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PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE
Chemické& olympiada — kategéria A — 63. ro¢nik — Skolsky rok 2026/27
Doméaca priprava a Skolské kolo

Peter Troska

Maximalne 25 bodov
Doba rieSenia: bez ¢asového obmedzenia

V priprave na praktické ulohy je délezité ovladat’ zakladné postupy odmernej analyzy,
najma presné vazenie, presné meranie objemu pomocou odmerného skla a spravne
uréovanie bodu ekvivalencie. Nasledujuce ulohy nadvazuju na tieto zaklady a sluzia
na precvi¢enie jodometrickych reakcii, titracnych technik a vypoctov potrebnych na

spolahlivé stanovenie mednatych i6nov.

Vyzadované vedomosti a precviéované zruénosti
Presné vazenie; priprava roztokov z tuhych latok; Standardizacia Na,S,0;; praca s Kl
a Skrobom; titracia joédu; vypolet obsahu Cu?** vo vzorke; redoxné rovnice a ich

vyrovnavanie.

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 rovnovahy v analytické chemii, SNTL, 1986.

D. A. Skoog a kol.: Analytick4 chemie, Praha, VSCHT, 2019.

Projekt VIZLAB https://analytika.sk/VIZLAB/ (obsahuje mnoho uzito€nych informacii

0 praci v analytickom laboratoriu)

GHS udaje:
Chemikalia H-vety P-vety
CuS0,'5H,0 H302, H315, H318, H410 | P273, P280, P305+P351+P338
Na,S,0;4 Tato latka nespina kritéria pre klasifikaciu v stlade s nariadenim
¢ 1272/2008/ES.



https://analytika.sk/VIZLAB/

KlO3 H272, H302, H315, P210, P220, P261, P280,
H319, H335 P305+P351+P338
Kl H372 P260, P264, P270, P314
H,SO, H290, H314 P280, P301+P330+P331,
P303+P361+P353,
P305+P351+P338, P310
Skrob tato latka nespina kritéria pre klasifikaciu v stlade
s nariadenim €. 1272/2008/ES.

Jodometrické stanovenie med’natych iénov

Ciefom praktickej ulohy v domacej priprave/Skolskom kole ChO je precvicit redoxnu
odmernu analyzu zaloZenu na jodometrii. Uloha je koncipovana tak, aby $tudent ziskal
skusenosti s pripravou roztokov, Standardizaciou tiosiranu, pracou s Kl, Skrobovym
indikatorom, vypoctom latkového mnozstva mednatych i6nov a interpretaciou
redoxnych rovnovah.

Metdda je zalozena na reakcii Cu?* s I7, pri ktorej vznika Cul (biela zrazenina) a ..

Vzniknuty jod sa titruje tiosiranom.

Uloha 1: Redoxné rovnovahy Cu?* — |~ = S,052"

V ramci domaceho Studia spracujte nasledujuce ulohy, ktoré sa tykaju redoxnych
reakcii a principov jodometrie. Pri rieSeni vyuZite odbornu literaturu, Studijné materialy
a dalsie dostupné zdroje informacii.

Uloha 1a: Napiste rovnicu reakcie medzi Cu?* a I~ v kyslom prostredi. Uvedte, ktora
latka sa oxiduje a ktora redukuje.

Uloha 1b: Napiste rovnicu reakcie pri titracii I, tiosiranom.

Uloha 1c: Vysvetlite, preGo pri zmie$ani roztokov Cu?* a I~ vznikd Cul ako biela
zrazenina a za akych podmienok je reakcia kvantitativna.

Uloha 1d: Vysvetlite Glohu nadbytku KI pri nepriamej jodometrii.

Uloha le: Vysvetlite ulohu $krobového indikatora a pre¢o sa pridava az tesne pred
dosiahnutim ekvivalentného bodu titracie.

Uloha 1f: Uvedte, pri akych koncentraciach |, je Skrobovy komplex stabilny.

