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PRAKTICKA CAST 40 BODU
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Milé soutézici, mili soutézici,

prakticka ¢ast 61. ro¢niku Chemické olympiady kategorie E se bude zabyvat syntézou, extrakci, modifikaci a analyzou
potravinovych aditiv. Tzn. ,,écka“ nas provazi prakticky denné pfi kazdém nakupu potravin a jsou nedilnou soucasti
potravinarského primyslu. Zcela nevédomky je pouzivame i doma pfi zavarovani marmelad, sterilizaci zeleniny i
pfi pfipravé domacich uzenin.

Potravinova aditiva tvori velmi Sirokou paletu latek prirodniho ¢i syntetického charakteru od barviv, pres
konzervanty, protihrudkujici latky, aromata, stabilizatory, emulgatory, regulatory kyselosti Ci antioxidanty.
My se v ramci letos$ni praktické ¢asti zamérfime pravé na vyse uvedené, a to jak analyzu komercnich aditiv, tak jejich
stanoveni v potravinach. Nebude chybét ani chemicka syntéza, ktera povede pravé na potravinova aditiva Ci jejich
Upravu.

Z hlediska praktického konani v laboratofi byste méli pfi pfipravé vénovat zvySenou pozornost nasledujicim

aspektlm zakladni laboratorni techniky:

e Spravna laboratorni technika provadéni béznych operaci (vazeni, méreni objem, zahfivani, filtrace, destilace,
pfiprava a fedéni vzork(, suseni, extrakce na mezifazi v délici nalevce apod.).

e BéZné laboratorni vypoclty (Fedéni roztokd, vytézky reakci, vyhodnoceni titraci a dalsi stechiometrické vypocty).

e Techniky pfipravy a charakterizace produktd (stanoveni bodu tani a chromatografii na tenké vrstvé).

e Spravné techniky provedeni titraci svizualnim i instrumentalnim zplsobem indikace bodu ekvivalence
(u instrumentalniho se zamérte zejména na elektrochemické zpusoby indikace bodu ekvivalence se zvlastnim
dlrazem na konduktometrické a potenciometrické, resp. pH-indikace).

e Laboratornitechnika prace vyzadujici nizké ¢i vysoké teploty reagentd.

e lLaboratorni technika prace smalymi objemy reagentl a svysoce drazdivymi reagenty (tj. napf. prace
s injekénimi stfikackami pro davkovani reagent( apod).

Ze specifickych tematickych celkli doporucujeme prostudovat zejména nasledujici kapitoly:

e Syntetickd i analyticka chemie zahrnujici vybrana potravinova aditiva, zejm. konzervanty, barviva, aromata,
stabilizatory, emulgatory, regulatory kyselosti a antioxidanty.

e Vybrané volumetrické metody stanoveni latek s vizudlni indikaci bodu ekvivalence - zejména acidobazické
a redoxni (zejm. jodometrické a cerimetrické) titrace.
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e Pozornost vénujte i sprdvnému provedeni a vyhodnoceni zpétnych a nepfimych stanoveni analytd s vyuzitim
vySe popsanych volumetrickych metod.

e Instrumentalni metody stanoveni potravinovych aditiv zejm. se zamérenim na potenciometrické vyhodnoceni
bodu ekvivalence (vyhodnoceni pomoci sestrojeni 1. a 2. derivace titracni kfivky).

Prejeme vam pfi reseni letosniho ro¢niku Chemické olympiddy hodné zdaru, pfijemné chvile stravené v laboratofich
s podobné prasténymi lidmi a spoustu krasnych zazitka.

Autofri a recenzenti
Doporucena literatura:

1. Pfihoda J., Cernik M., Janka S., Literak J.: Laboratorni technika. PFF MU, 2012. Zejména kapitoly tykajici se
zakladni laboratorni techniky. Dostupné online:
https://is.muni.cz/el/sci/jaro2012/C1100k/um/Laboratorni_technika-ucebni_text.pdf

2. SkoogD.A., West D. M., Holler F. J., Crouch S. R.: Analyticka chemie. VSCHT Praha, 2019. Kapitoly 1, 2, 4, 13, 14,

15,16,18.4.1,20 a21.8.

Holzbecher Z. a kol.: Analytickd chemie. SNTL/Alfa, 1974. Str. 299-311, 319-335.

Klouda P.: Moderni analytické metody. Nakl. Pavel Klouda, 2003. Str. 30-31, 56-58, 97-106, 120-125.

