PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategoria A — 60. ro¢nik — Skolsky rok 2023/24
Celostatne kolo

Rastislav Serbin

25 bodov
Doba rieSenia: 125 minut

STANOVENIE OBSAHU PEROXIDU VODIKA VO VZORKE

Celkovy obsah Zeleza (suma Zeleza vo vSetkych pritomnych chemickych €i oxidaénych
stuprioch) v Zeleznej rude je délezity udaj pre potreby vyroby surového Zeleza, ako aj
pre urCenie ceny dovezenej rudy. K niekolkym z najviac pouzivanych metod
priemyselného stanovenia celkového obsahu Zeleza patri aj gravimetria a
manganometria. Aby pri gravimetrii doSlo ku kvantitativnemu a selektivnemu
vyzrazaniu celkového obsahu Zeleza, na zoxidovanie rezidui dvojmocného Zeleza sa
pouziva pridavok nadbytku peroxidu vodika. Nezreagovany zvy$ok pri naslednom
zrazani zeleza vSak predstavuje problém a preto je pre dalSiu stratégiu stanovenia
potrebné vediet aj mnozstvo nezreagovaného peroxidu vodika.

VasSou ulohou dnes bude manganometrickou titraciou stanovit mnozstvo
peroxidu vodika vo vzorke.

V kyslom prostredi a v pritomnosti malého mnozstva katalyzatora Mn?* sa
peroxid vodika (dalej len H202) lahko oxiduje manganistanom draselnym (dalej len
KMnOa).

Potrebné chemikalie:

latka forma mnozstvo H-vety P-vety
272, 302,314
~ -3 3 ’ y y
’ 4= 9%, 11asl1a73. 400, 410
vzorka objem 22{7%; 22421 280,
roztok H202, < 3% Viv roztok | _ skL'JJm e bie a15 a35 [02+352
Mr (H202) = 34,02 412’ ’ ' [305+351+338
280
302+352
-3 3
H2S04, 2 mol dm roztok 100 cm 290, 315, 319 30543514338
337+313
roztok MnSOa4 , 10% w/w 100 cm3 (318, 373,411 260, 273
Mr (MnSOs) = 151,001 roztok e vetkych)319, 335 305+351+338
’ 4= 0% P y ’ 314, 391
C2H204 . 2H20, 0,05 mol dm-3 tuha. roztokl 100 cm3 302+312 270,280,310
M = 126,07 ' 318 305+351+338
deionizovana/destilovana voda

Chemikalie dodané ako roztoky resp. kvapaliny su v prislusnych nadobach (H2SO4 2 mol dm-3,

katalyzator Mn?*) a su umiestnené v digestore.




Pomadcky: kadicky 2 x 100 cm? (alebo 100 cm? + jedna mensia), 1 x 150 cm?, odmerné
valce 10 cm?, 20 cm3, byreta 25 cm?, nedelena pipeta 10 cm?3 a 25 cm?3, odmerna banka
100 cm? a 250 cm?, titracné banky 2 x 250 cm?3, teplomer (digitalny, alebo rychlobezka
so stupnicou aspon 120 °C), vari¢ (staCi aj mieSadlo s ohrevom), strieckacka na
destilovanu vodu, lievik na byretu, balénik, gumové zatky, lab. stojan, krizova svorka,
lapak pre byretu, filtracny papier (kusky na stojan), sklenena ty€inka, mala plastova,
resp. sklenena Pasteurova pipeta, handriCka na uchopenie horucej odmernej banky

Rada: Ulohy 1a) a 1b) nie je nutné realizovat v poradi ako st uvedene v texte. Prispdsobte preto svoju
pracu tak, aby ste minimalizovali straty ¢asu réznymi prestojmi, napr. Cakanie na uvolnenie vari¢a a
podobne. Vypocty odporic¢am robit az po ukonceni laboratérnej prace, resp. v prestojoch.

1. a) Standardizacia odmerného roztoku KMnO4 na kyselinu $tavelovu

Presne odvazené a pripravené mnozstvo krystalického dihydratu kyseliny Stavelove;j
(my) pre pripravu 100 cm? (V1) roztoku (COOH)2 0,05 mol dm~=3 (c1) rozpustte v malom
objeme destilovanej vody v kadi€ke. Roztok kvantitativne prelejte do odmernej banky
100 cm? a doplnte po znacku destilovanou vodou. V odpovedovom harku vypoditajte
hodnotu navazku dihydratu kyseliny Stavelovej (mu).

