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Krajské kolo ChO kategorie A 2022/2023: Praktickd cdst - Zadani Sout

PRAKTICKA CAST 40 BODU

Upozornéni: za vydani jakékoli nahradni pomiicky nebo chemikalie (pFi rozbiti, vyliti a podobné)
budete penalizovani -1,00 bodu za polozku; pouze prvni doplnéni je bez bodové ztraty.

Pfed zahdjenim praci si diikladné proctéte navod. Je doporuéeno zaéit nasazenim organické syntézy
a béhem reakéni doby pracovat na druhé uloze. Na tlohach miiZete pracovat v libovolném pofadi.
Zdliraziiujeme, Ze pfi titraci je nezbytné nutné vzorek zahfat nad 90 °C.

Uloha 1 Barevna kondenzace 20 bodii

Ve Skolnim kole jsme se prakticky seznamili s Fisherovou esterifikaci, kterou jsme katalyzovali homogenné
kyselinou sirovou. Dnes se podivame na priklad katalyzy heterogenni, kterou vyuZijeme pfi Pechmanové
kondenzaci resorcinolu a ethyl-acetoacetatu. Nasim produktem bude fluorescencni derivat kumarinu.
Derivaty kumarinu jsou pouzivany v opalovacich krémech, jako laserova barviva a v fadé farmaceutik, jako je
napfiklad warfarin, latka zpomalujici srazeni krve. Jako kysely heterogenni katalyzator poslouzi iontoménic
Dowex. Jedna se o malé kulicky pryskyfice, nesouci na sobé kyselé funkéni skupiny, které jsou schopné
uvolfiovat do reakéni smési protony.

O O
+ f
HO/©\OH MO/\ Dowex 50WX4

Chemikalie:

HO o O

e resorcinol 800 mg
e ethyl-acetoacetat 1,0 ml
e Dowex 50Wx4 10g

e ethanol

e ethyl-acetat

Pomucky:

e Erlenmeyerova barka 50 ml 4x

e odmérny valec 10 ml

e  Pasteurova pipeta, savicka (,,dudlik®)

e injek¢nistiikacka 1 ml, jehla

e  kopistka (kovova Spachtle nebo lZi¢ka)

e elektrickd plotynka nebo magnetickd michacka s ohfevem pro skupinky pfiblizné 4 studentd
(v pfipadé plotynky je potfeba zaridit, aby jeji teplota byla nastavena co nejbliZze 120 °C)

e  Petriho miska na filtracni papir se vzorkem

e kadinka (prdmér alespori 5 cm) + Petriho miska nebo hodinové sklo na pfrikryti

e dvé mensi kadinky (na zahfivani vody/ethanolu)

e sklenéna kapilara nebo sklenénd Pasteurova pipeta 2x

e TLCdesticka

e vialka (sklenéna, plastova, Eppendorfka) 4x
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e pinzeta

e stojan* s drzaky (kfizova svorka*, velka klema, pfipadné filtrani kruh) (*spolec¢né pro Ulohu 2)
e sklenéna nalevka (primér cca 4 cm)

e sklenénatycinka

e varné kaminky

e smotek vaty

e filtraéni papir

o nlzky
o mékka tuzka
e pravitko

e lihovy fix na popisky

e chnapka (postadiisuchy hadr, spole¢né pro Glohu 2)

e filtracni aparatura ,a“: sklenéna nalevka (primér alespori 4 cm) nebo

e filtradni aparatura ,b“ (neni nutnd): odsavaci barika, gumové tésnéni, Biichnerova nalevka o
priméru cca 6 cm, vodni vyvéva

e laboratorni bryle (spolecné pro Glohu 2)

e rukavice (spole¢né pro ulohu 2)

e led avétsi kadinka na ledovou lazen

e lihovy nebo digitalni teplomér (spolecné pro tUlohu 2)

NeZ zacnete pracovat, prostudujte si, jaké vystupy budete odevzdavat (nechavat na svém pracovnim
misté) ke kontrole a bodovani.

