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1. Oxidation af benzaldehyd med kaliumpermanganat

Formal

Ved denne metode bruges kaliumpermanganat som oxidationsmiddel. Reaktionen geres sur af

kaliumdihydrogenphoshat. Den samlede afstemte, reaktion er folgende:

3CeHsCHO(J) + 2MnO4 (aq) + 2H' (aq) — 3CeHsCOOH(s) + 2MnOa(s) + 2H,0())

Materialer

Udstyr:

e 50 mL begerglas: 2 stk.

e 50 mL konisk kolbe: 2 stk.
e Reagensglas, sma: 2 stk.

e Isbad

e Magnet

e Magnetrorer og varmeplade
e (lastragt

e Filtrerpapir

e Biichnertragt med vakuumudsug
e Plastpipetter (1 mL)

e Pincet

o Vejebad

e Reagensholder

e Urglas

Reagenser:

Kaliumdihydrogenphosphat (KH2PO.)

3% frisklavet kaliumpermanganatoplesning
(KMnOg)

Benzaldehyd (CsHsCHO)

Demineraliseret vand (dem.vand), iskoldt
0,1 M natriumthiosulfat (Na>S»03)
Koncentreret saltsyre (HCI)
2,4-dinitrophenylhydrazin oplasning (0,2 %
i 2M HCI)

Sikkerhed og forarbejde
Du skal beare sikkerhedsbriller og kittel til forseget.

I skal selv have styr pa sikkerheden i virksomhedens laboratorium, og der indbefatter at have styr pa
faresymboler, faresetninger i form af H- seetninger (H for Hazard) og sikkerhedssetninger i form af
P-sztninger (P for Precaution) for de anvendte kemikalier. Du kan leese mere om H- og P-satninger
pa dette Kiros.dk. Det er ogsa her i finder faresymboler, H- og P-satninger for mange kemikalier.

Prov som en indledende gvelse, at sgge pa ethanol og leg marke til faresymbol, H og P setninger:

Nu skal I selv finde og indsatte H og P sa&tninger, bade som tal/bogstaver og som satninger, samt
faresymboler. Et eksempel er vist for den forste oplesning:
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https://kiros.dk/Web/

Benzaldehyd Faresymbol:
H-satninger:

H302 Skadelig ved indtagelse

P-satninger:

Udfyld selv

Kaliumpermanganatoplesning, 3% Faresymboler:

For denne oplesning, kan I bruge dette link. Indsset H og P satninger og faresymbol

Kaliumdihydrogenphosphat Faresymboler:
Merkning ikke pékraevet Ingen faresymboler
Natriumthiosulfat (0,1M) Faresymboler:

For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk

Indseet H og P saetninger og faresymbol

Koncentreret saltsyre Faresymboler:
For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk

Indsaet H og P setninger og faresymbol

2,4 dinitrophenylhydrazin oplesning (0,2 %)  Faresymboler:
For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk

Indseet H og P saetninger og faresymbol

Tremgangsnride

Syntese:

1. Vej 0,50 g KH,POy4 af i et 50 mL beegerglas. Tilsaet 20 mL kaliumpermanganatoplesning og en
reremagnet. Stil det pd en magnetomrerer og ror, indtil alt er oplest, ca. 2-3 minutter.

2. Vej 0,40 g benzaldehyd af i en 50 mL konisk kolbe, og noter massen i resultatskemaet. Placer
kolben pa magnetrareren, og overfor oplesningen fra trin 1 til kolben. Skyl bagerglasset med 1-2
mL vand for at sikre, at al oplesning overfores. Lad oplesningen omrere i 15 minutter.

3. Fjernelse af overskydende KMnO4: Hvis oplgsningen er lysered/lilla, tilsaettes Na,S>0;-
oplesning drébevis, indtil farven forsvinder.

4. Filtrering: Fjern brunsten (MnQO») ved at filtrere oplesningen gennem en glastragt med foldet
filtrerpapir og opsamle vaesken i en konisk kolbe. Hvis veesken stadig er lyserad, tilsat lidt mere
Na,S,0s-oplesning.