Uloha 1g: Napiste rovnicu pre disproporcionéciu |, v alkalickom prostredi a vysvetlite,
pre€o moze vysoké pH spbésobovat’ chyby pri jodometrickych stanoveniach.

Uloha 1h: Pri $tandardizacii roztoku Na,S,05 sa navéazilo 0,2000 g KIO; (p.a.), ktoré

sa rozpustilo vo vode a roztok sa doplnil vodmernej banke na 250,0 cms.



Z pripraveného roztoku sa odpipetovalo 25,00 cm? do Erlenmeyerovej banky. Pridalo
sa priblizne 1 g Kl a 10 cm3 H,SO, (1:5). Vzniknuty jod sa titroval roztokom Na,S,0;
do odfarbenia Skrobového indikatora. Na titraciu sa spotrebovalo 21,88 cm3 Na,S,0s.
Vypocitajte presnu latkovu koncentraciu roztoku Na,S,0s;.

Uloha 1i: Vypoditajte predpokladani spotrebu odmerného roztoku Na,S,0;
s koncentraciou uréenou v Ulohe 1h pri titracii jodu, ktory vznikne po pridani nadbytku
Kl v prostredi H,SO, ku vzorke obsahujucej 0,120 g CuSO,-5H,0.

Uloha 2: Stanovenie obsahu mednatych iénov vtechnickom CuSO,-5H,0
jodometriou
Technicky siran mednaty méze obsahovat necistoty (vihkost, iné soli). Praktickou

Ulohou je stanovit’ skutoény obsah Cu?*vo vzorke pomocou jodometrie.

Pombcky:

Byreta 25 cm?, kadi¢ky 100 cm?3, 2 x 150 cm?® a 250 cm?, odmerné valce 10 cm?® a
50 cm3, nedelena pipeta 25 cm3, odmerné banky 2 x 250 cm® so zatkami,
Erlenmeyerove banky so zatkou 2 x 250 cm?, sklenena tycinka, striekacka na
deionizovanu vodu, plastova Pasteurova pipeta, lievik, pipetovaci balonik, drziak na
byretu, laboratérny stojan.

Laboratérne vahy s presnostou na miligramy alebo analytické vahy a pomébcky
na vazenie.

Chemikalie a roztoky:
Vzorka technického CuSO,-5H,0, Na,S,0; (= 0,1 mol-dm™3), KIO; (zakladna latka),
Kl (pevny), H,SO, (zriedena 1:5), Skrobovy indikator (1 % roztok).

Postup

2a Priprava a standardizacia Na,S,0;

Do odmernej banky pripravte 250 cm3 roztoku tiosiranu s koncentraciou priblizne
0,1 mol-dm™3. Standardizujte ho na KIOs3, ktory si pripravte podla postupu uvedeného
v Ulohe 1h (priblizne 0,2 g KIO; do 250 cm3 odmernej banky). Do Erlenmeyerove;
banky odpipetujte 25,00 cm3 Standardného roztoku KIOs;, lyziCkou pridajte priblizne

1 g Kl a odmernym valcom 10 cm3 H,SO, (1:5). Banku uzavrite a nechajte 5 minut stat’



na tmavom mieste. Vzniknuty |, titrujte roztokom Na,S,0; do bledojantarovej farby,
pridajte priblizne 2 cm?® Skrobového indikatora a dotitrujte do vymiznutia modrého
sfarbenia. Postup opakujte aspon trikrat. Z presne znameho mnozZstva KlO; a

akceptovanej spotreby Na,S,0; vypocitajte presnu koncentraciu Na,S,0;.

