PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategdria A — 61. roCnik — Skolsky rok 2024/25
Domace a Skolske kolo

Peter Troska

Maximalne 25 bodov
Doba rieSenia: bez ¢asového obmedzenia

Domaca priprava na praktickeé ulohy z analytickej chémie v kategorii A je zamerana na
preStudovanie si vSeobecnych zakladov odmernej analyzy. Patria sem napriklad
postupy merania hmotnosti a objemu, praca s odmernym sklom, vlastnosti chemickych
reakcii vyuzitelnych v tejto oblasti, spésoby urCovania bodu ekvivalencie a podobne.
Prakticka &innost domaceho a Skolského kola CHO ma za ciel nacviCenie si
laboratornych operacii typickych pre odmernu analyzu s dérazom na dosiahnutie
presnych a spravnych vysledkov. SutaZiaci by mali nadobudnut praktické zruénosti a
potrebné vedomosti nielen pri merani hmotnosti a objemov, ale aj pri priprave roztokov
z tuhych latok a rozpustadiel, pri uprave tuhej vzorky, pri komplexometrickych
titraciach, pri vybere metalochrémnych indikatorov a pri chemickych vypoctoch
(riedenie roztokov, Standardizacia odmerného roztoku, vypoCet hmotnosti

stanovovanej latky).

Odporucana literatura:

M. Cakrt a spol.: Praktikum z analytickej chémie, Bratislava, Alfa, 1989.

A. PurdeSova a kol.: Praktikum z analytickej chémie, Bratislava, STU, 2016.

P. Tarapcik a kol.: Zbierka prikladov z analytickej chémie, Bratislava, STU, 1995.

J. Labuda a kol.: Analyticka chémia, Bratislava, STU, 2014.

S. Kotrly, L. Sticha: Chemické rovnovéhy v analytické chemii, SNTL, 1986.

D. A. Skoog a kol.: Analyticka chemie, Praha, VSCHT, 2019.

Projekt VIZLAB https://analytika.sk/VIZLAB/ (obsahuje mnoho uZito¢nych informacii

0 praci v analytickom laboratoriu)


https://analytika.sk/VIZLAB/

GSH udaje:

Chemikalia H-vety P-vety
P260, P271, P273,

tuhy chelatén 3 H332, H373, H412 P304+P340+P312, P314, P501
. Tato latka nesplfa kritéria pre klasifikaciu v stlade
tuhy CaCOs s nariadenim & 1272/2008/ES.
P260, P280
_3 L L
roztok HCI (4 mol dm™) H315, H335 P305+P351+PP338. P310
P303+P361+P353

-3
roztok NaOH (1 mol dm™) | H290, H314 P305+P351+P338 P310, P 390

P264, P280, P301+P351+P338,
P337+P313, P501

P273, P280, P303+P361+P353,
P305+P351+P338, P310

tato latka nespina kritéria pre klasifikaciu v sulade

s nariadenim ¢ 1272/2008/ES.

tuhy indikator tato latka nesplina kritéria pre klasifikaciu v stlade
eriochromova ¢ern T s nariadenim ¢ 1272/2008/ES.

tato latka nesplina kritéria pre klasifikaciu v stlade

s nariadenim ¢ 1272/2008/ES.

tuhy NH4CI H302, H319

konc. NHs H314, H318, H335, H400

tuhy indikator murexid

tuhy chlorid sodny

Schwarzenbachov timivy roztok pripravite rozpustenim 5,4 g NH4Cl v 35cm?
koncentrovaného NHs a doplnenim destilovanou vodou na objem 100 cm?.
Murexid (1:100) a Eriochromova ¢erdn T (1:100) pripravite rozotretim 100 mg

prislusného indikatora a 10 g NaCl v trecej miske.