5. Udfzldning af benzoesyre: Tilsat 2 mL koncentreret HCI til filtratet og placer kolben i et isbad.
Benzoesyren vil udfelde.


https://www.merckmillipore.com/Web-CH-Site/en_US/-/CHF/ShowDocument-File?ProductSKU=MDA_CHEM-143029&DocumentType=MSD&DocumentId=143029_SDS_DK_DA.PDF&DocumentUID=18579188&Language=DA&Country=DK&Origin=PDP
https://kiros.dk/Web/
https://kiros.dk/Web/
https://kiros.dk/Web/

6. Efter 5 minutter filtreres benzoesyren med en Biichnertragt og vaskes med 5 mL dem. iskoldt
vand. Ter produktet let i tragten med vakuum.

7. Tag filteret med benzoesyren ud af tragten med en pincet, og lad det luftterre pé et urglas i 5
minutter. Dette er jeres raprodukt.

8. Vej et 50 mL bagerglas, overfor benzoesyren hertil og noter massen af raproduktet nejagtigt
(gerne 2 decimaler) i resultatskemaet.

9. Tag en lille spatelspids af raproduktet fra til senere analyse, laeg det i en vejebad.

Omkrystallisering:

10. Beregn ud fra massen af raproduktet, hvor meget vand, der skal tilsattes (30 mL vand/g
benzoesyre, maks. 12 mL).

11. Tilsaet dem.vand til raproduktet og varm blandingen pa en varmeplade, indtil al benzoesyre er
oplest.

12. Kol oplesningen i et isbad, s& benzoesyren krystalliserer som néleformede krystaller.

13. Filtrer krystallerne som tidligere beskrevet (gentag pkt. 6 og 7)

14. Luftter krystallerne og vej det faerdige produkt.

Simpel test for renhed:

Her laves en simpel test for, om der stadig er uomdannet benzaldehyd tilbage i jeres faerdige produkt.
Det gares ved at teste for tilstedeverelsen af carbonylforbindelsen med reagenset 2,4-
dinitrophenylhydrazin.

15.
16.
17.

18.

To smé reagensglas tilsettes hver ca. 20 dréber 2,4-dinitrophenylhydrazin oplesning.
Til det ene reagensglas tilsattes en lille smule af raproduktet (en lille spatelspids) fra pkt. 7.

Til det andet reagensglas tilsattes en lille smule af det feerdige produkt (en lille spatelspids) fra
pkt. 14.

lagttag evt. farveskift til orange/red. Hvis der er en carbonylforbindelse tilstede dannes et
tungtopleseligt bundfald bestdende af en hydrazonforbindelse. Det ses som et gult/orange/rodt
bundfald. Er der benzaldehyd til stede i rdproduktet eller i det feerdige produkt?

Oprydning
Ryd op og stil tingene pé plads. Ter bordet af, hvor du har lavet forseget, sé du sikrer dig, at der ikke
er spildt noget, som de naste elever kommer til at rore ved.

Resultater

Saml jeres resultater i et resultatskema:

Masse af Masse af Masse af Var der en rest af
benzaldehyd: | rdprodukt: omkrystalliseret carbonylforbindelse i produktet
produkt: eller raprodukt?

Databehandling og konklusion laves i et andet dokument.
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2. Oxidation af benzaldehyd med calciumhypochlorit

Formal
Ved denne metode bruges calciumhypochlorit som oxidationsmiddel. Falgende reaktion foregér:

3C¢HsCHO + CIO™ — 3CsHsCOOH + CI™

Materialer

Udstyr: Reagenser:

e 50 mL begerglas e Calciumhypochlorit (Ca(ClO),)

e 50 mL konisk kolbe e Benzaldehyd (CsHsCHO)

o Isbad e 2-methyl-propan-2-ol (tertbutyl alkohol)
e Maleglas (CH3C(CH3)OHCH3)

e Magnet e Koncentreret eddikesyre (CH;COOH)

e Filtrerpapir e Demineraliseret vand (dem.vand),iskoldt
e Biichnertragt med udsug e Koncentreret saltsyre (HCI)

e Magnetomrerer og varmeplade e Propan-2-ol (isopropanol)

e Reagensglas med prop e 2 .4-dinitrophenylhydrazin oplesning

e Plastpipetter, ] mL

e Vejebad

Sikkerhed og forarbejde
Du skal bare sikkerhedsbriller og kittel til forseget.

