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PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE
Chemicka olympiada — kategodria A — 59. ro¢nik — Skolsky rok 2022/23
Domace a skolské kolo

Pavol Tarapcik

Hodnotenie: 25 bodov

Uvod

V tomto roku su ulohy Skolského kola chemickej olympiady zamerané na nacvik a
pochopenie presnej prace v laboratériu pri zakladnych meraniach suvisiacich
s kvantitativnhou analyzou a tiez na spravnu manipulaciu so ziskanymi Ciselnymi udajmi
so znalostou podstaty aplikacie spravneho spracovania vysledkov pri tomto merani.
V tomto kole sa precvi€i vazenie, priprava roztokov, meranie objemov pipetami a

byretou.

V tomto kole sa vyuziju acidobazické reakcie v odmernej analyze, venujte sa vSak

aj inym chemickym rovnovaham aplikovatelnym v odmernej analyze.

Pri laboratornej praci je nevyhnutné viest si laboratorny dennik. V denniku si
poznacte:

- podrobne vSetky pripravné vypocty,

- potrebné tabulkové hodnoty,

- chemické zaklady (rovnice) merania a suvisiacich javov,

- postup pri praci,

- pozorovania a namerané hodnoty,

- podrobne uplné vypocty a vypocitané vysledky,

- odpovede na sprievodné otazky.

V priprave na praktické ulohy v kategorii A si preStudujte vSeobecné zaklady
postupov merania hmotnosti a objemu, techniku prace s odmernym sklom, vliastnosti
chemickych reakcii vyuzitelnych v tejto oblasti, spdsoby ur€ovania bodu ekvivalencie,
aké chemické reakcie sa vyuzivaju pri hlavnych typoch odmernej analyzy, referenéné
(zakladné) latky. Tieto informacie najdete v ucebniciach a priruckach analytickej

chémie.



Praktické ulohy
Zakladné operacie v analytickej praxi vzdy zahrnuju vazenie a meranie objemu
réznymi meradlami. Volba meradla zavisi od G&elu prislusného merania. Ulohou tejto
prace je

- porovnanie merania hmotnosti a objemu,

- nacvik spravnych postupov pri merani objemu,

- zistenie parametrov presnosti pri merani objemu,

- overenie/kalibracia — pipety,

- kalibracia byrety,

Ziskané vysledky tiez poskytnu zdévodnenie, pre€o sa s Cislami ma narabat podfa

odporucanych pravidiel.

V dalSej Casti prace sa vyuZije nacviCena technika prace pri titraCnom stanoveni.

Potrebné chemikalie a pomocky
Deionizovana/destilovana voda, hydrogénftalan draselny (ako zakladna latka),
hydroxid sodny, hydrogénuhli€itan sodny, uhliCitan sodny (ako zakladna latka),

kyselina sirova (koncentrovana).
Indikatorové roztoky: fenolftalein, metylova oranzova.

StriekaCka s deionizovanou vodou, navazovacie uzatvaratelné nadobky
s objemom cca 10 cm® az 50 cm?®), byreta, delena pipeta, nedelena pipeta, titracné
banky (Erlenmayerove banky), kadi¢ky, hodinové skli¢ko, sklena ty€inka, kvapkadlo,

byretovy lievik, lapak, stojan, Spachtla, lyzi¢ka, pinzeta, filtracny papier.

Analytické vahy (kvalitné predvazovacky s moznostou vazit miligramové

mnozstva (tri desatinné miesta).

Uloha 1

Meranie hmotnosti a meranie objemu pipetou a byretou — kalibracia

Pri merani budete pouzivat vazenie, pri ktorom je mozné rozliSit hmotnosti na urovni
miligramovych mnozstiev. Pohodina bude praca s elektronickymi vahami. Podla

vybavenia laboratéria sa zoznamte s pouZitim vhodnych vah.



Uloha 1.1

Zistite hmotnost malej kadiCky — polozte kadicku na misku vah a po asi 15 sekundach
odcCitajte udaj o hmotnosti z displeja. Hodnotu si zapiSte a odCitanie opakujte este
minimalne 5x po 30 sekundach az 1 minute. Pozorovanie zaznamenajte. Do kadiCky
pridajte kvapkadlom tolko deionizovanej vody, aby pokryla plochu dna. V minutovych

intervaloch si poznamenaijte do tabulky ¢as a udaj z displeja vah.

Vysvetlite pozorovany jav. Uvedte, aky vyznam ma tento poznatok pre pripravu

presnych roztokov.

Uloha 1.2

V uCebniciach si nastudujte spravny postup pri pipetovani a pri praci s byretou.

