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44회 국제화학올림피아드– 실험시험

지시 사항 (실험1)

 실험1 시험은 12장의실험과정과답안지로구성되어있다.

 실험 시작 전 15분 동안 문제를 읽는 시간이 추가로 주어진다.

 실험1의 시험 시간은 2시간 15분이다.

 시작(START)이라는 말을 들은 후 실험을 시작한다.실험을 중지(STOP)하라는 말을

들으면 즉시 실험을 멈추어야 한다.5분안에멈추지않는경우, 실험시험에서실격할수있다.

실험을멈추라는말을들은후에, 실험한자리에서기다려라.

감독관이실험공간을확인할것이다. 다음실험결과물들은실험대에있어야한다.

 문제지/ 답안지 (이책자)

 IChO규정에주어진안전규칙을반드시따라야한다.

실험실에있는동안보안경을항상착용해야한다.

시약을다루는동안에는반드시장갑을끼어야한다.

 만일 안전 규칙을 어기는 경우 1차 경고를 받고, 두 번째에는 퇴실 조치될 것이다. 이

경우 전체 실험 시험은 0점으로 처리된다.

 안전과 관련된 질문 사항이 있거나 실험실을 떠날 필요가 있는 경우 실험 보조원에게

즉시 문의하시오

 배정된 실험 공간에서만 실험을 수행하시오.

 답안은 주어진 펜을 사용하여 작성하시오. 연필은 안됨.

 주어진 계산기를 사용하시오.

 모든 결과는 답안지의 지정된 부분에 작성해야 한다. 지정된 부분이 아닌 곳에 쓴

내용은 채점 대상이 아니다. 연습장이 필요하면 답안지 뒷면을 사용하시오.

 반응용액이 있는 유리병(vial)은“Used Vials”로표기된용기에버리시오.
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44회 국제화학올림피아드– 실험시험

 사용한 용액은 “Liquid Waste”로 표기된 용기에 버리시오.

 앰풀(ampule) 조각은“Broken Glass Disposal”로표기된용기에버리시오.

 시약이나 실험기구가 필요한 경우 요청하면 모두 제공된다. 첫 번째 요청 사항은

감점이 없다. 하지만 두 번째 요청부터는 요청 항목 당 실험 시험 총점 40점 중 1점씩

감점한다. (단, d6-acetone의 경우 첫 번째 추가 요청부터 1점 감점된다.)

 실험 번역이 불분명한 경우, 이 실험 시험의 공식 영문판을 요청하여 볼 수 있다.
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44회 국제화학올림피아드– 실험시험

시약 및 기구 (실험 1)

시약 (각 용기에 표시된 내용은 굵은 글씨로 주어짐)

위험표시+ 안전표시+

약 2 M HCl*, 수용액, 병안에 50mL R34,R37 S26,S45

약 0.01 M KI3,
*수용액, 병 안에 10mL, “I2”표기됨

acetone, (CH3)2CO, 분자량 = 58.08g/mol, 밀도 =

0.791g/mL, 바이알에 10.0mL

R11,R36,R66,R67 S9, S16, S26

Acetone-d6, (CD3)2CO, 분자량 64.12g/mol, 밀도 0.872g/mL,

앰풀 안에 3.0mL

R11,R36,R66,R67 S9, S16, S26

+위험 및 안전 표시에 대한 정의는 4페이지 참고.
*정확한 몰농도는 용기에 표시됨. 시약명 앞에 농도가 표시됨.

기구- Kit #1

 증류수로 채워진 유리병 1개

 테프론 뚜껑을 가진 20-mL 바이알 15 개

 1-mL폴리에틸렌 이동 피펫(transfer pipettes) 10개 0.25

mL단위로표시됨 (오른쪽 그림 참조).

 3-mL폴리에틸렌이동피펫( transfer pipettes) 10개 0.50

mL단위로표시됨 (오른쪽 그림 참조).