Zo zasobného roztoku kyseliny Stavelovej do titracnej banky odpipetujte presne
10 cm?® (V2). Obsah banky zriedte na celkovy objem cca 50 cm?® destilovanou vodou a
pridajte priblizne 10 cm®H2S04 2 mol dm~3. Roztok zahrejte na 80 °C. Roztok nesmie
presiahnut tuto teplotu, preto ju priebezne kontrolujte teplomerom. Ked banku
uchopite v hornej Casti jej hrdla, nepopalite sa, pripadne pouZzite kusok handriCky.
Horuci roztok titrujte odmernym roztokom KMnOa4 do slaboruzZového sfarbenia staleho
aspon 30 s. Stanovenie podla potreby opakuje. Spotrebu odmerného roztoku KMnOa4
(V3) si zaznamenajte. Na vypocet presnej koncentracie KMnOs (c2) pouzite
akceptovanu spotrebu (V3) odmerného Cinidla.

1. b) Stanovenie rezidualneho obsahu H202 vo vzorke

Vzorku peroxidu vodika (VZORKA) kvantitativne prelejte do odmernej banky 250 cm3
(V4). Pripadné mierne bublinkovanie je prirodzené. Obsah odmernej banky doplrite po
znaCku destilovanou vodou a banku zazatkujte. Obsah banky velmi jemne, ale
dokladne premiesajte, nepretrepavajte (opacne ako Bondovo Martini — pozn. red.), za
suCasného drzania zatky palcom ruky, v ktorej banku drzite. Z takto pripraveného
roztoku vzorky do titracnej banky odpipetuje presne 25 cm?® (Vs). Pridajte 10 cm?®
destilovanej vody, 20 cm® H2SOs4 2 moldm?3 a kvapkadlom pridajte 1 kvapku
katalyzatora Mn?*. Bez zbyto¢ného odkladu titrujte odmernym roztokom KMnOa (c2).
Reakcia mézZe prebiehat pomalSie ako ste zvyknuti. Titrujte do slaboruZzového
sfarbenia staleho aspor 30 s. Spotrebu (Vs) si zaznamenajte. Vypocitajte hmotnost
peroxidu vodika (m2) pritomného vo vzorke.



2. Odpovedzte na nasledujtice otazky.

a) Napiste reakcie, ak ste ich pri vypoctoch este neuviedli / resp. nepotrebovali uviest
1.) manganometrické stanovenie H202
2.) redukcia Fe3* na zinkom naplnenej koléne
3.) manganometrické stanovenie Fe?*

4.) Standardizacia KMnOa4 na kyselinu stavefovu

b) Preco pritomnost Mn?* vo vzorke neru$i manganometrické stanovenie peroxidu

vodika?

c¢) Prec€o pri tomto stanoveni nebolo vhodné namiesto H2SO4 pouzitie HCI?

d) Aku manganometricki metddu pre stanovenie celkového obsahu Zeleza poznate a
aké redukcne cinidlo sa pri nej pouziva?

e) Odmerné cinidlo KMnOa4 0,02 mol dm=3 bolo pred sutazou $tandardizované na
roztok kyseliny Stavelovej s koncentraciou 0,05 mol dm=3. Vypoditajte interval
vhodnych pipetovanych objemov roztoku kyseliny Stavelovej na Standardizaciu, ak

chceme, aby predpokladané spotreby KMnOa boli medzi 10 az 15 cm?3!



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE
Chemicka olympiada — kategoria A — 60. rocnik — Skolsky rok 2023/24
Celostatne kolo

Martin Puffler, Peter Dudas, Samuel Andrejéak, Martin Putala

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: 105 minut + 30 minut mieSanie + 75 minut destilacia

VaSou ulohou je uskutoCnit reakciu 4-brémtoluénu s horCikom =za katalyzy
tris(acetylacetonatom) Zelezitym v suchom éteri (Schéma 1). Produkt predstavuje
bielu krystalicku latku, ktora sa izoluje s vyuzitim extrakcie, filtracie, destilacie a
nakoniec sa predisti jednoduchou chromatografiou cez kratku vrstvu silikagélu. Cistota

produktu bude vyhodnotena pomocou tenkovrstvovej chromatografie (TLC) a teploty

Mg, Fe(acac) O 0°
, 3> P M
Br éter, rt

0.5h acac

topenia.