Bezpecnostni opatieni:

Ochranné pomucky:

Pfi praci méjte na ocich ochranné bryle a na rukou rukavice.
H-véty:

e resorcinol: H302, H313, H315, H318, H400

e ethyl-acetoacetat: H227, H319

e Dowex 50WX4: H319

e ethanol: H225, H319

e ethyl-acetat: H225, H319, H336

H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.

H227 Vznétliva kapalina.

H302 Zdravi skodlivy pfi poZiti.

H313 Mdze Skodit zdravi pfi styku s pokozkou.

H315 Drazdi kizi.

H318 ZpUsobuje vazné poskozeni oci.

H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.

H336 MiZe zplsobit ospalost nebo zavraté.

H400 Vysoce toxicky pro vodni organismy.
Likvidace odpad:

Vodné roztoky vylévejte do vylevky. Organicka rozpoustédla a jejich roztoky vylévejte do specialnich

nadob na odpadni rozpoustéd|a.
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Pracovni postup:

a) Syntéza derivatu kumarinu

1
2.

Do vialky odeberte 3x na Spicku Spachtle resorcinolu pro pozdéjsi TLC analyzu a vialku oznacte pismenem R.

Do 50ml Erlenmeyerovy bariky oznacené vasim startovnim Cislem prevedte 800 mg resocinolu, 1,0 g
kyselé pryskyrice Dowex 50WX4 a injekéni stfikackou pridejte 1,0 ml ethyl-acetoacetatu. Barfiku umistéte
na magnetickou michacku (spole¢nou pro skupinku studentd) a teplotu plotynky nastavte na 120 °C.
Zacatek reakce se projevi mirnym bublanim.

Reakéni smés za stalého zahfivani obCasné michejte krouZenim nebo sklenénou tycinkou, dokud
bublani neustane. Reakci ukoncete po 1 hodiné. Konec reakce se projevi zhoustnutim reakéni smési.

Odeberte si na $picku Spachtle ztuhlé reak¢éni smési do vialky pro pozdéjsi TLC analyzu a vialku oznacte
pismenem S (surovy produkt).

Do cisté 50ml Erlenmeyerovy bariky vloZte nalevku (primér cca 4 cm) a do ni lehce vmacknéte kousicek
vaty (vaty stadi jen tolik, aby vytvofila filtr, pfi pouziti vétSiho mnoZstvi vata zachyti produkt, a dojde tak
ke snizeni vytézku). Ke ztuhlé reakcni smési pridejte 5 ml vrouciho ethanolu (zahfejte ho v 50 ml
Erlenmeyerové barice na plotynce) a rozpustte v ném surovy produkt. Pasteurovou pipetou prevedte
roztok nad kulickami Dowexu (snaZte se nenabrat Dowexu moc, troSka nevadi) do nalevky s vatou
anechte ho Zzfiltrovat do Cisté 50 ml Erlenmeyerovy bariky. Kulicky Dowexu promyjte jesté 3 x 3 ml
vrouciho ethanolu a vzdy poté nechte zfiltrovat do Erlenmeyerovy bariky s ptvodnim filtratem.

Roztok produktu v ethanolu zahrejte k varu a za michani rukou pridavejte kapatkem horkou (cca 80 °C)
destilovanou vodu, dokud se roztok jemné nezakali (zakaleni znac¢i mirné presyceny roztok). Poté
pfidejte po kapkach za michani trochu ethanolu do vycereni roztoku (pfesyceny roztok by chladnutim
poskytl olej a ne krystaly) a roztok nechte pomalu vychladnout na laboratorni teplotu a nasledné ho
jesté 15 minut chladte v ledové [azni (smés ledu a trochy vody). Pokud jste i po ochlazeni v ledové lazni
ziskali produkt ve formé oleje, iniciujte jeho krystalizaci tfetim sklenénou tycinkou o vnitini sténu
Erlenmeyerovy barky (pod hladinou roztoku).