5. Barto$ M., Sramkova J.: Analyticka chemie I. Univerzita Pardubice, 2004. Dostupné online:
https://meloun.upce.cz/docs/analchem1/skripta.pdf

6. Kapitoly v jinych stfedoskolskych ucebnicich, odpovidajici tématim rocniku.

7. Vhodnym pomocnikem pfi pfipravé mohou byt i nékteré divéryhodné webové stranky (napf. materialy z
vysokych skol).
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Uloha1l Syntéza kyseliny benzoové

Soutézni Cislo

15 bodu

Kyselina benzoova (CsHsCOOH, PhCOOH, M =122,12 g mol™) se primyslové vyrabi oxidaci toluenu kyslikem za pouziti
smésného katalyzatoru obsahujiciho kobalt. V laboratornich podminkach lze oxidaci toluenu (CeHsCHs, PhMe,
M =92,14 g mol™, p = 0,867 g cm™3) realizovat jednoduse na mezifazi vodné a organické faze v bazickém prostredi
vodnym roztokem manganistanu draselného (KMnQO4, M = 158,03 g mol™). Vznikly benzoat draselny se na ve vodé

nerozpustnou kyselinu pfevede jednoduchym okyselenim:

reflux
+ 2 KMnOy4

0]
@ H2804 zf.

0]
K@

V této uloze provedete:

0]

©
O + 2MnO, + KOH + H,0O
K@

OH

e  Syntézu kyseliny benzoové oxidaci toluenu manganistanem draselnym na mezifazi dvou nemisitelnych kapalin.

e Rekrystalizaci vzniklé kyseliny benzoové z vody.

o Identifikaci a charakterizaci kyseliny benzoové pomoci méreni bodu tani a provedeni TLC.

Pomiicky

e lihovyfix atuzka

e  stficka s destilovanou vodou

e magnetickd michacka s ohfevem

° magnetické michadlo (2x)

. krizova svorka (3x)

e |Zicka aSpachtle

e odmérny valec 10 ml (2x)

e  predvazkys presnosti0,01 g

e  Liebiglivchladi¢ s NZ 29/32

e  podstavec pod barku s kulatym dnem 250 ml
° kadinka 250 ml (2x)

e filtraéni kruh

e nalevka hladka filtra¢ni

e plastova nadoba naledovou lazen

e nasypka

e  Biichnerova nalevka

e  odsavaci barika 500 ml

e  zdrojvakua

e hodinové sklo na pfikryti kadinky pro TLC
e  sklenéna kapilara nebo Pasteurova pipeta
. UV lampa 254 nm pro vyhodnoceni TLC

e  su$arnanachemikalie

e  varné kaminky

papirové utérky

laboratorni zvedacek

topné hnizdo

stojan laboratorni (2x)

drzak pro NZ 29/32 (3%)

teplomér

odmérny valec 50 ml

barika s kulatym dnem 250 ml's NZ 29/32 se zatkou
hadice pro pfipojeni vody k chladici
kadinka 400 ml

kadinka 150 ml (3x)

Erlenmeyerova barika 250 ml

filtracni papir

ntzky

tycinka

tésnéni pro filtraci za snizeného tlaku
pinzeta

hodinové sklo nebo Petriho miska na produkt
zkumavky nebo vialky pro TLC analyzu (2x)
TLC desticka s UV indikatorem 254 nm
aparatura pro stanoveni bodu tani
indikatorové papirky

plastova miska na chlazeni
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Chemikalie

e toluen C¢HsCH5 €. (M=92,14 g mol™, p=0,867 gcm™3)
e hydroxid draselny KOH, 20% vodny roztok
e manganistan draselny KMnO, ¢. (M = 158,03 g mol™)

e sificitan sodny Na,SO0; €.

e  kyselina sirova H,SO, cca 1M vodny roztok
e kyselina benzoova - standard pro TLC analyzu
e mobilni faze pro TLC - hexan-ethyl-acetat (4:1 obj.)

e aceton (CHs),CO <.
e destilovanavoda

Chemikalie H-véty
H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.
H315 Drazdi kazi.
H361d  Podezreni na poskozeni plodu v téle matky.
toluen H373 Mize ;p.t‘]sobit poskozeni organt pfi prodlouzené nebo opakované
expozici.
H304 Pfi poziti a vniknuti do dychacich cest mlze zpUsobit smrt.
H336 MuzZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.
H412 Skodlivy pro vodni organismy, s dlouhodobymi u¢inky.
H290 MUze byt korozivni pro kovy.
hydroxid draselny 20 % hm. | H302 Zdravi Skodlivy pfi poziti.
H314 Zpusobuje tézké poleptani klize a poskozeni oci.
H272 MUze zesilit pozar; oxidant.
H302 Zdravi Skodlivy pfi poziti.
H314 Zpusobuje tézké poleptani klize a poskozeni odi.
manganistan draselny H361d  Podezfeni na poskozeniplodu v téle matky.
H373 M(ize zpUsobit poskozeni orgdnu pfi prodlouzené nebo opakované
expozici.
H410 Vlysoce toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi Gcinky.
sifi¢itan sodny -
S H290 Muze byt korozivni pro kovy.
kyselina sirova 1M H314 Zpusobuje tézké poleptani klize a poskozeni oci.
H315 Drazdi klzi.
kyselina benzoova H318 Zpusobuje vazné poskozeni oci.
H372 Zpusobuje poSkozeni organl pfi prodlouzené nebo opakované expozici.
H225 Vlysoce hoflava kapalina a pary.
H304 Pfi poziti a vniknuti do dychacich cest mlze zpUsobit smrt.
H315 Drazdi klzi.
H336 MUze zpUsobit ospalost nebo zavraté.
hexan . . , - .
H361f Podezieni na poskozeni reprodukéni schopnosti.
H373 Muze zpUsobit posSkozeni organu pfi prodlouzené nebo opakované
expozici.
H411 Toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi Gcinky.
H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.
, H319 ZpuUsobuje vazné podrazdéni odi.
ethyl-acetat H336 MUze zpUsobit ospalost nebo zavraté.
EUH 066 Opakovana expozice mliZe zpUsobit vysuseni nebo popraskani kize.
H225 Vlysoce hoflava kapalina a pary.
aceton H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.
H336 MUZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.