 디지털시계(stopwatch) 1개

1.00 mL

0.50 mL

0.75 mL

0.25 mL

3.0 mL

1.0 mL

2.0 mL
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44회 국제화학올림피아드– 실험시험

위험 및 안전표시(실험 1)

R11고도의 가연성

R34 화상을 일으킴

R36 눈에 자극성

R37호흡기에 자극성

R66 반복 노출의 경우 피부 건조 또는 갈라짐 유발 가능

R67 증기를 흡입하면 졸음과 어지러움증 유발 가능

S9환기가 잘되는 장소에 용기를 보관

S16발화원으로부터 떨어져 보관

S26눈에 접촉한 경우, 즉시 다량의 물로 씻고 의사의 진료를 받을 것

S45사고를당하거나기분이좋지않으면즉시의사의진료를받을것
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실험 1 (18 점)총점(100 점)의 18%

a b c d e f g 실험 1 18%

10 2 10 12 16 12 8 70

아세톤 요오드화 반응의 반응속도, 동위원소 효과와 반응

메커니즘

화학반응메커니즘에대한탐구를통해서, 합성과촉매분야의발전을도모할수있다.

반응메커니즘을탐구하는가장좋은방법은반응속도를살펴보는것인데,

반응속도가반응조건에따라변화하는방식이반응메커니즘과직접적인관련이있기때문이다.

두번째로좋은방법은동위원소로치환된분자를살펴보는것이다.

동위원소로치환되면반응성에는큰변화가없지만,

원자의질량에따라서반응속도에약간의차이가생긴다.

이문제에서는반응속도와동위원소효과모두를이용하여, 산성수용액에서아세톤

(acetone)의요오드화 (iodination) 반응을살펴본다:

R3C CR3

O

+ I3
-

R3C C
R2

O

I
+ R+ + 2I-

R = H or D

위 반응은 다음과 같은 반응 속도 법칙을 따른다.

반응속도 = k[아세톤]m[I3
-]n[H+]p

여기서 k는반응속도상수이고, 정수 m, n, p는반응차수이며, 이문제에서 k, m, n,

p모두를구하게될것이다. 또한, 동위원소효과 (isotope effect,

kH/kD)를관찰하기위해아세톤의반응성을아세톤-d6의반응성과비교해볼것이다(아세톤-d6:
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아세톤의수소원자 (protium,1H)여섯개가중수소 (deuterium,2H, D) 여섯개로치환되어있음).

이자료를바탕으로, 이반응의메커니즘을추론해본다.

실험을시작하기전에이문제에대한설명을모두읽고실험을계획하시오.
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44회 국제화학올림피아드– 실험시험

실험과정

반응 속도는 온도에 의해 좌우된다. 실험을 수행하고 있는 실험실 온도를 기록하라 (해당

실험실 조교에게 문의하라):

oC

디지털시계(stopwatch) 사용설명

(1) COUNT UP아이콘이 표시될 때까지 [MODE]버튼을누르시오.

(2) 시간 측정을 시작하기 위해서는, [START/STOP]버튼을 누르시오.

(3) 시간 측정을 멈추기 위해서는, [START/STOP]버튼을 누르시오.

(4) 화면의 내용을 지우기 위해서는, [CLEAR]버튼을 누르시오.

전체실험과정

염산과증류수그리고 potassium triiodide용액(“I2”로표시되어있음)의 부피를 원하는 만큼

측정하여 반응 용기에 넣으시오.반응 혼합물에 혼합된 시약들의 초기 농도는 아래 주어진

범위 안에 있어야 한다. (주어진 농도 범위를 모두 실험해 볼 필요는 없지만, 초기농도가

주어진 농도 범위를 많이 넘어서는 안 된다):

[H+]: 0.2에서 1.0 M 사이

[I3
–]: 0.0005에서 0.002 M사이

[아세톤]: 0.5에서 1.5 M사이

반응을시작하기위해서,

선택한부피만큼의아세톤을다른시약이들어있는용액에다추가하고,
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재빨리반응용기의뚜껑을닫고, 디지털시계(stop

watch)를시작한다.반응용바이알을한번매우세게흔들어준뒤, 흰색배경이있는곳에놓아둔다.