Chelatometrické stanovenie vapnika a horc¢ika

Uvod: Na stanovenie obsahu véapnika a horéika sa pouZiva odmernd metéda
odmernej analyzy znama ako chelatometria. Svoje uplatnenie na$la najmé pri rychlom
a jednoduchom stanoveni tvrdosti vody, kedy sa iébny Ca%* a Mg?* titruju odmernym
roztokom chelatonu 3 (EDTA). Celkovy obsah vapnika a horlika sa urcuje
v Schwarzenbachovom timivom roztoku na indikator eriochrémova cierri T. Samotny
vapnik sa stanovuje v silne alkalickom prostredi NaOH na indikator murexid. HorCik sa
v tomto prostredi vyzraza ako Mg(OH)» a neru$i stanovenie vapnika.

Ca?* + H,Y?~ 2 CaY? +2H*

Mg?**t + H,Y?>~ 2 MgY? +2H*



Uloha 1: Komplexotvorné reakcie

Chelaton 3 je dihydrat disodnej soli kyseliny etyléndiamintetraoctovej (EDTA = HaY).
Rozpustenim vo vode bol pripraveny roztok, ktory mal po pridavku octanovej timive;j
acidobazickej zmesi pH=4,5 acelkovd koncentraciu chelatonu 0,02 mol.dm=3.
V tomto roztoku sa vytvoria viaceré Castice, ktoré mézeme povazovat za produkty

reakcie idbnov H* a anidénu Y#~ (Uplne disociovana EDTA).
Ulohalotazka la: Napiste reakcie postupnej disociacie EDTA.

Ulohalotazka 1b: Vyhladajte v literatire prislu$né rovnovazne disociaéné konstanty a

napiste matematické vztahy vyjadrujuce tieto konstanty.

Ulohalotazka 1c: Vypoditajte, aké su koncentracie i6nov kazdého druhu (okrem H20

je to 9 ionov).
Ulohalotazka 1d: Ktory z i6nov vznikajucich z EDTA bude prevladat pri pH 9,57

Uloha/otazka le: Pri akom pH bude Chelatén 3 prakticky len vo forme Y42

Uloha 2: Stanovenie vapnika a horéika v tablete

V lekarni su okrem lieCiv dostupné aj rézne doplnky stravy — vitaminy, mineraly a
podobne. K dispozicii ste dostali bielu tabletu, ktora pochadza z krabiCky s napisom
vapnik-horc¢ik. Na krabicke ale nie je uvedeny obsah tychto latok. Na stanovenie
obsahu vapnika a horCika v neznamych vzorkach je vhodna odmerna analyza

pomocou chelatometrickej titracie.

Pomocky:

Byreta 25 cm?, kadicky 2 x 150 cm?® a 2 x 250 cm?3, odmerny valec 50 cm?, nedelené
pipety 10 cm?3, 20 cm?® a 25 cm?, odmerné banky 100 cm® a 2 x 250 cm? so zatkami,
titradné banky 3 x 250 cm?3, trecia miska s ticikom, sklenena tyginka, striekacka na
destilovanu vodu, lievik na byretu, pipetovaci balonik, kvapkadlo, pinzeta, drziak pre
byretu, laboratérny stojan, analyticky lievik, filtracny papier, univerzalne pH papieriky
varic.

PredvazovacCky s presnostou na miligramy alebo analytické vahy a pomocky na
vazenie.



Chemikalie a roztoky:

Vzorka tablety obsahujuca Ca?* a Mg?*, tuhy chelaton 3, tuhy CaCOs, roztok HCI
(4 mol dm=3), roztok NaOH (1 mol dm=3), Schwarzenbachov timivy roztok, tuhy
indikator murexid v NaCl (1:100), tuhy indikator eriochromova ¢erds T v NaCl (1:100).

2.1. Priprava odmerného roztoku chelaténu 3
Vypocitajte hmotnost chelaténu 3 (Na:EDTA) potrebného na pripravu 250 cm?®

odmerného roztoku s koncentraciou blizkou 0,05 mol dm=3. Roztok pripravte.