Na misku vah vlozte uzatvaratelnu nadobku na vazenie uzatvorenu vieCkom.
Zaznamenajte pozorovanu hmotnost. Spravnym postupom do nadobky pridajte
nedelenou pipetou 10 cm?® deionizovanej vody, uzavrite nadobku a zistite z displeja
vah jej hmotnost. Porovnajte experimentalne nameranu hmotnost kvapaliny a
hmotnost’ prisluchajucu pridanému objemu kvapaliny. Kvapalinu odstrante do odpadu,

navazovaciu nadobku netreba vysuSovat. Zopakujte postup este 14x.

Zistite:

a) Aritmeticky priemer hmotnosti deionizovanej vody pri pipetovani.
b) Median pipetovanych hmotnosti.

c) Odhad standardnej odchylky pipetovaného mnozZstva (hmotnosti).

d) Odhad standardnej odchylky aritmetického priemeru pipetovaného mnozZstva.

Skontrolujte, €i niektoré pipetovanie nebolo zatazené hrubou chybou a ak treba,

vylucte takéto meranie a zopakujte vypocet v krokoch a az d.

Uvedte ziskané hodnoty po prepocCte na objem. Porovnajte ziskanu hodnotu a

deklarovanu hodnotu pre danu pipetu.

Najdite, napriklad v katalégoch predajcov/vyrobcov odmernych nadob povolené

maximalne odchylky pouZzitych meradiel. Porovnajte ich s odchylkami vasho merania.

Hodnota Standardnej odchylky sa meranim ziska s presnostou vyjadritelnou
zapisom Cisla len na dve platné miesta, uvadzajte vsetky vysledky dosledne v zhode

s tymto poznatkom.



Zopakujte cely experiment za pouzitia 10 cm? delenej pipety.
Zopakujte cely experiment tak, Ze budete pridavat presne 10 cm? pomocou byrety.

Porovnajte tieto techniky pridavania 10 cm?® z hladiska skuto¢ne pridaného

mnozstva a presnosti dosiahnutej pri pridavani.

Uloha 1.3

Odvazte uzatvaratelnu nadobku na vazenie. Postupne pridavajte z byrety do nadobky
deionizovanu vodu priblizne po 0,5 cm3. Zaznamenajte si do tabulky objem od¢itany
na stupnici byrety a hmotnost zistend pomocou vazenia. PrepocCitajte namerané
hmotnosti na objem. Zostrojte kalibracny graf pre vasu byretu, teda zavislost objemu

zisteného z pridavanych hmotnosti od deklarovaného objemu odc&itaného z byrety.

Poznamka:
SucCastou tejto ulohy nie je odpovedovy harok. Vypracujte vlastny zaznam
o stanoveniach v ulohe 2.1. a 2.2, v ktorom uvediete:

o tabulky experimentalne nameranych hodnét a ich spracovanie

e vypocty cielovych parametrov stanovenia

o kalibracny graf

Uloha 2

Stanovenie obsahu uhli¢itanu sodného v komerénom preparate

Komeréne dostupny uhliitan sodny nie je Cistou chemikaliou, ale je zmesou Na2COs3
a NaHCOs alebo NaOH a méze obsahovat krystalicky viazanu vodu a vihkost. Pretoze
Na2COs je ,sofou”, ktora vznikla zo silnej zasady (NaOH) a slabej kyseliny (H2CO3),
bude sa pri reakciach so silnymi kyselinami spravat ako zasada. Relativhe
jednoduchou titraciou takejto vzorky pomocou silnej kyseliny sa da teda stanovit jej
,celkova zasaditost”, teda mnozstvo Na:COs, ktoré zodpoveda zasade vo vzorke, ak
by bola pritomna len ako jedina zlozka prave forma Na2COs. Jedinym experimentom

teda nerozliSime pritomnost viacerych alkalii.

Toto stanovenie sa mdze urobit dvoma cestami:
- ako priama titracia
- ako spdtna titracia

Obe tieto metddy pouzijeme na stanovenie uhliCitanu vo vzorke.



Uloha 2.1
Priama titracia
Pri tejto priamej titracii sa pouziva ako indikator metylova oranzova. Roztok vzorky sa
titruje silnou kyselinou do zmeny farby indikatora. Farebny prechod vSak nie je dost
ostry. Preto sa:
- farebny tén sa porovnava s porovnavacim roztokom s rovnakym indikatorom a
znamym pH,
alebo
- po prvej zmene farby sa titrovany roztok kratko povari, ¢im sa zmeni farba
indikatora a po ochladeni, ak sa farba indikatora uz nezmeni, sustava sa

dotitruje (niekedy treba postup viac krat opakovat).

Ako silna kyselina sa obvykle pouziva kyselina chlorovodikova alebo kyselina
sirova. Tieto latky musime mat Kk dispozicii ako roztoky s presne znamou
koncentraciou. Obchodné preparaty neumozfuju jednoduchu pripravu presnych
roztokov a tak ich musime Standardizovat pomocou porovnania (titracie) s inou

zakladnou latkou.