Schéma 1. Reakcia 4-bromtoluénu v pritomnosti horcika katalyzovana zelezitym
katalyzatorom.



Material a pomécky:

kategéria

pomocka

K
o
)¢

1)
-

sklo

slzovita banka 50 ml

banka s okruhlym dnom 100 ml

odmerny valec 100 ml

Petriho miska

Liebigov chladi¢

kadicka 50 ml

nadoba na kupel

Pasteurova pipeta

delena skiimavka 25 ml

teplomer so zabrusom

frita S2

oddelovaci lievik so zatkou 100 ml

kapilary na TLC

liekovka

Erlenmeyerova banka 100 ml

filtraCny lievik

sklena ty€inka

kov

stojan

lapak

svorka

pinzeta

lyZicka

stojan na skumavky

kovovy kruh

pristroje

miesadlo s ohrevom

vahy

UV lampa

kancelarske
pomocky

kancelarska spinka

ceruzka

pravitko

noznice

ochranné pomocky

ochranné okuliare

ochranné rukavice (na spolonom stole)

vlastny laboratorny plast

iné

savicka

septum

skladany filtracny papier

magnetické mieSadielko

TLC platnic¢ka

hadice

striekacka 20 ml

ihla
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Chemikalie:

chemikalia, obal

H-veta*

P-veta*

Piktogram

4-bromtoluén, 1,0 g v gulatej banke a
0,05 g v liekovke VL (pre TLC)

332,411

261, 271, 273,
304/340/312, 391, 501

261, 280, 301/312,

OO ®e

i at) 3 ity 302/352/312,
tris(acetylacetonat) zelezity, 43 mg 302/312/332, 318
v oznalenej liekovke 304/340/312,
305/351/338
hor€ik, 160 mg v oznacenej liekovke ) -
nasyteny vodny roztok NaHCOg3, i i
v spolo¢nej oznagenej flasi
225, 304, 315, 336, 210, 261, 273,

benzin lekarensky, dalej uvadzany ako

hexan, v spolo¢nej oznacenej flasi 373,411 301/310, 305/351/338
éter, 80 ml v oznacenej flasi pre Stvoricu

. . e 210, 233, 240, 241,
(suchy) a v spolo¢nej oznacene;j flasi 224, 302, 336

(bez susenia)

301/312, 403/233

SR LCL

siran horeénaty bezvody, 5 g
v oznacenej liekovke + v spolo¢nej

oznacenej nadobe

kyselina chlorovodikova, 10 % vodny

roztok, 10 ml v spolo€nej oznalene;j flasi

290, 315, 319, 335

234, 261, 264, 271,
302/352, 305/351/338

jod, v spolo¢nej oznacenej nadobe

302/312/332, 315,
319, 335, 400

273, 280, 301/312,
302/352/312,
304/340/312, 314

silikagél, 2,7 g v oznaCenej liekovke

[ @BODS

produkt, 0,05 g v liekovke oznacenej P

pre Stvoricu

315, 319, 335

261, 305/351/338

&

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




Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 224
H 225
H 290
H 302
H 302/312/332
H 304
H 315
H 318
H 319
H 332
H 335
H 336
H 373
H 400
H 411

Bezpecnostné
P 210

P 233
P 234
P 240
P 241

P 261
P 264
P 271
P 273
P 280
P 301/310

P 301/312
P 302/352
P 302/352/312
P 303/361/353

P 304/340/312

P 305/351/338

P 314
P 370/378
P 390
P 403/233

P 403/235
P 501

Mimoriadne horfava kvapalina a pary.

Velmi horlava kvapalina a pary.

Méze byt korozivna pre kovy.

Skodlivy po poziti.

Zdraviu Skodlivy pri poziti, styku s kozou alebo pri vdychnuti.
Méze byt smrtelny po poZziti a vniknuti do dychacich ciest.
Drazdi kozu.

Spbsobuje vazne poskodenie odi.

Spbsobuje vazne podrazdenie o¢i.

Skodlivy pri vdychnuti.

Mbze spbsobit’ podrazdenie dychacich ciest.

Mbéze spbsobit’ ospalost alebo zavraty.

