 mL diklor-metant, ha észleltek térfogat csékkenést.

2.6. Adjatok hozza 15 mL diklor-metant és 5 mL vizet.

2.7. Ontsétek a bifazisos keveréket a Berzeliusz nr. 1. Poharban.

2.8. Gyljtsétek a fenti réteget Pasteur pipettaval és dntsétek at a Berzeliusz nr. 2. Poharban

2.9. Tegyetek egy spatula vizmentes kalcium-kloridot a Berzeliusz nr. 2. , keverjétek a
szuszpenziét egy Uvegbottal és szlirjétek le egy redbs szirbpapirral a Berzeliusz nr. 3
Poharban.

2.10. Vegyetek egy 0,1 mL-es mintat a Berzeliusz nr. 3 Poharbdl, tegyétek a proba B cimkézett
kémcsdben, adjatok hozza 3 ml diklor-metant és tartsatok meg a B prébat vékony rétegl
kromatografiai analizishez, ami a lll.kisérlet kbvetelménye.

Kérdések:

5. Milyen szinvaltozas észlelheté a natrium-hidroxid adagolasanal? Magyarazzatok az
észlelt valtozasokat.

6. Irjatok fel a lejatszodott reakcidegyenleteket és szamitsatok ki a sztéchiometriat, megadva
a folos reagenst.

7. Mit tartalmaz a fels6 réteg és mit az alsé réteg szétvalasztas el6tt?

8. Mit észleltek a vizmentes kalcium-klorid hozzaadasnal? Milyen szerepe van a kalcium-
kloridnak?

lll._Kisérlet

Az A és a B mintakat szilikagéles vékonyréteg-kromatografia analizisére hasznaljak, az
alabbiak szerint:

3.1. Huzzatok meg ceruzaval a rajtvonalat 1 cm tavolsagra attél az oldaltél amelyiknek
levagtatok a sarkait.
Olimpiada Nalionala de Chimie 2013 Pagina 7 din 9

Proba practica - Clasa a X-a



3.2.

Jegyezzétek meg finoman ceruzaval azt a két pontot ahova elhelyezitek az A és a B
mintat és irjatok a rajtvonal ala mit jelent mindegyik pont.

L- - - o -

A B A

3.3. Helyezzetek el egy hajszalcsd segitségéval egy-egy cseppet az A és B mintakbdl a 3.2
pontnak megfelelé pozicidkba.

3.4. Allitsatok eld az eluciés rendszert. Egy petrol-éter:diklérmetan 6:1-hez térfogataranyos
keveréke ajanlott.

3.5. Ontsétek az ellcios rendszert a kromatografias tartalyba (100 mL —es Berzelius pohar
orauveggel lefedve) ugy, hogy a tartalyban lévé folyadék magassaga kisebb legyen 1cm-
nél.

3.6. Helyezzétek egy csipesz segitségével a kromatografias lemezt a tartalyba gy, hogy
majdnem flggdlegesen alljon (tdmaszkodjon felll a tartaly falahoz) vigyazva arra, hogy a
rajtvonal a tartalyban levé folyadék szintje felett helyezkedjen el.

3.7. Kovessétek a lapocska elucidjat addig mig az oldat frontvonala 1 cm tavolsagra lesz a
lapocska fels6 oldalatol és egy csipesszel vegyétek ki a lapocskat a tartalybdl. Huzzatok
meg azonnal az oldészer vandorlasanak frontvonalat.

3.8. Varjatok 2-3 percet a lapocska megszaradasaig.

3.9. Jelenitsétek meg a lapocskat egy bazikus kalium permanganat oldatba sulyesztve és
jeldljétek a foltokat amelyek sargara szinez6dnek lila alapon. Abban az esetben ha nem
észlelitek a sarga foltok megjelenését melegitsétek 1-2 percig a lapocskat elektromos
melegitén.

3.10. Mérjétek meg vonalzdval a rajtvonal és az olddszer frontvonala kozotti tavolsagot és
jeloljétek D- vel.

3.11. Mérjétek meg a rajtvonal és mindegyik megfigyelt szines folt kdzepe kdzotti tavolsagot és
jeloljétek rendre Das, Daz stb. illetve Dgq, Dg; stb. annak fuggvényében, hogy hany foltot
talaltok mindegyik probanak megfeleléen.

Kérdések:

9. Szamitsatok ki a prébaknak megfelel6 mindegyik folt sor retencios faktorait (Rf). A

retencids faktort a rajtvonal és folt kozép tavolsaga és a rajtvonal és a végsé frontvonal
kozaotti tavolsag aranyaként szamitsuk Ki.
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10. Allapitsatok meg a B minta komponenseinek szamat és jeldlietek a B mintanak
megfeleld legalabb egy foltot.

11. A 8. pont észrevételei alapjan kommentald a nyersanyagok atalakulasat.

12. Hatarozzatok meg a két keletkez6 izomér kozzil melyik a stabilabb és indokoljatok a
valaszt.

13. Hatarozzatok meg a tébbségben keletkezé izomeért.

14. .Az egyik izomér masik izomérré valo atalakulasanak egyik kémiai moddszere a
fotokémiai izomerizacié egy jod kristaly jelenlétében ami a reakcid végén teljes
meértékben megtalalhatd. Hatarozzatok meg a jéd szerepét. Irjatok le a lezajlodd
reakciot/reakciokat.

Adva vannak: Comisia Centrala a Olimpiadei
Atomtémegek: H-1; C-12, 0O-16, K-39, P-31, CI-35,5

Nationale de Chimie

Adottak: Va ureaza

Atomtémegek: H-1; C-12, O-16, K-39, P-31, CI-35,5 I
Succes!

Munkaid6: 3 6ra
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