Postup pri priamej titracii

Priprava roztoku 0,1 mol dm=— H2SO4

Koncentrovana kyselina sirova méa koncentraciu cca 18 mol dm=3. Vypoditajte objem
koncentrovanej kyseliny sirovej, ktory je potrebny na pripravu 500 ml odmerného
roztoku kyseliny sirovej s koncentraciou ¢ = 0,1 mol dm=3. Vypocitany objem starostlivo

odmerajte (delenou pipetou) a zriedte na objem 0,5 dm?.

Tento roztok pouzijete aj pri experimente so spatnou titraciou. Preto ho pripravte

za pouzitia Cerstvo povarenej a ochladenej destilovanej vody.

Priprava pomocného porovnavacieho roztoku s pH =4

Rozpustte 1 g hydrogénftalanu draselného v 100 ml destilovanej vody v rovnakej
titracnej banke aku pouZijete na vSetky titracie. Pridajte 3 kvapky indikatora metylova
oranzova. Farba tohto roztoku sa pouzije na porovnanie farebného tonu pri titracii

uhligitanu.



Titracia roztoku zakladnej latky

Vypocitajte hmotnost Standardu Na2COs potrebnu na kvantitativnu reakciu
s primeranym objemom odmerného roztoku (napr. 20 ml). Hmotnost blizku
vypocitanej hodnote odvazte s presnostou na 4 desatinné miesta a kvantitativne
preneste do Cistej 250 ml titraCnej banky (Erlenmayerovej banky). Pridajte 50 ml
destilovanej vody a 3 kvapky indikatora. Titrujte, kym farebny tén nie je rovnaky ako
farebny tén porovnavacieho roztoku s pH = 4. Vykonajte potrebny pocet paralelnych
stanoveni. Z kazdého stanovenia vypocCitajte koncentraciu H2SOa4. Vypocitajte

priemernu koncentraciu c(H2SO4) a uvedte ju na 4 platné Cislice.

Ak nemate porovnavaci roztok, pouZite postup s povarenim vzorky.

Titracia neznamej vzorky

Presne odvazte asi 0,25 g vzorky a navazok kvantitativhe preneste do Cistej 250 ml
titracnej banky (Erlenmayerovej banky). Pridajte 50 ml destilovanej vody a 3 kvapky
indikatora. Titrujte rovnako ako v pripade titracie Standardu. Titraciu opakujte najmenej
trikrat a z kazdého stanovenia vypocitajte hmotnostny zlomok uhliitanu sodného vo

vzorke sody. Vypocitajte priemernu hodnotu w(Na2CO3).

Uloha 2.2

Spatna titracia

Pri spatnej titracii sa pouziva ako indikator fenolftalein. K roztoku vzorky sa prida
nadbytok Standardizovaného roztoku silnej kyseliny, roztok sa povari, ochladi a potom

sa titruje Standardizovanym roztokom NaOH.

Postup pri spétnej titracii

Pri tejto praci sa pouziva Cerstvo povarena a ochladena destilovana voda. Pripravte si

jejcca 1,5 az 2 litre.

Priprava 0,1 mol/l roztoku NaOH

Pripravte koncentrovany (50 %-ny) roztok NaOH podfa nasledujuceho postupu: 55 g
NaOH peliet rychlo oplachnite demineralizovanou vodou, aby sa zmyla pripadna
povrchova vrstva znecCistena uhli€itanom, potom pelety rozpustte v 50 ml destilovane]
vody. Roztok nechajte stat do druhého dna. Nerozpustny uhli¢itan bude tvorit

zrazeninu na dne nadoby. 50 %-ny NaOH ma koncentraciu cca 18 mol dm=3,



Vypocitajte objem 50 %-ného NaOH, ktory je potrebny na pripravu 250 ml 0,1 mol
dm~3 roztoku NaOH. Vypocitany objem odoberte (napriklad delenou pipetou) a zriedte

ho prevarenou destilovanou vodou.

Roztoky NaOH sa uchovavaju v polyetylénovych (nie sklenych) nadobach.

Standardizacia 0,1 mol dm~3 roztoku NaOH

Vypocitajte hmotnost hydrogénftalanu draselného, ktora je potrebna na kvantitativnu
reakciu s odmernym roztokom NaOH pri optimalnej spotrebe (asi % objemu
pouzivanej byrety) odmerného roztoku. Vypocitanu hmotnost odvazte s presnostou
na 4 desatinné miesta a navazok kvantitativne preneste do titracnej banky s objemom
250 ml. Pridajte cca 50 ml prevarenej destilovanej vody a 2 kvapky indikatora. Titrujte
odmernym roztokom NaOH do prvej fialovej farby, ktora vydrzi 30 s. Vykonajte
potrebny pocet paralelnych stanoveni. Vypocitajte presnu koncentraciu odmerného

roztoku NaOH z kazdého stanovenia a priemernu hodnotu c(NaOH).