답안(a)의표에사용한시약의부피를기록한다. 반응을준비하거나수행할때,

바이알의용액이있는부분을만지거나잡지않도록하라. 반응의진행상황은 triiodideion의

황갈색(yellow-brown)이 사라지는 것을 관찰함으로써 알 수 있다. 색이 사라지는 데

걸리는 시간을 기록한다. 반응이 끝나면, 반응 용기를 한 쪽으로 치워 놓고

봉인하여 iodoacetone증기에노출되지않도록한다.

시약의 농도를 바꾸어가며, 원하는 만큼 위 실험을 반복한다. 사용한 시약의 농도를

답안 (c)의 표에 기록한다. 힌트: 한번에 한 시약의 농도만 바꾼다

아세톤의반응속도를살펴본후, 아세톤-d6반응의반응속도를살펴본다.

아세톤은충분히많은양이공급되지만, 아세톤-d6는 3.0 mL만공급된다.

이는동위원소로표지된물질의가격이매우비싸기때문이다. 그러므로아세톤-

d6를다시요청하는경우, 벌점 1점이부여된다. 아세톤-d6를사용해야할경우,

손을들면실험실감독관 (lab supervisor)이직접봉인된앰풀을열어준다

(감점없음).중수소로치환된화합물의반응은수소로치환된화합물의반응보다일반적으로느리

다. 따라서, (CD3)2CO를 가지고 실험하는 경우, 반응 속도를 빠르게 할 수 있는 반응

조건을 사용하는 것이 현명하다.

실험을 마치면:

a) 물병은 비우고 사용하지 않은 장비 모두와 함께 “Kit #1”로표시된박스에넣는다;

b) 사용한 피펫과 봉인된 바이알은 후드 밑에 있는 지정된 용기에 넣는다;
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c) “Broken Glass Disposal”로표시된용기를이용해서빈앰풀 (ampule)을치운다.

실험을 중지하는 STOP명령이주어진후에는, 실험한장소를청소해도된다.

a.아세톤 ((CH3)2CO) 에대한결과를아래표에기록하라. 8번까지표전체를다채울필요는없다.

번호 HCl수용액

부피, mL

H2O부피,

mL

I3
–용액

부피, mL

아세톤

부피, mL

I3
–

가사라지는데걸리는시간(초)

1

2

3

4

5

6

7

8

b.아세톤-d6 ((CD3)2CO)에대한결과를아래표에기록하라. 4d까지표전체를다채울필요는없다.

번호 HCl수용액

부피, mL

H2O부피,

mL

I3
–용액

부피,

mL

아세톤-d6

부피, mL

I3
–

가사라지는데걸리는시간(초)

1d

2d

3d

4d
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c.아래 표들을 이용해서 관찰한 반응들의 농도와 평균 반응 속도를 계산하라. 반응

혼합물의 부피는 구성 용액들의 부피 합과 같다고 가정한다. 반응 속도 상수

k를계산하는데있어서 (답안 e와 f), 수행한실험들을모두이용할필요는없다. 하지만

계산하는 데 사용된 실험들을 아래 표 오른쪽 끝에 있는 상자에 꼭 표시한다.

(CH3)2CO:

번호 초기

농도

[H+], M

초기

농도[I3
–],

M

초기 농도

[(CH3)2CO], M

I3
-이사라지는평균반응속도

M s-1

kH계산에

사용되었나?

예아니오

1 ☐☐
2 ☐☐
3 ☐☐
4 ☐☐
5 ☐☐
6 ☐☐
7 ☐☐
8 ☐☐

(CD3)2CO:

번호 초기

농도

[H+], M

초기

농도

[I3
–], M

초기 농도

[(CD3)2CO],
M

I3
-,이사라지는평균반응속도

M s-1

kD계산에

사용되었나?