2.2. Priprava roztoku uhli¢itanu vapenatého

Vypoditajte hmotnost uhliitanu vapenatého potrebného na pripravu 100 cm?
Standardného roztoku s koncentraciou blizkou 0,02 mol dm3. Roztok pripravte podia
nasledujuceho postupu: Vypoclitané mnozstvo CaCOs navazte s analytickou
presnostou a preneste do vhodnej kadicky. Pridajte 25 cm? destilovanej vody a
postupne pridavajte malé mnoZstvo roztoku HCI (4 mol.dm=2) az do rozpustenia
uhli¢itanu vapenatého. Oxid uhli€ity, ktory vznika burlivou reakciou odstrante varom.
Roztok po vychladnuti preneste do odmernej banky a doplite po rysku. Na zaklade

navazku vypocitajte presnu koncentraciu roztoku Ca?*.

2.3. Priprava vzorky

Zo vzorky tablety je potrebné pripravit’ roztok o znamom objeme. Pri praci je dOlezite,
aby ste do roztoku kvantitativne preniesli celu tabletu. Dbajte na to, aby nedoslo ku
strate vzorky kvéli rozsypaniu drobnych casti tablety, nedokonalému vyplachnutiu
nadob, alebo nepresnému dopineniu vody po rysku v odmernej banke.

V trecej miske opatrne rozdrvte tabletu. Pracujte opatrne, aby ste nestratili Cast vzorky
tablety. Tabletu nie je potrebné rozotriet na jemny prasok, staCia menSie kusky.
Pomocou striekacky s destilovanou vodou kvantitativne preneste obsah trecej misky
do 150 cm?® kadi¢ky. Zbytky tablety oplachnite aj z ti¢ika. Po malych mnozstvach
pridajte 20 cm? roztoku HCI (4 mol.dm=3) a nasledne miesajte sklenenou tycinkou.
Pozor, zo zaCiatku bude zmes silno penit. Roztok nebude Ciry, pretoze su v tablete aj
latky nerozpustné vo vode. Zmes po reakcii kvantitativne preneste do 250 cm?

odmernej banky, doplfite destilovanou vodou po rysku a uzavretu banku dékladne



premieSajte. Takto pripraveny roztok vzorky prefiltrujte cez skladany filter do kadicky,

z ktorej budete pipetovat do titracnych baniek.

2.4. Standardizacia odmerného roztoku chelaténu 3

Zo Standardného roztoku vapenatej soli, ktory ste si pripravili v ulohe 2.2 odpipetujte
do titraéne banky 20,0 cm3, pomocou 15 cm?3 roztoku NaOH (1 mol.dm3) upravte pH
na 12 (pH si skontrolujte pomocou pH papierika), pridajte malé mnozstvo indikatora
murexid (1:100) a titrujte odmernym roztokom chelatonu 3 (Na2zEDTA) z ruZovej do
fialovej. Titraciu zopakujte 3-krat. Z akceptovanej spotreby vypocitajte presnu

koncentraciu odmerného roztoku chelaténu 3.

2.5. Stanovenie vapenatych a hore¢natych kationov

a) Z prefiltrovaného roztoku vzorky, ktory ste pripravili v ulohe 2.3 odpipetujte do
titracnej banky 25,0 cm?3, pomocou 15 cm? roztoku NaOH (1 mol.dm~2) upravte pH na
11-12 (pH si skontrolujte pomocou pH papierika), pridajte malé mnozstvo indikatora
murexid (1:100) a titrujte odmernym roztokom chelatonu 3 (Na2zEDTA) z ruZovej do
fialovej. Titraciu zopakujte 3-krat. Z akceptovanej spotreby vypocitajte koncentraciu

Ca?* v roztoku. Vypoditajte hmotnost vapnika vo vzorke tablety.

b) Z prefiltrovaného roztoku vzorky, ktory ste pripravili v Ulohe 2.3 odpipetujte do
titracnej banky 10,0 cm3, pridajte 30 cm® destilovanej vody, pomocou 10 cm3
Schwarzenbachovho timivého roztoku upravte pH na 9-10 (pH si skontrolujte pomocou
pH papierika), pridajte malé mnozstvo indikatora eriochromova Cern T (1:100) a titrujte
odmernym roztokom chelatéonu 3 (Na2EDTA) z vinovocerveného sfarbenia na modré.
Titraciu zopakujte 3-krat. Z akceptovanej spotreby vypoditajte koncentraciu Mg?*
v roztoku (Touto titraciou ste stanovili sucet koncentracii Ca?* a Mg?*). Vypoditajte

hmotnost hor€ika vo vzorke tablety.