2b Stanovenie Cu?*

Do Erlenmeyerovej banky navazte priblizne 0,3 g technického CuSO,-5H,0 a presnu
hmotnost si zaznamenajte. Rozpustite v 50 cm?3 deionizovanej vody, lyZiCkou pridajte
priblizne 1 g Kl a odmernym valcom 10 cm3 H,SO, (1:5). Banku uzavrite a nechajte
5 minut stat na tmavom mieste. Vzniknuty jéd titrujte tiosiranom do bledojantarovej
farby, pridajte priblizne 2 cm® Skrobového indikatora a dotitrujte do odfarbenia.
Stanovenie uskutoCnite najmenej trikrat, pri€om pre kazdé stanovenie pripravte novy
navazok CuSO,-5H,0. Zo spotreby tiosiranu vypoditajte: latkové mnozstvo Cu?*;

hmotnost Cu?* vo vzorke a hmotnostné % Cu?* v technickom CuSO,-5H,0.

Uloha 3: VSeobecné otazky/Ulohy z jodometrie

Uloha 3a: Definujte jodometriu.

Uloha 3b: Uvedte vlastnosti, ktoré musi spifiat oxidovadlo, aby bolo mozné jeho
jodometrické stanovenie.

Uloha 3c: Vysvetlite vyznam kyslého prostredia pri jodometrii.

Uloha 3d: Vysvetlite rozdiel medzi koncovym bodom a ekvivalentnym bodom titracie.
Uloha 3e: Diskutujte vplyv svetla na stabilitu I, v roztoku.

Uloha 3f: Vysvetlite princip $krobového indikatora.

Uloha 3g: Uvedte priklady interferencii pri jodometrii (napr. oxidujtice idny, redukujtice
latky).



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

Chemické olympiada — kategoéria A — 63. roénik — Skolsky rok 2026/27
Doméaca priprava a Skolské kolo

Martin Puffler, Peter Dudas, Samuel Andrejéak, Martin Putala

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

Priprava aromatickej zlozky esencialnych olejov
V tomto kole bude VaSou ulohou pripravit zlu€eninu B, ktora vdaka jej vyraznej voni
nasla uplatnenie v parfumérii. Prirodzene sa tato zlu€enina vyskytuje v rastline
gaultéria. Pri syntéze zlu€eniny B sa vychadza z komeréne 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).

CO5H CH3;CH,OH
o (0] HCI (10%) H,SO,4 (konc.)
—_— A > B
CHj; 60°C,1h reflux, 4 h
aspirin

Schéma 1: Priprava zlu¢eniny B dvojkrokovou syntézou z kyseliny acetylsalicylove;j.

Odporucana literatura:

Lubovolna priruCka praktickej organickej syntézy, napr.:

a) P.Elecko, M. Megiarova, M. Putala, M. SaliSova, J. Sraga: Laboratérne cvienie
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 kontakitnych 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

pomodcka

O
o
¢

®
PN

sklo

gulata banka 50 ml

guflata banka 100 ml

odmerny valec 5 ml

odmerny valec 10 ml

odmerny valec 25 ml

odmerny valec 50 ml

Liebigov chladi¢

spatny chladi¢

kadicka 100 ml

nadoba na kupel

Pasteurova pipeta

odsavacia banka

teplomer so zdbrusom

frita

oddelovaci lievik so zatkou 250 ml

Erlenmeyerova banka 250 ml

filtraCny lievik

kov

stojan

lapak

svorka

pinzeta

lyZicka

kovovy kruh

pristroje

mieSadlo s ohrevom a teplomerom

vahy

membranova alebo vodna vyveva

UV lampa

kancelarske
pomocky

kancelarska spinka

ceruzka

pravitko

noznice

ochranné pomocky

ochranné okuliare

ochranné rukavice

vlastny laboratorny plast

iné

savicka

Spachtla

manzeta na odsavaciu banku

filtracny papier

magnetické mieSadielko

TLC platnicka

hadice

trecia miska s ti¢ikom

ladovy kupel

olejovy kupel
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Poznamka: laboratérne sklo je mozné pouzit aj v inych velkostiach podla dostupnosti

miestneho vybavenia.