예아니오

1d ☐☐
2d ☐☐
3d ☐☐
4d ☐☐
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d.아세톤, triiodide, 수소 이온의 반응 차수를 정수로 적는다.

반응속도 = −
ௗ[ூయ

ష ]

ௗ௧
= [ܱܥଶ(ଷܪܥ)݇] ଷܫ]

ି][ܪା]

m = n = p =

e.아세톤반응의반응속도상수 kH를계산하라. 단위를꼭표시하라.

kH =

f.아세톤-d6 ((CD3)2CO) 반응의반응속도상수 kD와 kH/kD(반응의동위원소효과)를 계산하라.

kD =

kH/kD =
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g.반응 속도와 동위원소 효과 데이터를 이용해서, 반응 메커니즘에 대한 결론을 도출할 수

있다. 아래 표에 아세톤의 요오드화 반응에 타당한 반응 메커니즘이 소개되어 있다. 한

반응은 속도 결정 단계 (rate-determining step, R.D.S.)이고 이 반응 전의 모든

단계들은빠르게 평형을 이룬다.

이번실험으로구한반응속도법칙 (답안

d)에따라각단계가반응속도결정단계이면그반응의오른쪽첫번째상자에체크 표시 (✔)를하고,

속도결정단계가아니면 X 표시를한다. 이번실험으로구한동위원소효과 (답안

f)에따라각단계가반응속도결정단계이면그반응의오른쪽두번째상자에체크 표시

(✔)를하고,그렇지않으면 X 표시를한다.

속도결정단계

는 속도법칙과

일치하는가?

속도결정단계는

동위원소 효과와

일치하는가?
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지시사항 (실험2)

 주기율표를 사용하시오.

 실험2 시험은 17 장의 실험과정과답안지로구성되어있다.

 실험 시작 전 15분 동안 문제지를 읽는 시간이 추가로 주어진다.

 실험 2 시험 시간은 2시간 45분이다. 실험을 계획할 때 30분이 소요되는 실험 과정이

있음을 주의하시오.

 시작(START)이라는말을들은후실험을시작한다.실험을중지(STOP)하라는 말을 들으면

즉시 실험을 멈추어야 한다.5 분안에멈추지않는경우, 실험시험에서실격할수있다.

실험을멈추라는말을들은후에, 실험한자리에서기다려라.

감독관이실험공간을확인할것이다. 다음실험결과물들은실험대에있어야한다.

문제지/답안지 (이책자)

1개의 TLC 판을넣은학생번호가적힌지퍼백

“Product”로표시된바이알(작은유리병)

 IChO규정에주어진안전규칙을반드시따라야한다.

실험실에있는동안보안경을항상착용해야한다. 주어진피펫필러벌브를사용하시오.

시약을다루는동안에는반드시장갑을끼어야한다.

 만일 안전 규칙을 어기는 경우 1차 경고를 받고, 두 번째에는 퇴실 조치될 것이다. 이

경우 전체 실험 시험은 0점으로 처리된다.

 안전과 관련된 질문 사항이 있거나 실험실을 떠날 필요가 있는 경우 실험 보조원에게

즉시 문의하시오

 배정된 실험 공간에서만 실험을 수행하시오.

 답안은 주어진 펜을 사용하여 작성하시오. 연필은 안됨.



이름: 학생번호: KOR1

14

44회 국제화학올림피아드– 실험시험

 주어진 계산기를 사용하시오.

 모든 결과는 답안지의 지정된 부분에 작성해야 한다. 지정된 부분이 아닌 곳에 쓴

내용은 채점 대상이 아니다. 연습장이 필요하면 답안지 뒷면을 사용하시오.

 사용한바이알은“Broken Glass Disposal”로표기된용기에버리시오.