Standardizacia 0,1 mol/l HoSO4
Do 250 ml titracnej banky napipetujte 10,0 ml 0,1 mol/l H2SO4. Zriedte asi 50 ml

prevarenej destilovanej vody a pridajte 2 kvapky indikatora. Titrujte do farebnej zmeny,
ako je uvedené vysSSie. Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni. Vypocitajte

priemernu spotrebu a presnu koncentraciu roztoku c(H2S0a4).

Titracia neznamej vzorky

Vypocitajte hmotnost sddy, ktora kvantitativne zreaguje s 15 ml odmerného roztoku
H2SO4. Vypocitand hmotnost odvazte s presnostou na 4 desatinné miesta a
kvantitativne preneste do titracnej banky s objemom 250 ml. Pridajte 25,0 ml
Standardizovaného roztoku H2SOa4, 50 ml prevarenej destilovanej vody a roztok
povarte (5 minat). Ochladte banku pod te€ucou vodovodnou vodou alebo vo velkej
nadobe so studenou vodou. Pridajte 2 kvapky indikatora a titrujte Standardnym
roztokom NaOH. Podla velkosti skutoCnej spotreby odmerného roztoku upravte

navazované mnozstvo vzorky pre dalSie opakované merania.

Vypocitajte hmotnostny zlomok Na2COs vo vzorke. Experiment zopakujte

najmenej 3-krat, vypocitajte priemernu hodnotu w(Na2COs3).



Poznamka:
Sucastou tejto ulohy nie je odpovedovy harok. Vypracujte vlastny zaznam
o stanoveniach v ulohe 2.1. a 2.2, kde pre kazdu ulohu uvediete:

e pripravné vypocty pre stanovenie

e z4apis rovnice, ktora vystihuje chemické zmeny pocas stanoveni

e experimentalne namerané hodnoty a ich spracovanie

e vypocty cielovych parametrov stanovenia

e zaver



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategoria A — 59. rocnik — Skolsky rok 2022/23
Domace kolo

Samuel Andrejéak, Martin Puffler, Peter Dudas, Martin Putala

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: neobmedzene (odporu€ame rozdelit na viac dni podla mozZnosti)

Uvod

Ulohy z organickej chémie v praktickej &asti tohto roénika chemickej olympiady budu
zamerané na reakcie, v ktorych vystupuju karboxylové kyseliny a ich derivaty — estery,
anhydridy, amidy a halogenidy.

Zvladnutie uloh bude vyZadovat zakladné teoretické znalosti a praktické
zru€nosti zo syntézy, izolacie, Cistenia (ako su extrakcia, filtracia za normalneho a
znizeného tlaku, krys$talizacia), identifikacie a charakterizacie organickych zlucenin
(ako su tenkovrstvova chromatografia, elementova analyza, 'H NMR a IC
spektroskopia).

Tak isto ako v predoSlych troch ro€nikoch, aj v tomto roniku ChO bude

organicka syntéza hodnotenou suc¢astou krajského kola ChO.

Odporucana literatura:

Lubovolna priruCka praktickej organickej syntézy, napr.:

a) P.Elecko, M. Megiarova, M. Putala, M. SaliSova, J. Sraga: Laboratérne cvicenie
z organickej chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 1998.

b) P. Magdolen, M. Meciarova, V. Polackova, E. Veverkova: Praktikum z organickej

chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 2016.
Priprava aromatickej zlozky esencialnych olejov
V tomto kole bude VasSou ulohou pripravit zlu€eninu B, ktora sa vyuziva v parfumérii
z dévodu jej vyraznej vbne a nachadza sa v rastline gaultéria. Priprava pozostava

z dvoch krokov vychadzajuc z bezne dostupnej kyseliny acetylsalicylovej (aspirin,

acylpyrin). V prvom kroku uskuto€nite kyslu hydrolyzu kyseliny acetylsalicylovej
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v pritomnosti zriedenej kyseliny chlorovodikovej, priCom izolujete produkt A, ktory

nasledne podrobite esterifikacii za vzniku cielovej zlu€eniny B (schéma 1).

CO2H CH3CH,0H
0.__0O HCI (10%) H,S0, (konc.)
— > A - B
CHg 60°C, 1h reflux, 4 h
aspirin

Schéma 1: Priprava zlU¢eniny B vychadzajuc z kyseliny acetylsalicylovej dvojkrokovou syntézou.

Poznamky:

Pocas celej prace pouzivajte ochranné okuliare! Ak nosite dioptrické okuliare, tie na
ochranu Vasich o€i postacia (kontaktné SoSovky nie su povolené). DIhé vlasy maijte
zopnuté. Pri praci pouzivajte ochranné rukavice. Pri vypoctoch pouzivajte nasledovné
relativne atdmové hmotnosti: A(C) = 12, A((H) = 1, A((O) = 16, A(S) = 32, A(Cl) = 36.

Vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych Cislic.

Material a pomécky:

MieSadlo s ohrevom alebo elektricky vari€, laboratérne vahy, hodinoveé sklicko alebo
papier na vazenie, 1 x trecia miska s ti¢ikom, 2 x lyZiéka, 3 x 100 a 2 x 50 ml banka
s okruhlym dnom, 2 x 100 ml kadicka,1 x 250 ml Erlenmeyerova banka, 1 x 5 ml,
1x10ml, 3x25 mla3x50mlodmerny valec, 2 x stojan, lapaky, svorky, kovovy kruh,
vodny alebo olejovy kupef, 2 x Pasteurova pipeta, savicka, 2 x magnetické
mieSadielko, spatny chladi€, Liebigov chladi¢, hadice, pinzeta, noznice, filtracny
papier, ladovy kupel, odsavacia banka, manzeta na odsavaciu banku, frita, zdroj vakua
(vodna vyveva alebo membranova pumpa), 250 ml oddelovaci lievik so zatkou, lievik,
Spachtfa, ochranné okuliare, ochranné rukavice, laboratérny plast, teplomer,

(chlérkalciovy uzaver).
Poznamka:

Laboratérne sklo je mozné pouzit' aj v inych velkostiach podfa dostupnosti miestneho

vybavenia.
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Chemikalie:

chemikalia, obal H-veta* P-veta*
Kyselina acetylsalicylova, komeréne dostupna 302,315,319
. o 261,305/351/338
vo forme tabliet, Aspirin 500 mg Bayer 335
260, 280
303/361/353
10% roztok kyseliny chlorovodikovej 290, 314, 335
304/340/310
305/351/338
Destilovana voda, v oznagenej striCke alebo flasi - -
280,301/312/330
Produkt A 302,318,
305/351/338, 310
Etanol 95%, v pdvodnej sklenene;j flasi 225, 319 210, 305/351/338
280, 301/330/331,
Kyselina sirova 98%, v pévodnej sklenenej flasi 290, 314 303/361/353,
305/351/338/310
. ) . . 210,305/351/338,
Etyl-acetat, v spolo€nej oznacenej flasi pre extrakciu 225, 319, 336
370/378, 403/235
Roztok hydrogenuhli¢itanu sodného,
¢ = 1,0 mol/dms3, v pévodnej sklenej flasi
Chlorid sodny nasyteny vodny roztok,
v spolo€nej oznacéenej flasi
Siran sodny bezvody, v pdvodnej zasobnej flasi - -
261, 264, 271, 280,
Oxid vapenaty, v povodnej zasobnej flasi 315, 318, 335
302/352, 305/351/338
Produkt B 302 264, 270, 301/312, 501

* - zdroj: karty bezpe&nostnych udajov na http://www.sigmaaldrich.com pre koncentrované latky

Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 225 Velmi horfava kvapalina a pary.

H 290 MéZe byt korozivny pre kovy.

H 302 Skodlivy po poZiti.

H 314 Spdsobuje vazne poleptanie koze a poskodenie oci.
H 315 Drazdi kozu.

H 318 Spodsobuje vazne poskodenie odi.

H 319 Spdsobuje vazne podrazdenie odi.
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H 335
H 336

Mbze spdsobit podrazdenie dychacich ciest.

MbZe spbsobit ospalost alebo zavraty.

Bezpeénostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210

P 260
P 261
P 264
P 270
P 271
P 280

P 310

P 301/312

Uchovavajte mimo dosahu tepla, horucich povrchov, iskier, otvoreného ohia a inych

zdrojov zapalenia. Nefajcite.

Nevdychujte prach/ dym/ plyn/ hmlu/ pary/ aerosdly.

Zabrarite vdychovaniu prachu/ dymu/ plynu/ hmly/ par/ aerosoélov.

Po manipulacii starostlivo umyte pokozku.

Pri pouzivani vyrobku nejedzte, nepite ani nefajcite.

Pouzivajte iba na volnom priestranstve alebo v dobre vetranom priestore.
Noste ochranné rukavice/ochranny odev/ochranné okuliare/ochranu tvare.
Zabrante uvolneniu do Zivotného prostredia.

Okam¢ite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM alebo
lekara.

PO POZITI: Pri zdravotnych problémoch volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE
INFORMACNE CENTRUM/ lekéra.

P 301/330/331 PO POZITI: vyplachnite usta. NEVYVOLAVAJTE zvracanie.

P 301/312/330

P 302/P352
P 303/361/353

P 304/340/310

P 305/351/338

P 370/378
P 403/235
P 501

PO POZITi: Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM alebo lekara. Vyplachnite usta.
PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnozstvom vody

PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): V8etko kontaminované &asti odevu
okamzite vyzlecte. Pokozku oplachnite vodou/sprchou.