I skal selv have styr pa sikkerheden i virksomhedens laboratorium. Nedenfor er vist faresymboler,
faresatninger i form af H- setninger (H for Hazard) og sikkerhedssetninger i form af P-setninger (P
for Precaution). Du kan laese mere om H- og P-satninger pa Kiros.dk. Nu skal I selv finde og indsattg
H og P s&tninger, bdde som tal/bogstaver og som satninger, samt faresymboler. Et eksempel er vist
for den ferste oplesning:

Benzaldehyd Faresymbol:
H-satninger:
H302 Skadelig ved indtagelse

P-satninger:
Udfyld selv

Calciumhypochlorit (Ca(Cl0O),) Faresymbol:

For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk

Indseet H og P saetninger og faresymbol



https://kiros.dk/Web/
https://kiros.dk/Web/

2-methyl-propan-2-ol

For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk . Men I skal nok sege stoffet frem med det
gamle systematiske navn: tert-Butyl Alkohol.

Indseet H og P saetninger og faresymbol
Koncentreret eddikesyre (iseddikesyre)

For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk
Indsat H og P satninger og faresymbol
Koncentreret saltsyre

For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk
Indsat H og P satninger og faresymbol

Propan-2-ol

For dette kemikalie, kan I bruge dette link.

Indsaet H og P se@tninger og faresymbol

2,4 dinitrophenylhydrazin oplesning (0,2 %)
For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk

Indseet H og P saetninger og faresymbol

Fremgangsmade
Syntesen udferes i stinkskab

1. Vej 1,00 g calciumhypochlorit af i en 50 mL konisk kolbe. Tilset 30 mL vand og en reremagnet,
og sat kolben til omrering pa en magnetomrerer.

2. Vej 1,00 g benzaldehyd afi et 50 mL bagerglas, noter massen i resultatskemaet. Tilsat 5 mL 2-
methyl-propan-2-ol (4,0g) og 3 mL koncentreret eddikesyre (3,0 g), og bland grundigt. Overfor
blandingen til den konisk kolbe med calciumhypochlorit i, ved at helde benzaldehydblandingen i
gradvist over ca. 30 sekunder.

3. Lad blandingen rere i 20 minutter.
4. Tilsat 2 mL propan-2-ol for at mindske effekten af overskydende hypochlorit.

5. Udfzldning af benzoesyre. Tilset 2 mL koncentreret saltsyre (2,4g) til den koniske kolbe med
reaktionsblandingen. St kolben i et isbad. Benzoesyre vil udfelde.

6. Efter 5 minutter filtreres benzoesyren med en Biichnertragt og vaskes med 5 mL isvand. Ter
produktet let i tragten med vakuum.

7. Fjern filtrerpapiret fra tragten med en pincet, og lad det luftterre i 5 minutter.

8. Vej et 50 mL baegerglas, overfer benzoesyren hertil og noter massen af raproduktet, gerne med 2
decimaler i resultatskemaet.


https://kiros.dk/Web/
https://kiros.dk/Web/
https://kiros.dk/Web/
https://www.carlroth.com/medias/SDB-9866-DK-DA.pdf?context=bWFzdGVyfHNlY3VyaXR5RGF0YXNoZWV0c3wyOTI5OTR8YXBwbGljYXRpb24vcGRmfGFHVTVMMmhqTmk4NU1UYzNNelUyTkRNMU5EZzJMMU5FUWw4NU9EWTJYMFJMWDBSQkxuQmtaZ3wzYzQ3MDYwOTlhMDEyODdmNmFlZThkOTBhNzY0YmY1YzBlOGNmNWRiNTA2ZTU4MWZkMDI1ZWNjYzk5ZDlhOWVk
https://kiros.dk/Web/

9.

Tag en lille spatelspids af dette raprodukt’ fra til senere analyse, leeg det i en vejebad.

Omkrystallisering:

10.

11.
12.

13.
14.