 사용한 모든 용액은 “Liquid Waste”로 표기된 용기에 버리시오.

 시약이나 실험기구가 필요한 경우 요청하면 모두 제공된다. 첫 번째 요청 사항은

감점이 없다. 하지만 두 번째 요청부터는 요청 항목 당 실험 시험 총점 40점 중 1점씩

감점한다.

 실험 번역이 불분명한 경우, 이 실험 시험의 공식 영문판을 요청하여 볼 수 있다.
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시약 및 기구(실험 2)

시약 및 재료(각 용기에 표시된 내용은 굵은 글씨로 주어짐)

위험 표시+ 안전 표시+

(salen)H2,
a~1.0gb in a vial R36/37/38 S26S28AS37S37/39S45

Mn(OOCCH3)2 4H2O, ~1.9gb in a vial R36/37/38 R62 R63 S26 S37/39

1M LiCl에탄올 용액, 병에 12mL R11 R36/38 S9 S16 S26

에탄올(Ethanol)병에 70mL R11 S7 S16

아세톤, (CH3)2CO, 병에 100mL R11R36R66R67 S9S16S26

약 3.5mg/mLb농도 (salen*)MnClx,
c병에 약 32

mL

약 0.010M KI3수용액,b병에 약 50mL,

“I2”로표기됨.

아스코르빈산(Ascorbic Acid),약 0.030M

수용액,b병에 20 mL

1% 녹말수용액, 병에 2mL

플라스틱지퍼백안에실리카젤 TLC 판(5cm ×

10cm) 1개

+위험 및 안전 표시에 대한 정의는 19페이지참조.
a(salen)H2:

OH

N N

OH

b정확한 수치는 라벨에 표시됨.

c (salen*)MnClx (양쪽 R 그룹은 동일하며 H, COOH, SO3H중하나임):

O

N N

O

Clx
Mn

R R

기구
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공동 사용:저울

 코드가표시된후드안에위치한클램프가있는스탠드 2개

 가열교반기(hotplate stirrer) 1개

 300 mm자 1개

 연필 1개

Kit #2:

 250 mL 삼각 플라스크 2개 (1개는반응용, 1개는재결정용)

 50 mL 눈금 실린더 1개,

 달걀 모양 20 mm자석 젓개(magnetic stirring bar) 1개

 허쉬 깔때기 (Hirsch funnel) 1개

 허쉬 깔때기용 거름종이(Filter paper)와 TLC 전개용 여과지

 진공 거름(vacuum filtration)용 125 mL 감압 플라스크 1개

 감압 플라스크용 고무 어댑터(Rubber adapter)

 0.5 L플라스틱얼음용기(ice bath)1 개

 유리막대 1개

 1 mL플라스틱이동피펫(transfer pipettes)(오르쪽 그림 참조) 2 개

 플라스틱 스패출라 1개

 반응생성물을 위한 “Product”로표기된빈 4 mL 뚜껑있는바이알 1개

Kit #3:

 빈작은 뚜껑있는바이알 3개 (TLC 용액용)

 TLC용짧은모세관(100 mm)10개



이름: 학생번호: KOR1

18

44회 국제화학올림피아드– 실험시험

 시계접시 1개( TLC전개용)

 TLC전개용 250 mL 비커 1 개

Kit #4:

 완전 조립된 25 mL 뷰렛 1개 (후드안)

 작은 플라스틱 깔때기 1개

 125 mL 삼각 플라스크 4개

 피펫용 고무 벌브 1개

 10 mL 부피 피펫 1개

 5 mL부피피펫 1개
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위험 및 안전 표시(실험 2)

R11 고도의 가연성

R36/37/38 눈, 호흡기, 피부에 자극성

R62 불임 위험 가능

R63 태아에 유해 가능성.