Chemikalie:
chemikalia, obal H-veta* P-veta*
Kyselina acetylsalicylovd, komeréne dostupna vo | 302,315,319
o o 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 flasi 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 hydrogenuhliéitanu sodného,
¢ = 1,0 mol/dm3, v pévodnej sklenej flasi
Chlorid sodny nasyteny vodny roztok, v spolo¢nej
oznalenej flasi
Siran sodny bezvody, v pévodnej
zasobnej nddobe
) ) 261, 264, 271, 280,
Oxid vapenaty, v pdvodnej 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
H 290
H 302
H 314

Velmi horfava kvapalina a pary.
Méze byt korozivny pre kovy.
Skodlivy po poziti.

Spobsobuje vazne poleptanie koze a poskodenie oci.



H 315 Drazdi kozu.

H 318 Spdsobuje vazne poskodenie odi.

H 319 Spbsobuje vazne podrazdenie odi.

H 335 Méze spbsobit podrazdenie dychacich ciest.
H 336 MézZe spbsobit’ ospalost alebo zavraty.

Bezpecnostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210 Uchovéavajte mimo dosahu tepla, horacich povrchov, iskier, otvoreného ohra a
inych zdrojov zapalenia. NefajCite.

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

P 261 Zabrante 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 Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM
alebo lekara.

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

P 301/330/331 PO POZITIi: vyplachnite Gsta. NEVYVOLAVAJTE zvracanie.

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

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

P 303/361/353 PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): V3etko kontaminované &asti
odevu okamzite vyzlecte. PokoZku oplachnite vodou/sprchou.

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

P 305/351/338 PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minit 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:
Mladistvi ziaci mdéZu manipulovat’ s drazdivymi latkami len pod priamym dozorom

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



Pracovny postup

1. Krok

Priprava produktu A:

Do trecej misky viozte 1,5 g kyseliny acetylsalicylovej (tri 500 mg tablety Aspirin®) a
rozdrvte ich na jemny prasok. Tento prasok preneste do 100 ml banky s okruahlym
dnom a pridajte magnetické mieSadielko. Banku upevnite na stojan, podlozte mieSadlo
s ohrevom a vodnym kupefom, 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 zapajat vodu do chladi¢a (Obrazok 1).
Reak¢énu 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 laboratérnu teplotu. Potom pridajte 10 ml
vychladenej vody, banku preneste do fadového kupela a nechajte krystalizovat
10 minut. Na odsavaciu banku nasadte fritu s manzetou, vodnu vyvevu a za znizeného
tlaku odfiltrujte vzniknutu krystalicku latku. Z filtraéného kolaca vyberte mieSadielko
pomocou pinzety. Krystalicku latku potom premyte trikrat 10 ml vychladenej vody.
Premyvanie vykonajte tak, ze najprv odpojite zdroj podtlaku (vodna vyveva), nalejete
vodu do frity, premieSate Spachtlou, odsajete a postup zopakujete dvakrat. Produkt

nechajte susit’ na frite presavanim vzduchu po dobu 10 minut.

Obréazok 1: Aparatara pre reakciu bez zapojenia vody.
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Rekrystalizacia produktu A:

Produkt spolu s mieSadielkom preneste do Cistej 100 ml banky s okrdhlym dnom,
uchytte ju do lapaka na stojan, pridajte mieSadielko a umiestnite pod nu mieSadlo
s olejovym kupefom (ak nemate olejovy kupel pouzite vodny, pricom dbajte o
bezpeénost a priebezne dolievajte odparenu vodu). Pridajte 25 ml vody a na banku
nasadte spatny chladi€ so zapojenim vody vzostupne (Obrézok 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 vychladnat 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 c€islom.

Obrazok 2: Aparatudra 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 vapenateho, 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 (Obradzok 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 Ulohu vykonava
viac Studentov sucCasne, odporu¢ame, aby sa takto pripravil etanol naraz pre vSetkych vo va¢som

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 zacina, ked teplota na teplomere 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.