Pripravte si filtrani aparaturu. Dle pokyn( organizator( zvolte jednu z nasledujicich variant:

a) Bé&Zna filtrace (obrazek 1a): postup viz bod (5), misto vaty ale pouZijte skladany filtracni papir
(obrazek 2).

b) Podtlakova filtrace (obrazek 1b): Odsavaci bariku uchytnéte pomoci kovové klemy ke stojanu. Do
hrdla vloZte gumové tésnéni a nasledné Biichnerovu nalevku. Z filtraéniho papiru vystfihnéte kruh
takové velikosti, aby prikryl vSechny otvory v nalevce, ale soulasné aby zakryval pouze dno
a nepresahoval do stén. Filtra¢ni papir lehce navlhcete vodou, aby dobfe pfisedl na otvory v nalevce.

-—— Blchnerova nalevka
s filtraénim papirem

nalevka
s filtraénim papirem

-

~—— gumové tésneéni

-<—— filtra¢ni kruh
~— piipojeni k vyvévé

-«—— odsavaci barka

-—— kadinka

Obrazek 1: Sestaveni filtraéni aparatury. a) B&Zna filtrace pres nalevku s filtralnim papirem, b) podtlakova
filtrace pres Blichnerovu nalevku.
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Obrazek 2: Postup skladani filtragniho papiru.

8.

Vylouéené krystaly odfiltrujte a dikladné promyjte malym mnozstvim studené vody. Odfiltrované
krystaly poté jesté v pfipadé podtlakové filtrace alespori 10 minut suste prosavanim vzduchu.
Filtracni papir s produktem opatrné preneste na Petriho misku oznaenou vasim startovnim Cislem
a nechte susit na vzduchu. V ptipadé bézné filtrace poloZte na Petriho misku nejprve dvé vrstvy
filtraniho papiru a na né teprve preneste filtraéni papir s produktem po filtraci.

b) Tenkovrstva chromatografie (TLC)

Postup pfipravy TLC desticky i vyvijeci cely uvadi obrazek 3.

1.

Z rekrystalizovaného produktu odeberte velmi malé mnoZstvi (na Spicku Spachtle) krystald
a preneste je do prazdné vialky, kterou oznacte pismenem P (produkt). Posledni prazdnou vialku
oznacte E (ethanol). Do vSech Ctyr vialek, R, S, P a E pfidejte po 0,5 ml ethanolu. Promichejte, aZ se
vzorky rozpusti.

Do kadinky opatfené Petriho miskou jako vickem nalijte 4-5 mm vysokou vrstvu mobilni faze -
ethyl-acetatu. Kadinku pfriklopte Petriho miskou. Mezitim si pfipravte TLC desticku. Obycejnou
tuzkou nakreslete startovaci linii a oznacte pozice pro naneseni vzorkd: R, S, P. Pozor, na tuzku
nesmite tlacit, aby nedoslo k poruseni vrstvy silikagelu.

Pomoci Cisté kapilary naneste na znacku R jednu malou kapku vzorku R. Nanaseni se provadi tak, ze
kapilaru ponofite do roztoku a nasledné ji velmi opatrné a lehce pfiloZite k uréené pozici na
desticce, aby se uvolnilo jen malé mnoZstvi roztoku a vytvofilo skvrnu o priméru max. 3 mm. Pozor,
desticku nesmite porusit! Namisto kapilary postaci i Pasteurova pipeta, na kterou nedate savicku
(dudlik) a nechate jen stonkem natdhnout malé mnoZstvi roztoku. Zbytek roztoku z kapilary nechte
vsaknout do filtraéniho papiru. Kapilaru poté ponorte do vialky E obsahujici Cisty ethanol, nechte
nasat trochu kapaliny a poté priloZte k filtracnimu papiru a nechte vsaknout. Toto promyti jesté
jednou zopakujte a poté umytou kapilarou naneste jednu kapku vzorku S na znacku S. Postupné
naneste vSechny tfi vzorky. Pockejte asi minutu, nez se odpafi zbytek rozpoustédla. Pod UV lampou
ovérte, Ze jste nanesli odpovidajici mnoZstvi vzorku - tecky na startu museji byt jasné viditelné, ale
nesmé&ji byt prilis velké, a nebo se dokonce slévat. Pokud jsou tecky malo intenzivni, pfidejte na
kazdou znacku dalsi kapku/y vzorku. Pokud se vam priprava desticky nepodafila, mizete si od
dozoru v laboratofi vyzadat novou (bodova ztrata -1 bod). Celkem mate narok pouze na dvé
desticky - tu, kterou jste dostali na zacatku, a jednu nahradni.