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategdria A — 61. roCnik — Skolsky rok 2024/25
Domace kolo

Martin Puffler, Peter Dudas, Samuel Andrejéak, Martin Putala

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

Priprava aromatickej zlozky esencialnych olejov
V tomto kole bude Vasou ulohou pripravit zlu€eninu B, ktora vdaka svojej vyrazne;j
voni nasla uplatnenie v parfumérii. Prirodzene sa tato zlu€enina vyskytuje v rastline
gaultéria. Pri syntéze zluCeniny B sa vychadza z komerCne dostupnej kyseliny
acetylsalicylovej (aspirin, acylpyrin), kde v prvom kroku uskuto¢nite kyslu hydrolyzu
v pritomnosti zriedenej kyseliny chlorovodikovej. Nasledne izolujete produkt A, ktory

reakciou s etanolom poskytne finalnu zlu¢eninu B (schéma 1).

CO.H CH3CH,OH
0__0O HCI (10%) H,SO,4 (konc.)
—_— > A - B
CH3 60°C, 1 h reflux, 4 h
aspirin

Schéma 1: Priprava zlu€eniny B dvojkrokovou syntézou z kyseliny acetylsalicylovej.

Odporucana literatura:

Lubovolna priru€ka praktickej organickej syntézy, napr.:

a) P. Elec¢ko, M. Meciarova, M. Putala, M. SaliSova, J. éraga: Laboratorne 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.

Poznamky:

Pocas celej prace pouzivajte ochranné okuliare! Ak nosite dioptrické okuliare, tie na
ochranu Vasich o€i postacia. Pri kontaktnych SoSovkach treba ochranné okuliare
pouzit!. DIhé vlasy majte zopnuté. Pri praci pouzivajte ochranné rukavice. Pri
vypoctoch pouzivajte nasledovné relativne atomové hmotnosti: A(C) = 12, A((H) = 1,
Ar(O) = 16, A(S) = 32, A(Cl) = 35, a vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych

Gislic.



Material a pomocky:

kategoria pomoécka
gulata banka 50 mi
gulata banka 100 ml
odmerny valec 5 ml
odmerny valec 10 ml
odmerny valec 25 ml
odmerny valec 50 ml
Liebigov chladi¢
spatny chladi¢
sklo kadi¢ka 100 ml
nadoba na kupefl
Pasteurova pipeta
odsavacia banka
teplomer so zabrusom
frita
oddelovaci lievik so zatkou 250 ml
Erlenmeyerova banka 250 ml
filtracny lievik
stojan
lapak
svorka
pinzeta
lyZicka
kovovy kruh
mieSadlo s ohrevom a teplomerom
vahy
membranova alebo vodna vyveva
UV lampa
kancelarska spinka
kancelarske ceruzka
pomocky pravitko
noznice
ochranné okuliare
ochranné pomocky |ochranné rukavice
vlastny laboratorny plast
saviCka
Spachtla
manzeta na odsavaciu banku
filtracny papier
iné magnetické mieSadielko
TLC platni¢ka
hadice
trecia miska s tigikom
ladovy kupefl
olejovy kupefl
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Poznamka: laboratdrne sklo je mozné pouzit’ aj v inych velkostiach podfa dostupnosti
miestneho vybavenia.



Chemikalie:

chemikalia, obal H-veta* P-veta*
Kyselina acetylsalicylova, komeréne dostupna vo | 302, 315, 319,
261,305/351/338
forme tabliet, napr.: Aspirin® Acylpyrin®, Algirin 335
260, 280
10 % vodny roztok kyseliny chlorovodikovej 303/361/353
290, 314, 335
v sklenenej ffasi 304/340/310
305/351/338
Destilovana voda, v oznacenej stricke alebo flasi - -
280,301/312/330
Produkt A 302,318,
305/351/338, 310
Etanol 95 %, v pdvodnej sklenenej 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 spolocnej oznacenej flasi pre extrakciu 225, 319, 336
370/378, 403/235
Roztok hydrogenuhli€itanu sodného,
¢ = 1,0 mol/dm3, v pévodnej sklenej flasi
Chlorid sodny nasyteny vodny roztok, v spolo¢nej
oznalenej flasi
Siran sodny bezvody, v pdvodnej zasobnej nadobe - -
261, 264, 271, 280,
Oxid vapenaty, v povodnej zasobnej nadobe 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 horlava 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.