R66 반복 노출의 경우 피부 건조 또는 갈라짐 유발 가능

R67 증기를 흡입하면 졸음과 어지러움증 유발 가능

S7 용기를 밀폐하여 보관

S9 환기가 잘되는 장소에 용기 보관

S16 발화원으로부터 떨어져 보관

S26 눈에 접촉한 경우, 즉시 다량의 물로 씻고 의사의 진료를 받을 것

S28A 피부 접촉 시에는 다량의 물로 씻을 것.

S37 적당한 장갑을 착용.

S37/39 적당한 장갑과 눈/얼굴 보호 장치 착용.

S45 사고를당하거나기분이좋지않으면즉시의사의진료를받을것
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실험 2 총점(100 점)의 22%

망간-Salen화합물의합성과 생성물의 화학식 결정

A B-i B-ii C-i C-ii 실험 2 22%

10 15 4 4 2 35

bis(salicylidene)ethylenediamine (salen) 리간드로부터 유도되는 3d-블록 원소의 전이금속

화합물은 유기합성 반응에서 다양한 산화-환원 반응의 효과적인 촉매임이 증명되었다.

R OH

N N

HO R

(salen)H2, R = H

(salen*)H2, R = H, COOH, or SO3H

3d-블록 원소의 높은 산화상태를 안정화시킬 수 있는 salen리간드의 능력은 산화환원

반응에서매우 중요하다. 특히, 망간-salen화합물을 합성할 때, 반응 조건에 따라 +2에서

+5의 산화 상태를 가지는 망간 화합물을 얻을 수 있다.이실험에서는(salen)H2와 Mn(II)

acetate를공기중에서에탄올을용매를이용하여 LiCl존재하에반응시켜 망간-salen화합물을

합성한다. 주어진 실험 조건에서 (salen)MnClx(x = 0, 1, 2, 3) 화학식의 화합물을 얻게 될

것이다.

이 실험에서는 다음 사항을 수행해야 한다:

i) 생성물의 질량 결정하기.

ii) TLC 를 사용하여 합성한 물질의 순도 정하기.

iii)요오드 적정법을 이용하여 화합물에 있는 금속의 산화상태 결정하기.
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요오드 적정을 위해, 합성한 화합물과 유사한 (salen*)MnClx 용액이 제공될 것이다.

제공되는화합물에 포함된망간은합성한 생성물의 망간과 동일한 산화상태를 갖고, 벤젠

고리의 R-치환체는 H, COOH, SO3H중 하나이다.

실험을 시작하기 전에 이 실험의 전체 과정을 먼저 읽고, 실험 계획을 세우시오. 주어진

시간 안에 실험을 완결하기 위해서는 어떤 실험 과정들은 동시에 수행해야 할 것이다.
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실험 과정

A. (salen)MnClx의 합성

OH

N N

HO + Mn(OOCCH3)2 + O2 + LiCl O

N N

O

Clx
Mn

(salen)MnClx

1) 나중에 수행할 TLC 실험을 위해 2-3 개의 (salen)H2결정을 작은 바이알에 담아 따로

보관한다.

2) 지급된 (salen)H2(이미 ~1.0g 으로 무게를 잰) 시료를 stirring bar 가 들어있는 250

mL 삼각 플라스크에 넣는다. 이 시약에 35 mL 진한 에탄올을 첨가한다.

3) 삼각플라스크를 가열교반기 위에 올려 놓는다. 고체가 녹을 때까지 일정한 속도로

저어주면서 내용물을 가열한다 (일반적으로, 에탄올이 막 끓으려 할 때 완전히

용해된다). 그리고 나서 혼합물이 끓는점 바로 아래에 근접한 온도에서 유지되도록

온도 셋팅을 낮춘다. 혼합물이 끓지 않도록 주의하여 플라스크의 목이 식은 상태로

유지되도록 한다. 플라스크가 너무 뜨거워 맨손으로 잡기 어려우면 종이타월을

접어서 사용한다.