Pomoci pinzety pfeneste desticku do kadinky (vyvijeci cely) s mobilni fazi, aby se jeji bo¢ni okraje
nedotykaly stén. Celu uzavrete a nechte desti¢ku vyvijet.

Ve chvili, kdy mobilni faze vystoupi cca 5 mm pod okraj desticky, desti¢ku vyjméte a okamzité si
mékkou tuzkou oznacte vzdalenost ¢ela mobilni faze od startu. Nasledné nechte desticku 2 min
uschnout.
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6. Desti¢ku umistéte pod UV lampu a tuzkou opatrné obkreslete pozici skvrn. Poznamka: skvrny
putujici s Celem rozpoustédla maji tendenci se rozmyvat do stran a tvofit souvisly pruh v Cele

desticky.
a)

celofp--------
E E E E
(&) o (&) (&)
N O [N
o ~ « o

start t

1 cca 0,5cm

6,5 cm

i1,0cm

b)

startovni Cislo

—

.

- -

N . ¢0,50m

Obrazek 3: Provedeni TLC analyzy. a) Pfiprava TLC desticky, b) naneseni vzork(, c) pfiprava vyvijeci cely

(kadinky) s mobilni fazi.

Ukoly:

1. Ktera latka unika z reakéni smési pfi bublani?

Uvedte dvé vyhody Dowexu oproti homogennimu katalyzatoru, tfeba kyseliné sirové.

2
3. Vypoctéte hodnotu R produktu.

4. Podle TLC urcete, zda se vam podafilo krystalizaci ziskat Cisty produkt bez vychozich latek.
5

Podle TLC urete, zda byla konverze resorcinolu Gplna.
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Uloha 2 Cukrometrie 20 bodti

Fehlingova dlikazova reakce redukujicich sacharidd, vyuZivajici oxidaci aldehydické skupiny médnatymi
ionty v bazickém prostfedi, je Casto pfedvadéna na stfednich Skolach jako kvalitativni analyza. V této Uloze
se podivame, zda a s jakym Gspéchem je mozné tuto reakci vyuZit pro kvantitativni analyzu a u jakych vzork(
by se nam takova analyza mohla hodit.

Pomiicky: Chemikalie:

e odmérna barka 250 ml se zatkou ® Fehlinglvroztok Aa B

e odmérny valec 50 ml ® 1% roztok methylenové modfi
e 2xpipeta 10 ml e tablety hroznového cukru

e 2xkadinka 50 ml

e kadinka 150 ml

e kadinka 400 ml

e sklenénatycinka

e stficka s destilovanou vodou

e filtrani nalevka

e filtracni papir

e 3xtitracni barika

e byreta 25 ml, stojan s drzaky

e nalevka do byrety

e pipetovaci balonek

e ochranné bryle a rukavice

e papirové utérky

e kapatko

e lihovy nebo digitalni teplomér
e vari¢/topné hnizdo

e chnapka (na manipulaci se zahFatou titracni barikou)

M(p-glukosa) =180,16 g/mol

Ukol:

a) Standardizace Fehlingova roztoku A.
b) Stanovte hmotnost D-glukosy ve vzorku (tableta hroznového cukru).
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Pracovni postup:

a) Standardizace Fehlingova roztoku A

Standardizaci za vas provedli organizatofi:

Do titracni bariky bylo odpipetovano 10 ml Fehlingova roztoku A, 10 ml Fehlingova roztoku B, a bylo
pridano 30 ml destilované vody. Promichany roztok byl zahfat nad 90 °C a byl titrovan odmérnym
roztokem D-glukosy (pFesnou koncentraci uvedou organizatofi). Primérna spotreba ze tfi titraci je
zadana organizatory.

b) Stanoveni obsahu p-glukosy v tabletach hroznového cukru

1

Ve 150 ml kadince rozpustte tabletku hroznového cukru v pfiblizné 50 ml destilované vody. Pomozte si
drcenim a michanim sklenénou tycinkou. Pojidla a dal$i pomocné latky mdzou zistat nerozpusténé.

Po rozpusténi tablety roztok Zfiltrujte pomoci filtracni nalevky do 250 ml odmérné bariky (do
filtracni nalevky vloZte neskladany filtracni papir namoceny destilovanou vodou). Destilovanou
vodou dikladné oplachnéte kadinku i neskladany filtracni papir v nalevce a poté dopliite odmérnou
bariku s filtratem destilovanou vodou po rysku a promichejte.

Byretu proplachnéte roztokem analytu (rozpusténa a prefiltrovana tableta) a nasledné ji timto
roztokem napliite.

Odpipetujte 10 ml Fehlingova roztoku A a 10 ml Fehlingova roztoku B do titracni bariky. PouZijte pro
kazdy roztok odlisnou pipetu. Pridejte 30 ml destilované vody a promichejte.

Vari¢ nebo plotynku zapnéte na maximalni vykon. Na zapnuty vafri¢ nebo plotynku postavte titracni
bariku a nechte jeji obsah zahrat alespon na 90 °C, ale michanim zabrarite varu. Teplotu kontrolujte
pomoci teploméru.

Zahraty roztok ihned titrujte roztokem analytu (rozpusténa a prefiltrovana tableta), dokud témér
nezmizi modré zbarveni roztoku nad Cervenou srazeninou. V pribéhu titrace obc¢as zkontrolujte
teplotu a udrzujte ji kolem 90 °C (titraci miZete provést na vyhraté magnetické michacce, protoze
roztok jinak rychle chladne). Poté, co témér vymizi plvodni tmavé modré zbarveni roztoku, pridejte
3 kapky 1% roztoku methylenové modFi, zkontrolujte, zda ma roztok stéle alespori 90 °C, a stéle za
horka pomalu titrujte do Uplného vymizeni modrého zbarveni roztoku nad Cervenou sraZeninou
(pokud po dotitrovani bezbarvy roztok pfi stani zmodra, je to v pofadku a neznaci to nedotitrovany
vzorek).

Titraci provedte alesporn tfikrat, spotfeby zaznamenejte do pracovniho listu.

Otazky a tkoly:

1.

Aldehydicka skupina glukosy se pfi titraci oxiduje na anion pfislusné karboxylové kyseliny, kyseliny
glukonové. Napiste vycislenou rovnici reakce médnatych iontd s p-glukosou v zasaditém prostredi
za vzniku anionu glukonové kyseliny (glukosu zapiste zjednodusené jako R-CHO a anion vznikajici
glukonové kyseliny jako R-COO™).

Vypocitejte hmotnost p-glukosy, ktera pfi standardizaci zreagovala s 10 ml Fehlingova roztoku A
v titraéni barice.

Vypocitejte hmotnost b-glukosy v jedné tableté.

Na jakém principu funguje methylenova modr jako indikator?
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5. Okomentujte, ve kterych znasledujicich analytd mudZeme stanovit obsah daného sacharidu
(neuvazujte hydrolyzu disacharid() touto metodou presné podle dfive uvedeného pracovniho
postupu. Zamyslete se a zapiste, co by stanoveni mohlo znehodnotit/ztiZit: glukosa v modi (cca
25mg/100 ml), glukosa v krvi (cca 140 mg/100 ml), laktosa v mléku (cca 4,8 g/100 ml), sacharosa
v Coca-Cole (cca 10,6 g/100 ml).