H 335 MézZe spdsobit’ podrazdenie dychacich ciest.

H 336 MézZe spdsobit’ ospalost alebo zavraty.




Bezpecénostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)
P 210 Uchovavajte mimo dosahu tepla, horucich povrchov, iskier, otvoreného ohfa a inych

zdrojov zapalenia. NefajcCite.

P 260 Nevdychujte prach/ dym/ plyn/ hmlu/ pary/ aerosdly.

P 261 Zabrarite vdychovaniu prachu/ dymu/ plynu/ hmly/ par/ aerosoélov.

P 264 Po manipulacii starostlivo umyte pokozku.

P 270 Pri pouzivani vyrobku nejedzte, nepite ani nefajCite.

P 271 Pouzivajte iba na volnom priestranstve alebo v dobre vetranom priestore.
P 280 Noste ochranné rukavice/ochranny odev/ochranné okuliare/ochranu tvare.

Zabrante uvolneniu do zivotného prostredia.

P 310 Okamdzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM alebo
lekéra.

P 301/312 PO POZITI: Pri zdravotnych problémoch volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE
INFORMACNE CENTRUM/ lekara.

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

P 301/312/330 PO POZITi: Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM alebo lekara. Vyplachnite asta.

P 302/P352 PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnozstvom vody

P 303/361/353 PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): V&etko kontaminované &asti odevu
okamzite vyzlecte. Pokozku oplachnite vodou/sprchou.

P 304/340/310 PO VDYCHNUTI: Presurite osobu na &erstvy vzduch a umoznite jej pohodine dychat.
Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM alebo
lekara.

P 305/351/338 PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minut ich opatrne vyplachujte vodou. Ak pouzivate

kontaktné SoSovky a ak je to mozné, odstrarite ich. PokraCujte vo vyplachovani.

P 370/378 V pripade poziaru: Na hasenie pouzite suchu chemikaliu alebo piesok.
P 403/235 Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.
P 501 ZneSkodnite obsah/ nadobu v zariadeni schvalenom pre likvidaciu odpadov.

Poznamka k bezpecnosti prace:
Miadistvi ziaci mdézu manipulovat’ s drazdivymi latkami len pod priamym dozorom

ucitela. Po pridani do reak¢énej zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti.



Pracovny postup

1. Krok

Priprava produktu A:

Do trecej misky vlozte 1,5 g kyseliny acetylsalicylovej (tri 500 mg tablety Aspirin®) a
rozdrvte ich na jemny prasok. Tento prasok preneste do 100 ml banky s okruhlym
dnom a pridajte magnetické miesadielko. Banku upevnite na stojan, podlozte mieSadlo
s ohrevom a vodnym kupelom, do ktorého banku ponorite tak, aby sa dnom
nedotykala dna nadoby s kupelom. Do banky pridajte 25 ml 10 % roztoku HCI. Na
banku nasadte vzdusny chladi¢, zapnite ohrev a reakénu zmes zahrievajte na 60 °C
(teplota kupela). V tomto kroku nie je potrebné zapdjat vodu do chladi¢a (Obrazok 1).
ReakEénu zmes udrzZiavajte pri tejto teplote po dobu 60 minut; ak je mieSadlo bez
teplomeru, teplotu pravidelne kontrolujte samostatnym teplomerom. Pozorujte
postupné hustnutie reakénej zmesi. Potom vypnite ohrev, zdvihnite aparaturu nad
kupel a nechajte volne vychladnut na laboratornu teplotu. Potom pridajte 10 ml
vychladenej vody, banku preneste do fadového kupela a nechajte krystalizovat
10 minut. Na odsavaciu banku nasadte fritu s manzetou, pripojte vodnu vyvevu a za
znizeného tlaku odfiltrujte vzniknutu krystalicku latku. Z filtracného kolaca vyberte
mieSadielko pomocou pinzety. Krystalicku latku potom premyte trikrat 10 ml
vychladenej vody. Premyvanie vykonaijte tak, Zze najprv odpojite zdroj podtlaku (vodna
vyveva), nalejete vodu do frity, premieSate Spachtfou, odsajete a postup zopakujete