4) 가열교반기로부터 플라스크를 빼내고, 미리 바이알에

준비된약 1.9g 의Mn(OAc)2·4H2O 시료를 플라스크 용액에 더한다.시료 첨가 후

어두운 갈색이 나타날 것이다. 플라스크를 즉시가열교반기 위에

올려놓는다.15 분간 계속 저어주며 가열한다. 혼합물이 끓지 않도록 주의하여

플라스크의 목이 식은 상태로 유지되도록 한다.

5) 플라스크를 가열교반기로부터빼내고, 이 내용물에 이미 지급된 1M LiCl 에탄올

용액 (12 mL, 과량)을 더한다. 플라스크를 다시 가열교반기에 올려놓고 10분간
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저어주며 계속 가열한다. 혼합물이 끓지 않도록 주의하여 플라스크의 목이 식은

상태로 유지되도록 한다.

6) 이 시간이 지나면, 플라스크를 가열교반기로부터빼낸 후얼음 bath 에 올려 놓고

30분간 결정화시킨다. 매 5분 마다 유리막대로 플라스크의 안쪽 벽의 액체면

아래를 부드럽게 긁어서 (salen)MnClx의 결정화를 촉진시킨다.첫 번째 결정은

냉각시키자 마자 즉시 나타나거나, 아니면 10-15 분 후에 나타날 것이다.

7) 앞에서 얻은 결정을 후드 안에 있는 진공라인(해당하는 밸브에 “Vacuum” 이란

라벨을 붙여 놓았다)과 작은 깔때기, 감압 플라스크(suction flask)를 사용하여 감압

여과한다. 플라스크를 진공라인에 연결한 상태에서, 이동피펫 (transfer pipette)을

사용하여 아세톤 2-3 방울로 고체 생성물을 세척한다. 진공(suction)을 켜둔 채로

필터 위에 10-15 분간 놔두어 공기건조 시킨다.

8) 고체 생성물을 “Product”라는 라벨이 붙어있는 미리 무게를 잰바이알에 옮긴 후, 그

질량, mp, 을 측정하여 아래 빈칸에 기록한다. 합성에 사용한 다음 시약들의 질량도

기록한다: (salen)H2, mS, 과 Mn(OOCCH3)2·4H2O, mMn.

9) 생성물이 들어있는 “Product”라는 라벨이 붙은바이알을지퍼백(zipper bag)에

넣는다.
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생성물을 담기 위한 빈 바이알의 질량 _______________ g

건조된 생성물이 담긴 바이알의 질량 _______________ g

생성물의 질량, mp _______________ g

바이알의 라벨에 있는 (salen)H2의 질량 (라벨에 있는 값을 적으시오), mS

_______________ g

바이알의 라벨에 있는 Mn(OOCCH3)2·4H2O의 질량 (라벨에 있는 값을 적으시오),

mMn _______________ g
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B. 제공된 (salen*)MnClx시료의 분석

O

N N

O

Clx
Mn

(salen*)MnClx

O

HOH2C
O

HO OH
O

N N

O
Mn

+ xHCl

O

HOH2C
O

O O

+ x/2

OH

+ x/2

HO

RR RR

R = H, COOH, or SO3H

고무벌브 사용법

1) 피펫을벌브에 끼운다

2) 고무 벌브를 꾹 누른다

3) 피펫에 용액을 흡입시키기 위하여 “위쪽 화살표” 표시 버튼을 누른다

4) 피펫의 용액을 플라스크에 주입하기 위하여 “아래 화살표” 표시 버튼을 누른다

참조:피펫과 뷰렛은 씻지 않고 바로 사용할 수 있음

1) 부피피펫을 이용하여 각자에게 지급된 (salen*)MnClx용액 10.00 mL 를 125 mL

삼각플라스크에넣는다.

2) 이용액에 5.00 mL의아스코르빈산(ascorbic acid) 용액을첨가한후잘섞는다. 이용액을

3-4 분동안가만히둔다.