Skolni kolo ChO kategorie E 2024/2025: ZADANI Soutézni ¢islo

Pracovni postup

Priprava kyseliny benzoové

Do bariky s kulatym dnem o objemu 250 ml opatfené vétsSim mnozstvim varnych kaminkd opatrné bez toho, aniz
by doslo k potfisnéni zabrusu, nalijte 5 ml 20% roztoku hydroxidu draselného a pridejte 45 ml destilované vody.
Poté do banky pfilijte 7,0 ml toluenu.

Sestavte si aparaturu pro zahfivani pod zpétnym chladicem za pouziti topného hnizda jako zdroje tepla
a zaCnéte zahfivat reakéni smés tak aby mirné vrela.

Mezitim si na magnetické michacce v kadince o objemu 250 ml rozpustte za horka 17,5 g manganistanu
draselného ve 150 ml destilované vody. Rozpousténi pro urychleni realizujte tak, ze potfebné mnozstvi
manganistanu draselného vsypejte za intenzivniho michani na magnetické michaéce do zahraté horké
destilované vody (nejméné 70 °C).

Horky roztok manganistanu draselného pfidejte ve tfech po sobé jdoucich davkach s odstupem 10 minut pres
chladic do reak¢ni smési.

Po pridaniveskerého roztoku manganistanu draselného pokracujte v zahfivani reakcni smési tak aby mirné vrela
jeSté po dobu nejméné 2,5 hodin nebo do vymizeni fialového odstinu zplsobeného jesté nezreagovanym
manganistanem.

Odstavte zahfivani a reakéni smés ponechte zchladnout na laboratorni teplotu. Béhem chladnuti by mélo dojit
ke zfetelné sedimentaci vzniklého oxidu manganicitého na dno banky.

Pfipravte si aparaturu pro vakuovou filtraci a mate¢ny roztok nad srazeninou oxidu manganicitého slijte do
Buchnerovy nalevky a shromazduijte filtrat obsahujici vas produkt.

SraZeninu v bance dekantujte 3x 20 ml destilované vody a mateény roztok vzdy Zfiltrujte do téhoz filtratu, ktery
jste obdrzeli v pfedchozi filtraci. Filtrat bude velmi pravdépodobné mirné nahnédly vlivem mikrokrystalického
oxidu manganicitého, ktery prosel filtrem.

Spojené filtraty prevedte do kadinky o objemu 400 ml, zahfejte na magnetické michacce na cca 40 °C a pridejte
priblizné 0,5 g pevného siricitanu sodného.

Nasledné do kadinky po malych davkach (cca 5 ml) pridejte 45 ml 1M roztoku kyseliny sirové tak, aby méla smés
po pridavku pH nejvyse 2. Pokud neni pH smési dostatecné kyselé, realizujte dalsi pfidavky 5ml davek 1M roztoku
kyseliny sirové tak, aby bylo vysledné pH reakéni smési pod hodnotou 2.

Reak¢ni smés nasledné ochladte v ledové lazni a vylouceny produkt odfiltrujte za snizeného tlaku na Biichnerové
nalevce.

Produkt na filtru promyjte 3x 10 ml ledové destilované vody a ponechte pfiblizné 10 minut prosavat vzduchem.
Nasledné produkt vysuste v susarné pfi maximalni teploté 50 °C po dobu 30 minut.

Produkt zvaZte a zaznamenejte si vytézek.

Odpady obsahujici toluen likvidujte do specialni nadoby. Ostatni odpady nekontaminované toluenem mizete
likvidovat do vylevky.

Charakterizace produktu

Pro izolovanou kyselinu benzoovou zméfte bod tani na pfislusné dostupné aparature.