MézZe spbsobit’ poSkodenie organov pri dlhdej alebo opakovanej expozicii.
Velmi toxicky pre vodné organizmy.

Toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi u€inkami.

upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

Uchovavajte mimo dosahu tepla, horucich povrchov, iskier, otvoreného
ohfa a inych zdrojov zapalenia. Nefajcite.

Uchovavaijte iba v pdvodnom baleni.

Nadobu uchovavaijte tesne uzavretu.

Uzemnite a upevnite nadobu a plniace zariadenie.

Pouzivajte elektrické/ ventilacné/ osvetlovacie zariadenie do vybusného
prostredia.

Zabrante vdychovaniu prachu/dymu/plynu/hmly/par/aerosolov.

Po manipulécii starostlivo umyte pokozku.

PouZzivajte iba na volnom priestranstve alebo v dobre vetranom priestore.
Zabrante uvolneniu do Zivotného prostredia.

Noste ochranné okuliare/ ochranu tvare.

PO POZITi: Okamzite volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM/lekara.

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

PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnozZstvom vody.

PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnoZstvom vody.

Pri zdravotnych problémoch volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM/ lekara.

PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): VSetky kontaminované
Casti odevu okamzite vyzlec¢te. Pokozku oplachnite vodou/sprchou.

PO VDYCHNUTI: Presurite osobu na &erstvy vzduch a umoznite jej
pohodine dychat. Pri zdravotnych problémoch volajte NARODNE
TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM/lekéra.

PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minut ich opatrne vyplachujte vodou.
Ak pouzivate kontaktné SoSovky a ak je to mozné, odstrarite ich. Pokradujte
vo vyplachovani.

Ak pocitujete zdravotné problémy, vyhladajte lekarsku pomoc/ starostlivost.
V pripade poZiaru: Na hasenie pouZite suchu chemikaliu alebo piesok.
Zozbierajte uniknuty produkt.

Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Nadobu uchovavajte tesne
uzavretu.

Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.
ZnesSkodnite obsah/ nadobu v zariadeni schvalenom pre likvidaciu
odpadov.



Poznamka k bezpecnosti prace:

Mladistvi Ziaci m6zu manipulovat’ s drazdivymi latkami len pod priamym dozorom
ucCitefa. Po pridani do reakénej zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti.
Pocas celého experimentu Ziaci pracuju v laboratérnom plasti, v rukaviciach a pod
dozorom ucitela. PoCas celej prace pouzivajte ochranné okuliare! Ak nosite vlastné

okuliare, tie na ochranu Vasich o€i postacia.

Pracovny postup
I.  UskutoCnenie reakcie

Do 50 ml slzovitej banky uchytenej do lapaka na stojane (obrazok 1), ktora obsahuje
1,0 g 4-bromtoluénu a krystalik j6du (cca 10 mg), pridajte 43 mg tris(acetylacetonatu)
Zelezitého a 160 mg horCika z oznacenych liekoviek. Nasledne pomocou injekénej
striekacCky a ihly pridajte 20 ml suchého éteru z oznacenej spolo¢nej nadoby urcene;j
pre Stvoricu a nakoniec magnetické mieSadielko. Na banku s reakénou zmesou
nasadte septum (bez toho, aby ste jeho okraje natahovali na hrdlo banky). Pod banku
umiestnite mieSadlo s ohrevom. Takto pripravenu reakénu zmes nechajte mieSat pri
laboratornej teplote 30 minut (rychlost miedania nastavte na hodnotu 400 rpm). Na
zaCiatku reakcie méze déjst’ k miernemu samovolnému zahriatiu reakénej zmesi, ¢o
sa prejavi kondenzovanim rozpustadla na stenach banky. Reakcia je sprevadzana

postupnou zmenou farby z ¢ervenej cez oranzovozItu az po Ciernu farbu.

Obrazok 1: Aparatura pre uskutocnenie reakcie.