Napovéda: Jelikoz jde o redoxni titraci, lze pomoci ni stanovit pouze redukujici sacharidy, které
obsahuji aldehydickou skupinu volnou, nebo ve formé hemiacetalu. Hemiacetal sacharid( vznika
intramolekularni adici hydroxylové skupiny na aldehydicky karbonyl améa obecny vzorec

Ri:CH(OR,)(OH).
OH
OH HO O
HO ~\—of — H
glukosa laktosa sacharosa
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& o
PRACOVNILIST 40 BODU
Uloha 1 Barevna kondenzace 20 bodii

1. Ktera latka unika z reakéni smési pri bublani?

Vzorec unikajici latky:

body:
2. Uvedte dvé vyhody Dowexu oproti homogennimu katalyzatoru, tfeba kyseliné sirové.
Prvni vyhoda:
Druha vyhoda:

body:
3. Vypoctéte hodnotu R; produktu.

body:

4, Podle TLC uréete, zda se vam podafilo krystalizaci ziskat Cisty produkt bez vychozich latek.

Produkt se mi podafilo / nepodafilo ziskat Cisty (bez vychozich latek). bod
ody:
5. Podle TLC urcete, zda byla konverze resorcinolu uplna.
Konverze resorcinolu byla /[ nebyla Gplna.
body:
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Pred opusténim pracovniho mista pripravte vedle sebe Petriho misku s krystalizovanym produktem,
TLC desticku/y a pracovni listy.

Prostor pro hodnoceni

Bodova ztrata
body:
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Uloha 2 Cukrometrie 20 bod{i
OZNACENIi VZORKU:
Spotreba roztoku analytu

” , PRIJATA

cislo stanoveni 1. 2. 3. 4, SPOTREBA

spotreba
[ml]
body:

1. Aldehydicka skupina glukosy se pfi titraci oxiduje na anion pfislu$né karboxylové kyseliny, kyseliny
glukonové. Napiste vycislenou rovnici reakce médnatych iontii s b-glukosou v zasaditém prostiedi za
vzniku anionu glukonové kyseliny (glukosu zapiSte zjednodusené jako R-CHO a anion vznikajici
glukonové kyseliny jako R-CO0™).

body:

12
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¢
N¢

2. Vypocitejte hmotnost p-glukosy, ktera pfi standardizaci zreagovala s 10 ml Fehlingova roztoku A
v titraéni barice.

Opiste pfesnou koncentraci odmérného roztoku cgiykesa = mol/]
Opiste primeérnou spotfebu pfi standardizaci Vspotena = ml
Vypocty:
Mgiukosa/10 ml Fehling.r. A = mg
body:

3. Vypoditejte hmotnost p-glukosy v jedné tableté.
Wpocty:

Mglukosa, tableta = mg body:

13
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4. Na jakém principu funguje methylenova modi?

Soutézni Cislo

body:
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5. Okomentujte, ve kterych znasledujicich analyti miZeme stanovit obsah daného sacharidu
(neuvaZujte hydrolyzu disacharidii) touto metodou presné podle dfive uvedeného pracovniho
postupu. Zamyslete se a zapiSte, co by stanoveni mohlo znehodnotit/ztiZit: glukosa v moéi (cca
25 mg/100 ml), glukosa v krvi (cca 140 mg/100 ml), laktosa v mléku (cca 4,8 g/100 ml), sacharosa
v Coca-Cole (cca 10,6 g/100 ml). Napovéda: JelikoZ jde o redoxni titraci, lze pomoci ni stanovit pouze
redukujici sacharidy, které obsahuji aldehydickou skupinu volnou, nebo ve formé hemiacetalu.
Hemiacetal sacharidii vznika intramolekularni adici hydroxylové skupiny na aldehydicky karbonyl
a ma obecny vzorec R,CH(OR,)(OH).

OH OH
HO O
OH OH H
glukosa laktosa sacharosa

body:
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