dvakrat. Produkt nechajte susit' na frite presavanim vzduchu po dobu 10 minut.

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, pridajte mieSadielko a umiestnite pod nu mieSadlo
s olejovym kupelom (ak nemate olejovy kupel pouzite vodny, priCom dbajte
0 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 kipela a nechajte volne vychladnut na laboratérnu teplotu. Dalej banku
vloZzte na 10 minut do ladového kupela. Vzniknuté kryStaly odsajte filtraciou za
znizeného tlaku na odsavacej banke cez fritu. Vyberte mieSadielko a ziskany produkt

preneste na vopred odvazeny filtraCny papier oznaceny Startovnym cCislom.

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 vari€om) navazte
15 g oxidu vapenatého, pridajte 60 ml 95 % etanolu a zahrievajte na olejovom kupeli
pod spatnym chladi€¢om 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.
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Nasledne 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, Ze tlohu
vykonava viac Studentov sucasne, odporu€ame, aby sa takto pripravil etanol naraz pre

vSetkych vo vaésom mnozstve.

Destilacia etanolu:

Banku s etanolom nasledne upevnite do lapaka na stojane nad magnetické mieSadlo
tak, aby bola CiastoCne ponorena v olejovom kupeli. Na druhy stojan upevnite do
lapaka suchu 50 ml banku s okruhlym dnom tak, aby bola vo vySke a vzdialenosti
vhodnej na zapojenie Liebigovho 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 za€ina, ked teplota na teplomere v Liebigovom
chladi¢i dosiahne teplotu 78 °C (teplota varu etanolu). Destilaciu ukondite, ked v banke

ostane priblizne 10 % pévodného obsahu.

Obrazok 3: Aparatura pre destilaciu so zapojenim vody vzostupne.

2. Krok

Priprava produktu B:

Produkt A zprvého kroku preneste do 50 ml banky s okruhlym dnom spolu
s magnetickym mieSadielkom. Banku pripevnite na stojan a na vari¢ umiestnite olejovy
kupel, do ktorého banku ponorte tak, aby sa dnom nedotykala. Pridajte 20 ml Cerstvo
nadestilovaného bezvodého etanolu. Pridajte opatrne po c&astiach, pomocou

Pasteurove] pipety, celkovo 3 ml koncentrovanej Kkyseliny sirovej. POZOR!
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Koncentrovanu kyselinu sirovu do reakénej zmesi prida ucitel! Po kazdom
pridani kyseliny reakénu zmes dékladne zamiesaijte!

Na banku nasadte spatny chladi¢, ktory upevnite druhym lapakom a zapojte
chladenie (s prudenim vody vzostupne) (Obrazok 2). Zmes mieSajte a zahrievaijte tak,

aby reakCna 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 obc¢as premieSajte
do rozpustenia ladu, pricom na dne kadicky pozorujete olejovu vrstvu obsahujucu
produkt B.

Zmes bez mieSadielka preneste do oddelovacieho lievika, ktory umiestnite do
kruhu na stojane a podloZte ho kadi¢kou (Obrazok 4). Do lievika pridajte 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 — hustota organickej vrstvy je menSia
ako hustota vodnej vrstvy). Vypustite vodnu vrstvu a svetlozlti organicku fazu prelejte
do suchej kadicky. Vodnu vrstvu preneste naspat do oddefovacieho lievika a eSte

dvakrat opakujte extrakciu, zakazdym s pouzitim 30 ml etyl-acetatu.