Il.  Ukoncenie reakcie
Po 30 minutach z banky odstrante septum, pomaly pridajte Pasteurovou pipetou 10 ml
10 % HCI. (Pozor! Pri pridavani reakéna zmes zacne vyrazne Sumiet.) Reakéna zmes
nadobudne svetlozZItu farbu a nechajte ju mieSat (rychlost mieSania nastavte na
700 rpm), pokial nezreaguje vSetok horCik (ked uz v roztoku nebudete pozorovat

Ziadne tuhé Castice).
[ll. Extrakcia

Roztok reakCnej zmesi prelejte cez lievik do oddelovacieho lievika, ktory umiestnite do
kovoveého kruhu upevneného na stojane a podlozte ho 100 ml Erlenmeyerovou bankou
(obrazok 2). Gulatu reakénu banku eSte vymyte s 10 ml éteru (bez susSenia), éterovy
roztok pridajte do oddelovacieho lievika, ten uzavrite zatkou, obratte ustim dohora,
pretrepte a potom otvorte kohut na uvolnenie tlaku (Pri otvarani nasmerujte spodny
otvor lievika nahor, po¢as pretrepavania lievikom na nikoho nemierte!). Lievik
umiestnite naspat do kruhu, odzatkujte a poCkajte, pokial sa vytvori jasné rozhranie
medzi vodnou (spodnd) a organickou vrstvou (horna). Nasledne vodnu vrstvu vypustite
do 100 ml Erlenmeyerovej banky. Do organickej vrstvy prilejte 10 ml nasyteného
vodného roztoku NaHCOs a opat extrahujte (POZOR!, zmes v désledku
generovania CO2 Sumi, kohut poc€as pretrepavania oddelovacim lievikom treba
Casto otvarat’ na uvolnenie tlaku!). Vodnu vrstvu vypustite do Erlenmeyerovej banky
s vodnou vrstvou z predoslej extrakcie. Organicku vrstvu prelejte cez vrchny otvor
oddelovacieho lievika do druhej Cistej 100 ml Erlenmeyerovej banky. Nasledne
spojené vodné vrstvy prelejte do oddelovacieho lievika a 2-krat extrahujte s 15 ml éteru
zo spolocnej ffase (bez susenia) (POZOR!, méze opat’ Sumiet’!). Po kazdej extrakcii
prelejte organicku vrstvu k predoslej organickej vrstve z predchadzajucej extrakcie. Do
spojenej organickej vrstvy pridajte 5 g bezvodého MgSQOa4, premieSajte a nechajte
postat’ po dobu 5 minut. Po tejto dobe zmes opat premiesajte a pokial suSiace Cinidlo

nie je sypkeé, pridajte dalSiu lyZicku MgSO4 a nechajte postat’ dalSich 5 minut.

Zostrojte aparaturu na filtraciu cez lievik za atmosférického tlaku. Do kruhu na
stojane vlozte lievik podlozeny Cistou 100 ml gufatou banku uchytenou do lapaku na
stojane. Do lievika vloZte roztvoreny skladany filtraCny papier. Organicku vrstvu so
susidlom prefiltrujte, filtrat zachytavajte do podloZzenej banky. Nakoniec
Erlenmeyerovu banku eSte premyte s 5 ml éteru zo spolo€nej flase (bez susenia) a
éterovy roztok po prefiltrovani pridajte k predchadzajucemu filtratu.



Obrazok 2: Aparatura pre extrakciu.

IV. Destilacia

Do 100 ml gulatej banky s filtratom pridajte magnetické mieSadielko a banku upevnite
do lapaka na stojane nad magnetické miesadlo tak, aby bola CiastoCne ponorena
v olejovom kupeli (hladina filtratu by mala byt priblizne vo vySke alebo pod hladinou
olejového kupela). Na druhy stojan upevnite do lapaku druhd 100 ml banku s okruhlym
dnom tak, aby bola vo vyske a vzdialenosti vhodnej na zapojenie Liebigovho chladi¢a
do oboch baniek. Zapojte chladi¢ na privod vody (vzostupny prietok) a nasadte
teplomer (obrazok 3). Zapnite mieSanie a ohrev nastavte na 80 °C, pricom destilacia
zacCina, ked teplota na teplomere v Liebigovom chladi€i dosiahne teplotu priblizne
40 °C. Pocas destilacie bude teplota na teplomere stupat az po priblizne 70 °C, preto
postupne primerane zvysSujte teplotu ohrevu (maximalna teplota ohrevu je 120 °C).
Destilujte, az kym teplota na teplomere vyrazne klesne pod hodnotu 70 °C, €o indikuje,
Ze bolo oddestilované vSetko rozpustadlo. (Kvapalina v destilacnej banke sa sice dalej
zohrieva, ale nevrie, preto teplota v oblasti teplomera klesne.) Nasledne odpojte
chladi¢, aparaturu zdvihnite, aby destilacna banka nebola ponorena v kupeli a nechajte
ju samovolne vychladnut na laboratornu teplotu. PocCas chladnutia banky

s destilaénym zvySkom vykonajte TLC analyzu.
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Obrazok 3: Aparatura pre destilaciu so zapojenim vody vzostupne.