Svyslednym produktem realizujte TLC analyzu sUV detekci (rozpoustédlo: aceton, mobilni faze
hexan-ethyl-acetat (4:1 obj.) oproti standardu produktu (Cista kyselina benzoova).

Odpady z charakterizace produktu likvidujte do specialni nadoby.
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Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)

2)
3)
4)
5)

6)
7)

8)
9)
10)

11)

Do pracovniho listu uvedte presny objem toluenu a presnou navazku manganistanu draselného, které
jste pouzili pro syntézu.

Vypocitejte teoreticky vytézek produktu. (Napovéda: Nezapomerite na kontrolu limitujiciho reaktantu.)
Zapiste prakticky vytézek a stanovte procentualni vytézek vaseho produktu.
Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).

Vyhodnotte TLC - uvedte pocet skvrn, jejich retencni faktory a pravdépodobné sloZeni. Vyjadrete se
k Cistoté produktu reakce. TLC prilozte k pracovnimu listu.

Zapiste naméreny bod tani vaseho produktu.

Vysvétlete a vycislenou chemickou rovnici popiste vyznam pridavani sifi¢citanu sodného do filtratu
reakéni smési.

Zduvodnéte, proc je tfeba hlidat dostatecné okyseleni reakéni smési pFi izolaci kyseliny benzoové.
Z jakého diivodu je nutné izolovanou kyselinu benzoovou susit pfi nizké teploté?

Kyselinu benzoovou je mozné pripravit i oxidaci manganistanem draselnym v kyselém prostredi.
Popiste vycislenou chemickou rovnici tuto reakci.

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofi.
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Uloha 2 Stanoveni kyseliny sorbové jodometricky 13 bodii

Kyselina sorbova (kyselina (2E, 4E)-hexa-2,4-dienova, CsHsO,, M = 112,13 g mol™) je nenasycena monokarboxylova
kyselina, kterd se velmi ¢asto pouziva jako konzervant. Jako takova inhibuje riist a mnozeni nékterych plisfiovych
a bakterialnich kultur. Najdeme ji velmi ¢asto v konzervovanych ovocnych ¢i zeleninovych vyrobcich (ndpoje, dzemy,
salaty apod.). Prestoze se jednda o prakticky neSkodnou kyselinu a dle FDA se jedna o tzv. latku GRAS (generally
recognized as safe, tj. [atku, kterd nepodléha regulaci), je tfeba jeji obsah v nékterych vyrobcich kontrolovat, aby byla
zajisténa jeji spravna koncentrace v koncovém produktu.

Kyselina sorbova se da Cista stanovit volumetricky jednoduse jako slaba jednosytna kyselina (jeji pKa je 4,76, tedy je
prakticky stejné kyseld jako kyselina octova), nicméné pokud ji mame ve smési s jinymi latkami, jevi se jako vhodnéjsi
jeji jodometrické stanoveni.

Jodometrické stanoveni kyseliny sorbové spociva v jeji reakci s N-bromsukcinimidem (NBS) ve vodném prostredi
v pfitomnosti bromidu:

0 Br Br O 0
2 ekv. NBS(aq) / Bri(aq)
WJ\OH OH NBS = N—Br
OH OH
o]

Nadbytek N-bromsukcinidu se nasledné stanovuje jodometricky dle Barakata a Abd El-Wahaba (plivodni metoda je
askorbometricka ale shodné vysledky poskytuje i klasicka jodometrie); k prebyte¢nému NBS se prida nadbytek
roztoku jodidu draselného a vylouceny jod se retitruje thiosiranem:

0
H,0
2 N—Br + 27 ————> 2 NH + I, + 2Br
o]

I, +2 5,037 5217+ 5,06

Vzhledem k tomu, Ze vodny roztok N-bromsukcinimidu neni z jeho podstaty zakladni latka, je samoziejmé nutné
tento roztok pfedem standardizovat, resp. provést slepy pokus.

V nasledujici uloze provedete:

e  Extrakci kyseliny sorbové z roztoku konzervacniho pfipravku.

e Jodometrické stanoveni obsahu kyseliny sorbové ve vzorku jejiho roztoku popsanou metodou s vizualni indikaci
bodu ekvivalence.
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Pomucky

e lihovy fix atuzka

e stficka s destilovanou vodou

e alobal

e  krizova svorka (2%)

e drzak nabyretu

e Spachtle

e odmérny valec 50 ml

e odmérny valec 10 ml (3%)

e odmérny valec 100 ml

e lodicka navazeni

e  kadinka 150 ml (2x)

e kadinka 100 ml (2x)

e kadinka 400 ml

e kadinka 250 ml (2x)
plastové kapatko (3x)

e Erlenmeyerova barika 250 mls NZ 29/32 (3x)

e pipeta nedélend 10 ml (2x)
e predvazky s prfesnosti 0,01 g
e sklenéna miska na vodni lazen