PO VDYCHNUTI: Presufite osobu na &erstvy vzduch a umoznite jej pohodine dychat.
Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM alebo
lekara.

PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minut ich opatrne vyplachujte vodou. Ak pouZivate

kontaktné SoSovky a ak je to mozZné, odstrarite ich. Pokracujte vo vyplachovani.
V pripade poziaru: Na hasenie pouZzite suchu chemikaliu alebo piesok.
Uchovavaijte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.

Zneskodnite obsah/ nadobu v zariadeni schvalenom pre likvidaciu odpadov.

Poznamka k bezpecnosti prace:

Mladistvi Ziaci mézu manipulovat s drazdivymi latkami len pod priamym dozorom

ucitela. Po pridani do reakénej zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti.
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Pracovny postup

1. Krok

Priprava produktu A

Do trecej misky umiestnite 3 tablety aspirinu (kyselina acetylsalicylova) a rozdrvte ich
na jemny prasok. Prasok preneste do 100 ml banky s okruhlym dnom spolu
s magnetickym mieSadielkom. Banku pripevnite na stojan a na vari¢ nachystajte vodny
kupel, do ktorého banku ponorte tak, aby sa dnom nedotykala. Do banky pridajte 25 ml
10 % roztoku HCI. Na banku nasadte vzdusny chladi€, zapnite ohrev a reakénu zmes
zahrejte na teplotu 60 °C (teplota v kupeli). V tomto kroku nie je potrebné zapajat
chladi¢ do obehu vody (obrazok 1). Reakénu zmes zahrievaijte pri tejto teplote po dobu
60 minut, pricom pravidelne kontrolujte teplotu pomocou teplomera. Pozorujete
postupné hustnutie reakénej zmesi. Nasledne vypnite ohrievanie, aparaturu zdvihnite
nad kupefl a nechajte vofne vychladnut na laboratornu teplotu. Nasledne pridajte 10 ml
vychladenej vody, banku preneste do fadového kupela a nechajte krystalizovat po
dobu 10 minut. Na odsavaciu banku nasadte fritu s manzZetou, vodnu vyvevu a za
znizeného tlaku odfiltrujte vzniknutu krystalicku latku. Z filtracného kolaca pinzetou
vyberte mieSadielko. Nasledne zrazeninu premyte 3 x 10 ml vychladenej vody.
Premyvanie uskutoCnite tak, Ze najprv odpojte zdroj podtlaku (vodna vyveva), nalejte
do frity vodu, Spachtlou premieSajte, odsajte a opakujte dvakrat. Produkt nechajte

susit’ na frite presavanim vzduchu po dobu 10 minut.

i a—

Obrazok 1: Aparatura pre reakciu bez zapojenia vody.
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Rekrystalizacia produktu A

Produkt spolu s mieSadielkom preneste do Cistej 100 ml banky s okruhlym dnom,
uchytte ju do lapaka na stojan a umiestnite pod fiu miesadlo s olejovym kupefom (ak
nemate olejovy kupel pouzite vodny, priCom dbajte o bezpeCnost a priebezne
dolievajte odparenu vodu). Pridajte 25 ml vody a na banku nasadte spatny chladi¢ so
zapojenim vody vzostupne (obrazok 2). Zapnite mieSanie a ohrev nastavte na 110 °C.
Ked zmes zacne vriet a produkt A sa uplne nerozpustil, pridajte Pasteurovou pipetou
cez spatny chladi¢ dalSiu vodu (objem jednej Pasteurovej pipety predstavuje zhruba
2 ml) a nechajte opat’ zovriet. Tento postup opakujte, pokial sa krystaly produktu
nerozpustia. Nasledne vypnite ohrev, odpojte chladi¢, banku vyberte z kupela
a nechajte volne vychladnut na laboratérnu teplotu. Dalej banku vioZte na 10 minut do
ladového kupela. Vzniknuté krystaly odsajte filtraciou za zniZzeného tlaku na odsavacej
banke cez fritu. Vyberte mieSadielko a ziskany produkt preneste na vopred odvazeny

filtraCny papier oznaceny Startovnym Cislom.

Obrazok 2: Aparatura pre reakciu so zapojenim vody vzostupne.

Priprava bezvodého etanolu

Do 100 ml banky s gulatym dnom a magnetickym mieSadielkom (pri zohrievani na
magnetickom mieSadle), resp. varnymi kamienkami (pri zohrievani variCom) navazte
15 g oxidu vapenatého, pridajte 60 ml 95 % etanolu a zahrievajte cez kupel pod
spatnym chladicom 6 hodin (ak mate k dispozicii chlérkalciovy uzaver, mézete ho
pouzit), tak aby zmes mierne vrela (obrazok 2). Potom suspenziu nechajte samovolne

ochladit’ na laboratérnu teplotu a ak je na mieSadle, mieSajte ju aj cez noc. Nasledne
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jednoduchou destilaciou oddestilujte etanol (teplota varu 78,3 °C) do suchej banky a

dobre uzatvorte (bezvody etanol je velmi hygroskopicky).