V. TLC analyza standardov

Vzorky vychodiskovej latky (4-brémtoluénu) a Standard produktu zvlast rozpustite
v malom mnozstve aceténu (priblizne 0,5 ml, ¢o zodpoveda polovicnej davke
Pasteurovou pipetou). Na TLC platni¢ku narysujte ceruzkou opatrne Ciaru (aby sa
neposkodil jej povrch) 1 cm od spodného okraja (obrazok 4a). Jednou kapilarou
naneste vzorku roztoku vychodiskovej latky (oznaceny VL) a druhou Standard
produktu (oznaceny P) (obrazok 4 b). Pri nanasani nechaijte latku vsiaknut na povrch
platni¢ky a po odpareni rozpustadla zopakujte nanasanie este dvakrat na to isté miesto
pre jednu latku.

Ako vyvijaciu nadobu pouzite 50 ml kadicku a preneste do nej toflko hexanu,
aby hladina nebola vy$Sie ako je Start na TLC platni¢ke. Zakryte Petriho miskou a
nechajte postat 2 min pre nasytenie vzduchu nad hexanom jeho parami. Platni¢ku
opatrne vlozte pinzetou do kadiCky a kadi¢ku opat zakryte Petriho miskou. Ked
rozpustadlo vystupi na vzdialenost asi 1 cm pod horny okraj, platniCku vyberte
z kadiCky pinzetou a Ciarou oznacte ciel, t.]. liniu pokial vystupilo rozpustadlo
(obrazok 4c). Platnicku nechajte samovolne vyschnut. Ceruzkou vyznacte viditefné
Skvrny pod UV lampou. Nad Ciaru ciela napiste ceruzkou Va$e Startoveé Cislo v krdzku

a po uplynuti sutazného ¢asu nechajte TLC platni¢ky na svojom pracovhom mieste.
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Obrazok 4: Tenkovrstvova chromatografia (TLC).

R vzdialenost (Start — stred Skvrny) vcecm
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vzdialenost (Start — ciel) vcm
VI.  Priprava chromatografie cez malu vrstvu silikagélu na frite

Do destilatného zvySku pridajte odmernym valcom 5 ml hexanu, kruzivym pohybom
zhomogenizujte a vyberte magnetické mieSadielko. Zostrojte aparaturu na
chromatografiu (obrazok 5). Do lapaka na stojane uchytte fritu, nasypte do nej silikagél
z oznaCenej liekovky tak, aby vytvoril rovny povrch a pod fritu umiestnite delenu
skumavku. Na silikagél pomaly nanasajte pomocou Pasteurovej pipety hexan po
stenach frity dovtedy, pokial nie je cely silikagél ponoreny a je nad nim aspon 2 cm
vrstva hexanu. Po naneseni hexanu treba silikagél sklenou ty€inkou jemne premiesat,
aby sa z neho uvolnili vSetky bublinky. Nasledne jemne poklepte prstami po stenach

frity, aby sa povrch silikagélu vyrovnal do vodorovnej hladiny.
VII.  Uskutocénenie chromatografie

Ked nad silikagélom ostane vrstva hexanu len par milimetrov (t. j. rozhranie kvapaliny
je takmer vo vySke vrstvy silikagélu), vymerite skumavku pod fritou za novu oznacenu
Cislom jeden a zacCnite nanasat roztok hexanu s reakénou zmesou. Nanasajte pomaly
Pasteurovou pipetou po stenach frity tak, aby sa hladina silikagélu nenarusila. Roztok
s reakénou zmesou nechajte takmer cely pretiect, aby sa jej obsah naadsorboval na
povrch silikagélu (zaroven dbajte na to aby silikagél nevyschol). Nasledne pridavajte
pomocou Pasteurovej pipety dalSi hexan a udrZujte jeho hladinu tak, aby neklesla pod
1 cm od horného okraja. PreteCeny hexanovy roztok zachytavajte do skumaviek
oznacenych poradovym cislom, ktoré vymienajte po kazdych 20 ml zachyteného
roztoku.
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Obrazok 5: Aparatura na chromatografiu.