Soutézni Cislo

papirové utérky

zatka plastova pro NZ 29/32 (3x)

stojan laboratorni (2x)

drzak pro NZ 29/32 (2x)

[zicka

délici nalevka dle Squibba 250 ml se zatkou
lodicka na vazeni

plastova nadoba na chlazeni

sklenéna tycinka

nalevka hladka filtracni

teplomér

odmérna barka 100 ml se zatkou (2x)
byreta 25 ml

mala nalevka na dopliovani byrety
pipetovaci balonek

analytické vahy

magneticka michacka s ohfevem a michadlem
filtracni kruh
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Chemikalie

o vzorek konzervaéniho pfipravku o objemu 10,00 ml v zasobni lahvi¢ce

e thiosiran sodny pentahydrat Na,S,05-5H,0 0,02M odmérny roztok (presna koncentrace je uvedena na zasobni
lahvi)

e  N-bromsukcinimid C4HsNO,Br (M = 177,99 g mol™), roztok o hmotnostni koncentraci 4,40 g dm™3

o diethylether (C,Hs),0 ¢.

e kyselina octovd CH;COOH konc.

e kyselina chlorovodikova HCl 10% vodny roztok

e bromid draselny KBr 4% vodny roztok

e jodid draselny KI 15% vodny roztok

e hydrogenubhli¢itan sodny NaHCO; 0,5% vodny roztok

e Skrobovy maz

Chemikalie H-véty
thiosiran sodny
pentahydrat

H290 MUze byt korozivni pro kovy.
N-bromsukcinimid roztok o | H315 Drazdi kazi.

hmotnostni koncentraci H317 Muze vyvolat alergickou kozni reakci.
4,40 gdm™ H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.
H400 Vlysoce toxicky pro vodni organismy.
H224 Extrémné hoflava kapalina a pary.
H302 Zdravi Skodlivy pfi poziti.
diethylether H336 MuZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.

EUH 019 Mdaze vytvaret vybusné peroxidy.

EUH 066 Opakovana expozice mlze zpUsobit vysuseni nebo popraskani kize.
Skrobovy maz -
H226 Horlava kapalina a pary.

kyselina octova konc. H314 Zpusobuje tézké poleptani klize a posSkozeni odi.
H318 ZpuUsobuje vazné poskozeni oci.
H290 Muze byt korozivni pro kovy.
kyselina chlorovodikova H315 Drazdi kazi.
10 % hm. H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.
H335 MuZe zpUsobit podrazdéni dychacich cest.
bromid draselny 4 % hm. H319 ZpuUsobuje vazné podrazdéni odi.
jodid draselny 15 % hm. H372 Zpusobuje poskozeni orgdnl pfi prodlouZzené nebo opakované expozici.
hydrogenuhlicitan sodny
0,5 % hm. i
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Pracovni postup

Priprava vzorku

Obsah zasobni lahvicky se vzorkem kvantitativné prevedte do délici nalevky o objemu 250 ml. Kvyplachu
zasobni lahvicky muzete pouzit stficku s destilovanou vodou.

Ke vzorku v délici nalevce pridejte 10 ml 10% roztoku kyseliny chlorovodikové.

Smés v délici nalevce extrahujte 2x 25 ml diethyletheru.

Spojené etherické extrakty promyjte v délici nalevce 1x protfepanim s 10 ml destilované vody.

Etherické extrakty v délici nalevce dikladné protrepejte 1x s 50 ml 0,5% roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného.
Vodnou fazi dikladné oddélte od etherické a prevedte ji do odmérné bariky o objemu 100 ml.

Obsah odmérné bariky doplite destilovanou vodou po rysku a fadné homogenizujte.

Standardizace odmérného roztoku NBS

Odmérny roztok NBS je prfipraven v zasobni lahvi obalené alobalem. Z této lahve si odlijte do malé kadinky cca
100 ml roztok NBS.

Pro standardizaci tohoto roztoku si do 250ml Erlenmeyerovy banky s NZ 29/32 odpipetujte 10,00 ml 0,5% roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného, dale 10,00 ml roztoku NBS a poté valcem dale pfidejte 5,0 ml koncentrované
kyseliny octové a 1,0 ml 4% roztoku bromidu draselného.

Banku uzatkujte a jeji obsah dikladné protfepejte. Nasledné ji vlozte do vodni lazné o teploté 30-40 °C
a ponechte ji v lazni po dobu 10-15 minut.

Po uplynuti této doby banku odzatkujte a pridejte 5,0 ml 15% vodného roztoku jodidu draselného.

Sestavte si titraCni aparaturu a byretu si naplite 0,02M roztokem thiosiranu sodného.