Poznamka:
Mnozstvo takto vysuSeného etanolu je pre jedného Studenta. V pripade, Zze ulohu
vykonava viac Studentov su€asne, odporu¢ame, aby sa takto pripravil etanol naraz pre

vSetkych vo vacsom mnozstve.

Destilacia etanolu

Banku s etanolom nasledne upevnite do lapaka na stojane nad magnetické mieSadlo
tak, aby bola Ciastocne ponorena v olejovom kupeli (ak nemate olejovy kupel, pouzite
vodny, pricom dbajte o bezpecnost a priebezne dolievajte odparenu vodu). Na druhy
stojan upevnite do lapaka 50 ml banku s okruhlym dnom tak, aby bola vo vysSke a
vzdialenosti vhodnej na zapojenie Liebegovho chladi¢a do oboch baniek. Zapojte
chladi¢, nasadte teplomer a zapojte prud vody vzostupne (obrazok 3). Zapnite
mieSanie a ohrev nastavte na 100 °C, priCom destilacia zacCina, ked teplota na
teplomeri v Liebigovom chladi¢i dosiahne teplotu 78 °C (teplota varu etanolu).

Destilaciu ukoncite, ked v banke ostane priblizne 10 % pévodného obsahu.

b)

Obrazok 3: Aparatura pre destilaciu so zapojenim vody vzostupne.
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2. Krok
Priprava produktu B
Produkt A z prvého kroku preneste do 50 ml banky s okriuhlym dnom spolu
s magnetickym mieSadielkom. Banku pripevnite na stojan a na vari€ nachystajte vodny
kupel, do ktorého banku ponorte tak, aby sa dnom nedotykala. Pridajte 20 ml Cerstvo
nadestilovaného bezvodého etanolu. Pridajte opatrne po Castiach, pomocou
Pasteurove] pipety celkovo 3 ml koncentrovanej kyseliny sirovej. POZOR!
Koncentrovanu kyselinu sirovu do reakénej zmesi prida ucitel! Po kazdom
pridani kyseliny reakénu zmes dékladne zamiesSajte!

Na banku nasadte spatny chladi¢, ktory upevnite druhym lapakom a zapojte
chladenie (s prudenim vody vzostupne) (obrazok 2). Zmes mieSajte a zahrievajte na
vriacom vodnom kupeli (pripadne pouzijete varné hniezdo, olejovy alebo pieskovy

kupel) tak, aby reakéna zmes vrela 4 hodiny.

Extrakcia produktu B
Po tejto dobe vypnite zahrievanie, zdvihnite aparaturu z kupela a nechajte zmes
samovolne ochladit’ na laboratornu teplotu. Po ochladeni zmes prelejte do 150 ml
kadicky, ktora je naplnena priblizne do polovice ladom. Zmes potom obCas premieSajte
do rozpustenia fadu, priCom na dne kadiCky pozorujete olejovu vrstvu obsahujucu
produkt B.

Zmes bez mieSadielka preneste do oddelovacieho lievika, ktory umiestnite do
kruhu na stojane a podloZzte ho kadickou (obrazok 4). Do lievika nalejte 50 ml
destilovanej vody, 30 ml etyl-acetatu, lievik uzavrite, obratte ustim dohora, pretrepte
a potom otvorte kohut na uvolnenie tlaku (pri otvarani smeruje spodny otvor lievika
nahor, poCas pretrepavania lievikom na nikoho nemierte!). Lievik umiestnite spat do
kruhu, odzatkujte ho a poCkajte, pokial sa nevytvori jasné rozhranie medzi vodnou
(spodna vrstva) a organickou fazou (horna vrstva). Oddelte vodnu vrstvu a slaboZltu
organicku fazu (hustota organickej vrstvy je menSia ako hustota vodnej vrstvy) prelejte
do suchej kadicky. Vodnu vrstvu preneste naspat do oddelovacieho lievika a dvakrat

opakujte extrakciu s 30 ml etyl-acetatu.

Spojené organické fazy preneste do oddelovacieho lievika a opatrne pridajte
30 ml roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného (c = 1,0 mol/dm?3). Ziskani zmes opatrne
pretrepte. POZOR! Zmes peni v dosledku generovania CO2, lievik treba ¢asto

otvarat’ na uvolnenie pretlaku! Organicku fazu oddefte a znovu extrahujte s 30 mi
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roztoku hydrogenuhliCitanu sodného. Takto premytu organicku fazu potom jedenkrat
extrahujte s 30 ml nasyteného roztoku chloridu sodného. Organicku fazu prelejte do
suchej a Cistej 250 ml Erlenmeyerovej banky, pridajte bezvody Na:2SO4 do vycirenia
roztoku, pricom nechajte stat asi 15 minut za obCasného premieSania. Nasledne tuhy
zvySok odfiltrujte cez skladany filter a premyte ho Cistym etyl-acetatom, pricom filtrat
zachytavajte do vopred odvazenej 250 ml banky s gulatym dnom.