Spojené organické fazy preneste do oddelovacieho lievika a opatrne pridajte
30 ml roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného (c = 1,0 mol/dm3). Ziskani zmes opatrne
pretrepte. POZOR! Zmes peni v dosledku generovania CO2, lievik treba €asto
otvarat’ na uvolnenie pretlaku! Organicku fazu oddelte a znovu extrahujte pouzitim
30 ml roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného. Takto premytd organicku fazu potom
jedenkrat extrahujte pouzitim 30 ml nasyteného roztoku chloridu sodného. Organicku
fazu prelejte do suchej a Cistej 250 ml Erlenmeyerovej banky, pridajte bezvody Na2SOa4
a nechajte stat asi 15 minut za obCasného premieSania az do vycCirenia roztoku.
Nasledne tuhy zvySok odfiltrujte cez skladany filter a na filtri ho premyte Cistym etyl-
acetatom, pri¢om filtrat zachytavajte do vopred odvazenej 250 ml banky s gulatym

dnom.
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Obrazok 4: Aparatura pre extrakciu.

Destilacia etyl-acetatu z roztoku s produktom 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 destilacnud banku s produktom
nechaijte otvorenu stat' v digestoriu, aby sa odparil zvySkovy etyl-acetat. Ako destilacny
zvySok dostavate produkt — Zltkasty olej s typickou arobmou. 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 (lb=10x0,1b)
Pomocou udajov z elementarnej analyzy vypocitajte sumarne vzorce (CxHyO:)

produktov A a B. Nasledne vypocitajte ich molarnu hmotnost.

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 =12x 0,1 b)
Pomocou vypisu Udajov z *H NMR spektier uréte Struktiru produktov A a B. Po uréeni

Struktury priradte jednotlivé signaly prisluSnym vodikom.
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Produkt A:

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

Poznamka: v spektre nie je vidiet signal vodika COOH skupiny.

Produkt B:

I1H 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, 2,0 Hz, 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) ppm.

Uloha 4 (0,5 b)

a) Urcte, ktora zo Skvin na nizSie uvedenej TLC platni¢ke zodpoveda produktu.

b) Vypocitajte Rr hodnoty na nizSie uvedenej TLC platniCke pre oba reaktanty R1, R2
a produkt v reakcnej zmesi RZ.

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

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

3 . roztok pre i @ @
B § vizualizaciu [ @ J

R1 R2 RZ R1 R2 RZ

Obrazok 5: Vyvolana platnicka po tenkovrstvovej chromatografii a

po naslednej vizualizacii.

Uloha 5 (2,8 b)

V tejto ulohe si vyskuSate ako sa poCas vyskumu zaznamenavaju udaje do
laboratorneho dennika. Do tabuliek zapiSte udaje, ktoré su zname z textu pracovného
postupu. Nasledovne vypocitajte vSetky chybajuce udaje. Potrebné hustoty su vopred
uvedené. Dodrzujte jednotky uvedené v hlaviCke tabulky. Produkt A sa vyskytuje
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dvakrat, pretoZe v 1. kroku vystupuje ako produkt a v 2. kroku ako reaktant. Pri vypocte
ekvivalentov priradte hodnotu 1,0 pre zlu€eninu s najnizSim latkovym mnozstvom.
Taktiez zapiSte hmotnosti vaSich izolovanych produktov a vypocitajte ich percentualny

vytazok.

Priprava A ekvivalent | n (mmol) | M (g/mol) | m(g) | V(ml) | p (g/ml)

Kyselina acetylsalicylova - -

HClv 10 % O 1,05

produkt A (teor. mnozstvo) - -

izolované mnozstvo produktu A (v gramoch):

percentualny vytazok produktu A:

Priprava B ekvivalent | n (mmol) | M (g/mol) | m(g) | V(ml) | p (g/ml)
produkt A - -
etanol 0,789
H2SO04Vv 98 % O 1,84
produkt B (teor. mnozstvo) - -

izolované mnozstvo produktu B (v gramoch):

percentualny vytazok produktu B vzhladom na vychodiskovu kyselinu acetylsalicylovu:
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