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 ¢astiach, pomocou

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

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

aby reakCna zmes vrela 4 hodiny.

Extrakcia produktu B
Po tejto dobe vypnite zahrievanie, zdvihnite aparatdru z kupela a nechajte zmes
samovolne ochladit na laboratérnu teplotu. Po ochladeni zmes prelejte do 150 ml
kadicky, ktora je naplnena pribliZne do polovice fadom. Zmes potom obc¢as premiesajte
do rozpustenia ladu, pricom na dne kadi¢ky pozorujete olejovl vrstvu obsahujdcu
produkt B.

Zmes bez mieSadielka preneste do oddelovacieho lievika, ktory umiestnite do
kruhu na stojane a podlozte ho kadiCkou (Obréazok 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
(spodné 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

dvakréat opakujte extrakciu, zakazdym s pouzitim 30 ml etyl-acetéatu.

Spojené organické fazy preneste do oddelovacieho lievika a opatrne pridajte
30 ml roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného (c = 1,0 mol/dm?3). Ziskan(i zmes opatrne
pretrepte. POZOR! Zmes peni v d6sledku generovania COg, 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, pricom filtrat zachytavajte do vopred odvazenej 250 ml banky s gulatym

dnom.
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Obrézok 4: Aparatara pre extrakciu.
Destilacia etyl-acetatu z roztoku s produktom B

Pripravte si aparatiru na destilaciu, banku pripevnite do lapaka na stojane, pridajte
varné kamienky, alebo mieSadielko, nasadte Liebigov chladi¢ a etyl-acetat oddestilujte
na hordcom vodnom kupeli (teplota varu etyl-acetatu je 77 °C) (Obrazok 3). Po
oddestilovani etyl-acetatu, vypnite zahrievanie a destilaénu banku s produktom
nechajte otvorenu stat' v digestoriu, aby sa odparil zvyskovy etyl-acetat. Ako destilacny
zvySok dostavate produkt — Zltkasty olej s typickou arémou. 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=10x 0,1 b)
Pomocou Uudajov z elementarnej analyzy vypocitajte sumarne vzorce (CxHyO:)

produktov A a B. Nasledne vypoditajte ich mélovi 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 =12 x 0,1 b)

Pomocou vypisu Gdajov z tH NMR spektier uréte Strukturu 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:

'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, 2,0 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 (4, 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 RF hodnoty na nizSie uvedenej TLC platni¢ke pre oba reaktanty R1,
R2 a produkt v reakénej zmesi RZ.

c) Uvedte aspon jeden priklad roztoku, ktory sa pouziva ako vizualizacné cCinidlo pre

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

- . roztok pre i @ @
i 1 vizualizaciu [ @ ]

R1 R2 RZ R1 R2 RZ

Obrazok 5: Vyvolana platnicka po tenkovrstvovej chromatografii a po naslednej vizualiz4cii.

Uloha 5 (2,8 b)

V tejto Ulohe si vyskuSate ako sa poCas vyskumu zaznamendévaju udaje do
laboratérneho dennika. Do tabuliek zapiste Udaje, ktoré su zname z textu pracovného
postupu. Nasledovne vypocitajte vSetky chybajice 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

ekvivalentov priradte hodnotu 1,0 pre zlu€eninu s najnizSim latkovym mnozstvom.
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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 - -
HCIv 10 % © 1,05
produkt A (teor.mnoZstvo) - -
izolované mnozstvo produktu A (v gramoch):

percentudlny vytazok produktu A:

Priprava B ekvivalent | n (mmol) | M (g/mol) | m(g) | V (ml) | p (g/ml)
produkt A - -
etanol 0,789
H2S04v 98 % O 1,84

produkt B (teor.mnoZstvo)

izolované mnozstvo produktu B (v gramoch):

percentudlny vytazok produktu B vzhladom na vychodiskovu kyselinu acetylsalicylova:
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