Beregn meengden af demi. vand, der skal tilsattes — 30 mL vand pr. gram benzoesyre, men
maksimalt 20 mL vand.

Tilsat vand til raproduktet og varm blandingen op pa en varmeplade, indtil alt er oplast.

Saet derefter oplesningen i et isbad for at kele ned. Benzoesyren udfaldes som fine naleformede

krystaller.

Filtrer krystallerne fra som beskrevet i trin 6.

Luftter krystallerne og vej det faerdige produkt.

Simpel test for renhed:

Her laves en simpel test for, om der stadig er uomdannet benzaldehyd tilbage i jeres feerdige produkt.
Det gores ved at pavise tilstedevarelsen af carbonylforbindelsen med 2,4-dinitrophenylhydrazin.

15.
16.
17.

18.

To smé reagensglas tilsettes hver ca. 20 dréber 2,4-dinitrophenylhydrazin-oplgsningen.
Til det ene reagensglas tilsattes en lille smule af raproduktet (en lille spatelspids) fra pkt. 7.

Til det andet reagensglas tilsattes en lille smule af det faerdige produkt (en lille spatelspids) fra
pkt. 14.

lagttag evt. farveskift til orange/red. Hvis der er en carbonylforbindelse tilstede dannes et
tungtopleseligt bundfald bestdende af en hydrazonforbindelse. Det ses som et gult/orange/rodt
bundfald. Er der benzaldehyd til stede i rdproduktet eller i det feerdige produkt?

Oprydning
Ryd op og stil tingene pé plads. Ter bordet af, hvor du har lavet forseget, sé du sikrer dig, at der ikke
er spildt noget, som de naste elever kommer til at rore ved.

Resultater

Saml jeres resultater i et resultatskema:

Masse af Masse af omkrystalliseret | Var der en rest af carbonylforbindelse i
raprodukt: produkt: produktet eller rdprodukt?

Databehandling og konklusion laves i et andet dokument.




3. Oxidation af benzaldehyd med Oxone®

Formal

Ved denne metode bruges Oxone® som oxidationsmiddel. Oxone er en blanding af tre salte (et
trippelsalt), der bestar af kaliumhydrogenperoxysulfat, kaliumhydrogensulfat og kaliumsulfat i
forholdet 2:1:1 (KHSOs' KHSO4-K»S0Os). Peroxysulfat-ionerne kan bruges som oxidationsmiddel og
de ovrige salte i trippelsaltet forleenger holdbarheden af kaliumperoxysulfat. Felgende reaktion

foregé’lr: 3C¢HsCHO + HSOs5 — 3CsHsCOOH +HSO4
Udstyr: Reagenser:
e Vandbad e Oxone®
o Isbad e Benzaldehyd (CsHsCHO)
e 50 mL rundbundet kolbe e Vand, noget skal vere iskoldt (H,O)
* 50 mL konisk kolbe e 2.4 dinitrophenylhydrazin oplesning

e 50 mL bagerglas

e Maleglas

e Magnet, 2 stk.

e Svalerer

e Filtrerpapir

¢ Biichnertragt

e Magnetomrerer og varmeplade
e Termometer

e Vejebad

Forsegsopstilling. Venstre foto viser bl.a., hvordan
varmepladen stér pd en lofteplade. Foto til hejre viser
hvordan termometer er fastholdt i vandbadet.

Sikkerhed og forarbejde
Du skal bare sikkerhedsbriller og kittel til forseget.

I skal selv have styr pa sikkerheden i virksomhedens laboratorium. Nedenfor er vist faresymboler,
faresaetninger i form af H- saetninger (H for Hazard) og sikkerhedssetninger i form af P-saetninger (P
for Precaution). Du kan lase mere om H- og P-s&tninger pa Kiros.dk. Nu skal I selv finde og indsztt¢
H og P s&tninger, bade som tal/bogstaver og som satninger, samt faresymboler. Et eksempel er vist
for den forste oplesning:

Benzaldehyd Faresymbol:
H-saetninger:
H302 Skadelig ved indtagelse

P-satninger:
Udfyld selv



https://kiros.dk/Web/

Oxone ® Faresymbol:

For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk

Indsat H og P satninger og faresymbol

2,4 dinitrophenylhydrazin oplesning (0,2 %)  Faresymbol:

For dette kemikalie, kan I bruge kiros databasen: Kiros.dk

Indsat H og P satninger og faresymbol

Fremgangsméade
Syntese

L.