Smés v barice bezprostfedné po pfidavku roztoku jodidu titrujte odmérnym roztokem thiosiranu sodného
z hnédého do Zlutého zbarveni. Nasledné pridejte 3 ml Skrobového mazu a roztok dotitrujte z modrého (zeleného
¢i hnédého, dle nalady indikatoru) zbarveni do bezbarvého.

Titraci provedte nejméné 3x a spotreby si zaznamenejte.

Stanoveni obsahu kyseliny sorbové ve vzorku

Sestavte si titraCni aparaturu a byretu si naplite 0,02M roztokem thiosiranu sodného.

Z pripraveného roztoku vzorku odpipetujte 10,00ml alikvotni podil do 250ml Erlenmeyerovy banky s NZ 29/32,
dale pfripipetujte 10,00 ml standardizovaného odmérného roztoku NBS a poté valcem dale pridejte 5,0 ml
koncentrované kyseliny octové a 1,0 ml 4% roztoku bromidu draselného.

Banku uzatkujte a jeji obsah dikladné protfepejte. Nasledné ji vloZzte do vodni ldzné o teploté 30-40 °C
a ponechte ji v [dzni po dobu 10-15 minut.

Po uplynuti této doby banku odzatkujte a pridejte 5,0 ml 15% vodného roztoku jodidu draselného.

Smés v banice bezprostfedné po pridavku roztoku jodidu titrujte odmérnym roztokem thiosiranu sodného
z hnédého do zlutého zbarveni. Nasledné pridejte 3 ml Skrobového mazu a roztok dotitrujte z modrého (zeleného
¢i hnédého, dle nalady indikatoru) zbarveni do bezbarvého.

Titraci provedte nejméné 3x a spotfeby si zaznamenejte.

Odpady obsahuijici diethylether likvidujte do specialni nadoby. Ostatni odpady m{iZete likvidovat do vylevky.
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Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)

3)
4)

5)

6)

7)

8)

Do pracovniho listu uvedte presnou koncentraci odmérného roztoku thiosiranu sodného.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného pro
standardizaci odmérného roztoku N-bromsukcinimidu.

Vypocitejte presnou koncentraci odmérného roztoku N-bromsukcinimidu.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného pro
stanoveni kyseliny sorbové v pripraveném vzorku.

Urcete hmotnost a hmotnostni koncentraci (v mg cm™) kyseliny sorbové v roztoku vzorku konzervacniho
pripravku.

Chemickou rovnici popiste déj, ktery probiha pri protfepavani etherického extraktu kyseliny sorbové
s vodnym roztokem hydrogenuhli¢itanu sodného.

Kolik riiznych geometrickych izomer kyseliny sorbové miiZe existovat? Zapiste jejich struktury a Fadné
je pojmenujte.

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpec¢na prace v chemické laboratori.

12
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Uloha 3 Stanoveni kyseliny sorbové alkalimetricky 12 bodii

Kyselina sorbova (kyselina (2E, 4E)-hexa-2,4-dienovd, C¢HsO,, HSorb, M = 112,13 g mol™) se da kromé
komplikovaného jodometrického stanoveni ve smésich a potravinach stanovit i jako Cisty preparat pro konzervaci
potravin pfimou alkalimetrickou titraci svizualni, potenciometrickou nebo konduktometrickou indikaci bodu
ekvivalence:

HSorb + OH™ > Sorb™ + H,0

V nasledujici Uloze provedete:
o Alkalimetrické stanoveni obsahu kyseliny sorbové v potravinarském preparatu kyseliny sorbové pro konzervaci
potravin s potenciometrickou a konduktometrickou indikaci bodu ekvivalence.

Pomiicky

e lihovy fix a tuzka e  papirové utérky

e stficka s destilovanou vodou

e drzak na byretu

e byreta25ml

e predvazky s presnosti 0,01 g

o zicka

e lodicka navazeni

e kadinka 150 ml (2x)

e magneticka michacka

e pH-metrs mérnou pH-elektrodou
e  konduktometr s vodivostni sondou
e odmérna barnka 200 ml se zatkou
e sklenénatycinka

Chemikalie

e kyselina sorbova potravinarska
e ethanol C;HsOH techn.

krizova svorka (2x)

drzak na elektrodu

mala nalevka na doplnéni byrety
analytické vahy

Spachtle

notebook/PC s tabulkovym procesorem
kadinka 250 ml (2x)

magnetické michadlo

odmérny valec 100 ml

filtraéni nalevka mensich rozmérd
pipeta nedélena 20 ml

pipetovaci balonek

e hydroxid sodny NaOH 0,1M odmérny roztok (pfesna koncentrace je uvedena na zasobni lahvi)

e destilovanavoda

Chemikalie H-véty
kyselina sorbova H315 Drazdi kazi.
H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.
ethanol H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.
H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.
hydroxid sodny 0,1M vodny | H315 Drazdi kazi.
roztok H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
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Pracovni postup

Pfiprava vzorku

Na analytickych vahach si odvazte diferenéné presné pfiblizné 1,0 g potravinarského vzorku kyseliny sorbové
a tento vzorek rozpustte v kadince o objemu 150 ml v pfiblizné 100 ml ethanolu.