Na TLC platnicku naneste na osobitné miesta vzorky z prvych troch réznych
skumaviek oznafenych poradovym cCislom (oznaCenie SX, pricom X predstavuje
poradové Cislo skumavky), ako aj Standard produktu (oznaceny P) (obrazok 6a). Ak sa
vo vzorke z danej skumavky nachadza na TLC platnicke po vyvolani Skvrna v rovnake;j
vySke ako je Skvrna Standardu produktu, prelejte jej obsah do predom odvazenej
100 ml gufatej banky oznaCenej Vasim Startovnym CcCislom. Tymto spdsobom
zachytavajte hexanovy roztok do skumaviek so subeznou TLC analyzou az pokym na
TLC platnicke uz nepozorujete Skvrnu vo vySke Standardu produktu (obrazok 6b).
Vsetky TLC platni¢ky oznacujte svojim Startovnym Cislom, tak ako aj vopred odvazenu
100 ml gulatu banku, z ktorej nasledne dozor odpari rozpustadlo a ziska vas produkt.
TLC platni¢ky ako aj banku s roztokom produktu odovzdajte dozoru. (V pripade, ze
nestihnete skumavky preliat do predtym odvazenej 100 ml gulatej banky, do

odpovedoveého harka napiste Cisla skumaviek, v ktorych sa produkt nachadza).

Poznamky
Pri vypoctoch pouZzivajte nasledovneé relativnhe atomové hmotnosti: A(C) = 12, A(O) =
=16, A(H) =1, A(Mg) = 24, A«(Br) = 80, A(Fe) = 56. Vysledky uvadzajte na primerany

pocet platnych Cislic.
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Obrazok 6: Modelovy priklad TLC po chromatografii cez malu vrstvu silikagélu
na frite: a) po naneseni vzoriek, b) po vyvolani.

Uloha 1 (11,5 b)
Produkt v skimavkach alebo v 100 ml banke oznaenych VasSim Startovhym
Cislom nechajte na svojom mieste. Pokial nestihnete svoj produkt preliat’ do
banky, ¢isla skimaviek zapisete do odpoved’ového harka pod dohfadom dozoru.
Body Vam budu pridelené podla hmotnosti vysuSseného produktu a jeho Cistoty na
zaklade teploty topenia.
Uloha 2 (0,4 b)
Pomocou udajov z elementarnej analyzy uvedenych nizSie vypocitajte sumarny vzorec
(CxHy) produktu A. Molarna hmotnost produktu je 182 g/mol.

produkt A: 92,31% uhlik; 7,69% vodik;
Uloha 3 (1,5 b)
Do tabulky zapiSte udaje, ktoré su zname z textu pracovného postupu. Nasledne
vypocitajte vSetky chybajuce udaje. Dodrzujte jednotky uvedené v hlavicke tabulky. Pri

v v

mnozstvom.

ekvivalent | n (mmol) | M (g/mol) m ()

4-brémtoluén

horcik

Fe(acac)s

produkt P (teor. vytazok)
izolované mnozstvo produktu (v gramoch):
relativny vytazok produktu:
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Uloha 4 (0,6 b)
Do navrhnutého katalytického cyklu doplite vzorce pre medziprodukt M, €inidlo B a
produkt P, ak viete, Ze reakcia komplexu [Fe(MgBr)2] s 1-brém-4-metylbenzénom
(ArBr) je oxida¢na adicia, reakcia M s B je tiez oxidacna adicia a vznik produktu P je
redukéna eliminacia.

Fe(acac);
ArMgBr

[Fe(MgBr),] ArBr

MgBr,

/?\r
[Ar-Fe(MgBr),]

Uloha 5 (1,0 b)

Pomocou 'H NMR spektra uréte Struktiru produktu P. Po uréeni Struktary priradte
jednotlivé signaly prislusnym vodikom pricom viete, Zze pomery hodnét integralov pre
jednotlivé signaly zodpovedaju poctu ekvivalentnych vodikov. Zapiste vypis z *H NMR
spektra vo forme &x: chemicky posun (multiplicita, pocCet vodikov) pre vSetky signaly
produktu (vzorka bola merana v deuterovanom chloroforme). Vysvetlite nizky pocet

signalov pre atdmy vodika.
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