3) 아스코르빈산(ascorbic acid)이공기중의

O2에의하여산화되는것을방지하기위해용액을바로 KI3용액으로 적정한다. 적정 시

1%의 녹말 용액 5 방울을지시약으로 사용한다. 종말점에서는 파란색 또는

푸른색(blue-green)이 약 30초간 유지된다.
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4) 시간이 남으면 결과를 정확하게 얻기 위해 적정 실험을 1, 2 회 반복해서 할 수 있다.

적정 결과를 아래 표에 적으시오:

번호 적정 전 뷰렛의 KI3용액

눈금, mL

적정 후 뷰렛의 KI3용액

눈금, mL

들어간 KI3용액 부피,

mL

1

2

3

i. (salen*)MnClx분자량을 계산하고자 한다. 소모된 KI3용액의 부피를 적어라. 실험에 의한

평균값을 쓰거나 또는 가장 신뢰할 만한 값을 선택할 수 있다.

계산에 사용할 KI3용액 부피: _____________ mL

(salen*)MnClx농도 (시약병 라벨에 표시되어 있는): __________ mg/mL

아스코르빈산 농도(시약병 라벨에 표시되어 있는): _________ M
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ii. 적정 결과와 아래의 표에 나타난 데이터를 이용하여 x 값, 망간의 산화 상태,

salen리간드의치환기(R = H, COOH, SO3H중하나를선택)를밝혀라.

치환기는아래그림의네모안에그린다:

O

N N

O

Clx
Mn

x = ________

망간 산화 상태: ______________

R x (이론적인 분자량)/x,

g/mol

H 1 357

H 2 196

H 3 143

COOH 1 445

COOH 2 240

COOH 3 172

SO3H 1 517

SO3H 2 276

SO3H 3 196
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C. (salen)MnClx의 TLC 분석

1) 실험에서 얻은 (salen)MnClx결정 소량을 작은 바이알에넣고, 플라스틱

이동피펫(transfer pipette)을 이용하여 진한 에탄올 한 두 방울로 녹인다.

2) (salen)H2결정 소량을 다른 작은 바이알에넣고, 플라스틱 피펫을 이용하여 진한

에탄올 한 두 방울로 녹인다.

3) 필요하면, TLC 판을가위(실험조교에게요청가능-감점없음)를이용하여 TLC

전개비이커크기에알맞게오릴수있다.

4) 여과지를 접거나 오려서 비이커 높이에 맞추어 넣는다. 이는 비이커 내부를 에탄올

증기로 포화되게 하기 위함이다. 에탄올을 부어 여과지가 젖게하고 에탄올의

높이가 바닥에서 3-4 mm가 되게 한다. 비이커를시계접시(watch glass)로덮는다.

5) TLC 판에 출발선을 그린다.

6) 제공된 모세관을 이용하여 두 용액을 TLC판의출발선위에찍는다.

7) 비이커를시계접시로덮고 10-15분간 TLC를전개한다

8) 용매가 올라간 높이를 연필로 표시하고 TLC 판의 색깔이 나타나는 점들을 표시한다.

9) TLC 판을 공기 중에 말린 후 TLC 판을 지퍼백에 넣는다.

10) (salen)H2와 (salen)MnClx의 Rf값을 계산한다.
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i. 답안지에 TLC 판을 그린다.

ii. (salen)H2와 (salen)MnClx의 Rf값을 계산하여 아래에 기록한다.

(salen)H2의 Rf값: _____

(salen)MnClx의 Rf값: _____

실험을 모두 마친 후:

a) 액체 폐기물은 Liquid Waste로 표시된 용기에 붓는다.

b) 사용한바이알들은 Broken Glass Disposal 로 표시된 용기에 넣는다.

c) 사용한 유리기구들은 적당한 박스 “Kit #2”, “Kit #3” and “Kit #4”에넣는다.