Obsah kadinky kvantitativné prevedte do odmérné banky o objemu 200 ml a doplnite ethanolem po rysku.
Vzorek v odmérné barce fddné homogenizujte.

Stanoveni kyseliny sorbové ve vzorku s potenciometrickou indikaci bodu ekvivalence

Pfipravte si titraCni aparaturu pro potenciometrickou titraci a byretu si naplite 0,1M roztokem hydroxidu
sodného. Vyuzijte magnetickou michacku pro neustalé promichavani méreného vzorku.

Do kadinky o objemu 150 ml si odpipetujte 20,00 ml pfipraveného vzorku kyseliny sorbové a pridejte tolik
destilované vody, aby nasledné byla mérna ¢ast pH-elektrody zcela ponofend v roztoku.

Do kadinky se vzorkem umistéte mérnou elektrodu pH-metru (mérna cast elektrody musi byt zcela ponorena
v méfeném roztoku).

Zapnéte pH-metr a michani a za¢néte zaznamenavat hodnoty pH.

Roztok vzorku v kadince titrujte 0,1M odmérnym roztokem NaOH po krocich 0,5 ml az do dosazeni bodu
ekvivalence. Nezapomerite naméfit dostate¢né mnozstvi hodnot po dosaZeni bodu ekvivalence, aby bylo mozné
vyhodnotit titraéni kfivku.

V pribéhu titrace si po kazdém pfidavku odmérného roztoku NaOH zaznamendvejte hodnotu pH roztoku.
Titracni kfivku vyhodnotte, prijméte hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH v bodu ekvivalence
a v pfipadé potreby titraci opakujte.

Stanoveni kyseliny sorbové ve vzorku s potenciometrickou indikaci bodu ekvivalence

Pfipravte si titracni aparaturu pro konduktometrickou titraci a byretu si naplite 0,1M roztokem hydroxidu
sodného. Vyuzijte magnetickou michacku pro neustalé promichavani méreného vzorku.

Do kadinky o objemu 150 ml si odpipetujte 20,00 ml pfipraveného vzorku kyseliny sorbové a pfidejte tolik
destilované vody, aby nasledné byla mérna ¢ast vodivostni sondy zcela ponorena v roztoku.

Do kadinky se vzorkem umistéte vodivostni sondu konduktometru (mérna ¢ast vodivostni sondy musi byt zcela
ponofend v méreném roztoku).

Zapnéte konduktometr a michani a za¢néte zaznamenavat hodnoty vodivosti.

Roztok vzorku v kadince titrujte 0,1M odmérnym roztokem NaOH po krocich 0,5 ml az do dosazeni bodu
ekvivalence. Nezapomenite naméfit dostate¢né mnozstvi hodnot po dosazeni bodu ekvivalence, aby bylo mozné
vyhodnotit titraéni kfivku.

V pribéhu titrace si po kazdém pridavku odmérného roztoku NaOH zaznamenavejte hodnotu vodivost
méreného roztoku.

Titracni krivku vyhodnotte, pfijméte hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH v bodu ekvivalence
av pripadé potreby titraci opakujte.

14



Skolni kolo ChO kategorie E 2024/2025: ZADANI Soutézni ¢islo

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1) Do pracovniho listu uvedte presnou hmotnost navazky kyseliny sorbové pouzité pro stanoveni a rovnéz
presnou koncentraci odmérného roztoku hydroxidu sodného.

2) Kpracovnimu listu prilozte vyhodnocenou titra¢ni kfivku potenciometrické titrace véetné namérenych
dat a uvedte prijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného pro potenciometrickou
titraci.

3) Kpracovnimu listu priloZzte vyhodnocenou titracni kfivku konduktometrické titrace véetné namérenych
dat a uvedte pfijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného pro konduktometrickou
titraci.

4) \Vypocitejte Cistotu (v hm. %) potravinarského vzorku kyseliny sorbové pomoci obou metod.

5) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpec¢na prace v chemické laboratofi.

15
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PRACOVNI LIST 40 BODU

Uloha1l Syntéza kyseliny benzoové 15 bodt

1) Uvedte presny objem toluenu a pfesnou navazku manganistanu draselného, které jste pouzili pro
syntézu.

Pfesny objem pouzitého toluenu:

Pfesna navazka pouzitého KMnO,:

2) Vypocitejte teoreticky vytézek produktu. (Napovéda: Nezapomeiite na kontrolu limitujiciho reaktantu.)