Obrazok 4: Aparattra pre extrakciu.

Destilacia produktu B

Pripravte si aparaturu na destilaciu, banku pripevnite do lapaka na stojane, pridajte
varné kamienky alebo mieSadielko, nasadte Liebigov chladi¢ a etyl-acetat oddestilujte
na horucom vodnom kupeli (teplota varu etyl-acetatu je 77 °C) (obrazok 3). Po
oddestilovani etyl-acetatu vypnite zahrievanie a destilatnu banku s produktom
nechajte otvorenu stat' v digestoériu, aby sa odparil zvySkovy etyl-acetat. Ako destilaény
zvySok dostavate produkt — Zltkasty olej s typickou ardmou. Z banky s produktom

vyberte pinzetou varné kamienky, resp. mieSadielko a produkt B odvazte.

Uloha 1 (9,5 b)

Uvedte hmotnosti ziskanych produktov v gramoch.
Uloha 2 (1b=10x0,1b)
Pomocou udajov z elementarnej analyzy vypocCitajte sumarne vzorce (CxHyOz)

produktov A a B. Nasledne vypocitajte ich molarnu hmotnost.
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produkt A: 60,87 % uhlik, 4,38% vodik, 34,75 % kyslik
produkt B: 65,05% uhlik, 6,07% vodik, 28,88% kyslik

Uloha 3 (1,2b =12 x 0,1 b)
Pomocou vypisu udajov z *H NMR spektier uréte $truktiru produktov A a B. Po uréeni

Struktury priradte jednotlivé signaly prisluSnym vodikom.

Produkt A:

'H NMR (400 MHz, CDCIls) 6: 10,37 (bs, 1H), 7,94 (dd, J = 8,0, 2,0 Hz, 1H), 7,54 (ddd,
J=8,4,7,2,2,0Hz, 1H), 7,02 (dd, J = 8,4, 1,2 Hz, 1H), 6,95 (ddd, J = 8,0, 7,2, 1,2 Hz,
1H).

Poznamka: Za tychto podmienok nie je vidiet' signal vodika karboxylovej kyseliny.

Produkt B:

'H NMR (400 MHz, CDCls) &: 10,84 (1H, s), 7,85 (dd, J = 8,0, 2,0 Hz, 1H), 7,45 (ddd,
J=8,4,7,2,2,0Hz 1H), 6,97 (dd, J = 8,4, 1,2 Hz, 1H), 6,88 (ddd, J = 8,0, 7,2, 1,2 Hz,
1H), 4,41 (q, J = 7,2 Hz, 2H), 1.41 (t, J = 7,2 Hz, 3H).

Uloha 4 (0,5 b)

a) Urcte, ktora zo Skvin na nizSie uvedenej TLC platniCke zodpoveda produktu.

b) Vypocitajte Rr hodnoty na nizSie uvedenej TLC platniCke pre oba reaktanty R1,
R2 a produkt P.

c) Uvedte aspori jeden priklad roztoku, ktory sa pouziva ako vizualiza¢né €inidlo pre

organické zlu€eniny v pripade, Ze ich nie je vidiet pod UV-lampou.

@ I roztok pre I @ @
vizualizaciu
® - - ®
®@® ] ®®
P e R S R EEE
R1 R2 P R1 R2 P
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Uloha 5 (2,8 b)

V tejto ulohe si vyskuSate, ako sa poCas vyskumu zaznamenavaju udaje do

laboratérneho dennika. Do tabuliek zapiSte udaje, ktoré su zname z textu pracovného

postupu. Nasledne vypocitajte vSetky chybajuce udaje. Potrebné hustoty su vopred

uvedené. Dodrzujte jednotky uvedené v hlavicke tabulky. Produkt A sa vyskytuje

dvakrat, pretoze v 1. kroku vystupuje ako produkt a v 2. kroku ako reaktant. Pri vypocte

Taktiez zapiSte hmotnosti vaSich izolovanych produktov a vypocitajte ich percentualny

vytazok.

n

1. krok ekvivalent
E— (mmol)

M
(g/mol)

m

(@

Vv
(ml)

p
(9/ml)

Kyselina
acetylsalicylova

HClIv 10 % ©

1,05

produkt A

izolované mnozstvo produktu A (v gramoch):

percentualny vytazok produktu A:

2. krok ekvivalent
- (mmol)

(g/mol)

(9)

(ml)

p
(g/ml)

produkt A

etanol

0,789

H2S04v 98 % O

1,84

produkt B

izolované mnozstvo produktu B (v gramoch):

percentualny vytazok produktu B:
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