Lav et varmebad ved at fylde et glas med (varmt) vand, tilsaet en reremagnet, og placer den pa en
magnetomrerer med varmeplade. Placer et termometer i vandet. Anbring en lofteplade under
varmepladen, sd vandbadet nemt kan fjernes senere. (Se foto af forsggsopstilling).

2. Vej 1,00 g benzaldehyd af i en 50 mL rundbundet kolbe, og tilsat en lille magnet. Fastgor
rundkolben til et stativ. Rundkolben skal senere saenkes ned i vandbadet.

3. Vej 7,25 g Oxone af'i en 50 mL konisk kolbe. Tilset 20 mL vand, og tilset en reremagnet. Lad
opl@sningen rore i ét minut.

4. Heald Oxone-oplesningen over i den rundbundede kolbe. Brug yderligere 5 mL vand til at skylle
alt stoffet med over.

5. Set et svalerer pa den rundbundede kolbe. Tilslut vandslangerne, sa vandet kommer ind nederst
og forlader svalereret gverst.

6. Seank rundkolben ned i vandbadet. Tend for varmen, og lad rundkolben sté i vandbadet i 20
minutter, nar vandbadet har ndet 80 °C. Vandbadets temperatur skal holdes mellem 80-85 °C
under hele reaktionen. Reguler temperaturen ved at justere varmepladens indstilling.

7. Udfzldning af benzoesyre Fjern magneten fra rundkolben og erstat vandbadet med et isbad.
Benzoesyren udfaldes.

8. Efter 10 minutter filtreres benzoesyren med en Biichnertragt og vaskes med 20-30 mL isvand. Ter
produktet let i tragten med vakuum.

9. Tag filteret med benzoesyren ud af tragten med en pincet, og lad det luftterre pa et urglas i 5
minutter.

Omkrystallisering:

10. Vej et 50 mL bezegerglas og overfor benzoesyren (jeres produkt) til hertil. Vej igen, og beregn,
hvor meget vand der skal tilsattes: 30 mL vand pr. gram benzoesyre, dog maksimalt 20 mL vand.

11. Opvarm blandingen pa en varmeplade, indtil al benzoesyren er oplest. Sat derefter oplesningen i
et isbad for at kele ned. Benzoesyren udfeeldes som fine néleformede krystaller.

12. Filtrer krystallerne fra som beskrevet i punkt 8.

13. Luftter krystallerne og vej det feerdige produkt.
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Simpel test for renhed:

Her laves en simpel test for, om der stadig er uomdannet benzaldehyd tilbage i jeres feerdige produkt.
Det gores ved at pavise tilstedevarelsen af carbonylforbindelsen med 2,4 dinitrophenylhydrazin.

14. To sma reagensglas tilsettes hver ca. 20 draber 2,4 dinitrophenylhydrazin oplgsning..
15. Til den ene reagensglas tilsattes en lille smule af raproduktet (en lille spatelspids) fra pkt. 7.

16. Til det andet reagensglas tilsattes en lille smule af det feerdige produkt (en lille spatelspids) fra
pkt. 14.

17. lagttag evt. farveskift til orange/red. Hvis der er en carbonylforbindelse tilstede dannes et
tungtopleseligt bundfald bestdende af en hydrazonforbindelse. Det ses som et gult/orange/radt
bundfald. Er der benzaldehyd til stede i rdproduktet eller i det feerdige produkt?

Oprydning
Ryd op og stil tingene pé plads. Ter bordet af, hvor du har lavet forseget, sé du sikrer dig, at der ikke
er spildt noget, som de naste elever kommer til at rore ved.

Resultater

Saml jeres resultater i et resultatskema:

Masse af Masse af omkrystalliseret | Var der en rest af carbonylforbindelse i
raprodukt: produkt: produktet eller rdprodukt?

Databehandling og konklusion laves i et andet dokument.
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