Vypocty:

Teoreticky vytéZzek kyseliny benzoové:

body:
3) Zapiste prakticky vytézek a stanovte procentualni vytézek vaseho produktu.
Prakticky vytézek:
Procentudlni vytézek:
body:

4) Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).
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Popis produktu:

body:

5) Vyhodnotte TLC - uvedte pocet skvrn, jejich retencni faktory a pravdépodobné sloZeni. Vyjadrete se
k Cistoté produktu reakce. TLC prilozte k pracovnimu listu.

Vyhodnoceni TLC:

Vzorek Pocet skvrn R: [ 1 pro jednotlivé skvrny

standard kyseliny benzoové

pfipraveny produkt

Vlyjadreni k Cistoté produktu reakce:

body:

6) Zapiste naméreny bod tani vaseho produktu.

Naméreny bod tani:

body:

7) Vysvétlete a vycislenou chemickou rovnici popiSte vyznam pridavani sifi¢itanu sodného do filtratu
reakcni smési.
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Vysvétleni:

Rovnice:

body:

8) Zduvodnéte, proc je tfeba hlidat dostatecné okyseleni reakéni smési pFi izolaci kyseliny benzoové.

ZdAvodnéni:

body:

9) Zjakého diivodu je nutné izolovanou kyselinu benzoovou susit pri nizké teploté?

Zdavodnéni:

body:

10) Kyselinu benzoovou je mozné pripravit i oxidaci manganistanem draselnym v kyselém prostredi. Popiste
vycislenou chemickou rovnici tuto reakci.

Rovnice:

body:

11) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpe¢na prace v chemické laboratofri.

Seznam prohreskl proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator / dozor v laboratofi) véetné prislusné
bodové ztraty.
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Uloha 2 Stanoveni kyseliny sorbové jodometricky 13 bodii
1) Uvedte presnou koncentraci odmérného roztoku thiosiranu sodného.

Presna koncentrace odmérného roztoku S,05%:

2) Uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného pro standardizaci odmérného
roztoku N-bromsukcinimidu.

Spotreby odmérného roztoku thiosiranu sodného:

7 (52032_) / ml \, (52032_) / ml Vs (52032_) / ml (V4 (52032_)) / ml Vpﬁjaté (52032_) / ml

body:

3) Vypocditejte presnou koncentraci odmérného roztoku N-bromsukcinimidu.

Vypocty:

¢(NBS) =

body:

20




Skolni kolo ChO kategorie E 2024/2025: ZADANI Soutézni ¢islo

4) Uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného pro stanoveni kyseliny sorbové
v pripraveném vzorku.

Spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného:

Vi (52032_) / ml ) (52032_) / ml 74 (52032_) / ml (V4 (52032_)) / ml VpFijaté (52032_) / ml

body:

5) Urcete hmotnost a hmotnostni koncentraci (v mg cm) kyseliny sorbové v roztoku vzorku konzervaéniho
pripravku.

Vypocty:

m(kyselina sorbova) =

cm(kyselina sorbovad) =

body:

6) Chemickou rovnici popiste déj, ktery probiha pri protfepavani etherického extraktu kyseliny sorbové
s vodnym roztokem hydrogenuhli¢itanu sodného.
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Rovnice:

body:

7) Kolik riiznych geometrickych izomert kyseliny sorbové miiZe existovat? Zapiste jejich struktury a radné
je pojmenujte.

Struktury geometrickych izomer(i véetné pojmenovani:

body:

8) Hodnocena jeispravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofri.

Seznam prohresku proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné pfislusné bodové
ztraty.

body:

Uloha 3 Stanoveni kyseliny sorbové alkalimetricky 12 bodii

1) Uvedte pfesnou hmotnost navazky kyseliny sorbové pouzité pro stanoveni a rovnéz presnou koncentraci
odmérného roztoku hydroxidu sodného.
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Pfesna hmotnost navazky kyseliny sorbové:

Presna koncentrace odmérného roztoku NaOH:

2) Prilozte vyhodnocenou titracni kfivku potenciometrické titrace véetné namérenych dat a uvedte pfijatou
hodnotu spotreby odmérného roztoku hydroxidu sodného pro potenciometrickou titraci.

VpFijaté,potencio (N aOH) =

body:

3) Prilozte vyhodnocenou titracni kfivku potenciometrické titrace véetné namérenych dat a uvedte pfijatou
hodnotu spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného pro konduktometrickou titraci.

Vitijata kondukto (NAOH) =

body:

4) Vypocitejte Cistotu (v hm. %) potravinarského vzorku kyseliny sorbové pomoci obou metod.

Vypocty:

w(kyselina sorbova, potencio) =

w(kyselina sorbova, kondukto) =

body:

5) Hodnocena jeispravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratori.

Seznam prohresku proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné prislusné bodové
ztraty.
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