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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 vyména je bez bodové ztraty.

Uloha1l Manganometrické stanoveni vapenatych iontii 20 bodii

Jedna z metod stanoveni vapenatych iontl je nepfimd manganometricka titrace. Principem je vysrazeni
vapenatych iontl ze vzorku $tavelanovymi ionty. Srazenina je po separaci filtraci rozpusténa v kyseliné
a uvolnéna kyselina stavelova je titrovana odmérnym roztokem manganistanu draselného za horka. V tomto
stanoveni se pouziva Stavelan amonny, ktery je toxicky. Pouzivejte ochranné bryle a rukavice.

Pomiicky:

odmérna banka 100 ml se vzorkem
4x kadinka 250 ml

kadinka 100 ml

pipeta 25 ml

stficka s destilovanou vodou

3x hodinové sklo

[zicka

5x kapatko/pasteurka

3x nalevka, minimalné 7 cm v priméru
mala nalevka do byrety

filtracni papir

3x Erlenmeyerova barika 250 ml
2x stojan

3xfiltraéni kruh

cerné pozadi/cerny papir

Chemikalie:

3x titracni barika

byreta 25 ml a drzaky na byretu
magneticka michacka s ohfevem
sklenéna tycinka

odmeérny valec 50 ml

odmeérny valec 10 ml

pinzeta

nuzky

pipetovaci balonek

papirové utérky

ochranné bryle a rukavice (rukavic bude
k dispozici vice part)

hadfik nebo gumové prsty na sundavani
horkych kadinek

lihovy fix

roztok KMnOs, ¢ = 0,02 mol/l (pfesnou koncentraci uvedou organizatofi)

3M roztok kyseliny sirové

stavelan amonny

roztok amoniaku (1:1)

0,25M roztok $tavelanu amonného
nasyceny roztok dusi¢nanu vapenatého
roztok methyl ¢ervené

vzorek vapenatych iontl
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A(Ca) = 40,08 g/mol

Ukol:

Stanovte manganometricky hmotnost vapenatych iontd ve vzorku.

Pracovni postup:

a) Priprava srazeniny

1.

2,

Doplrite 100ml odmérnou bariku se vzorkem po rysku.

Odpipetuje 25 ml roztoku vzorku do 250ml kadinky a pfidejte 50 ml destilované vody a 10 ml 3M
kyseliny sirové. Timto zplsobem pfipravte 3 vzorky.

V8echny tfi kadinky zakryjte hodinovymi skly a roztoky (vSechny tfi vzorky najednou) zahfivejte na
magnetické michadce az do teploty, pfi které se na dné kadinky zacnou objevovat bublinky,
nezahfivejte vSak az k varu. (Michacku nastavte na nejvyssi teplotu a kadinky peclivé hlidejte.)

Sundejte kadinky z michacky a do kazdé pridejte lZicku $tavelanu amonného a nékolik kapek
methyl ¢ervené. Pokud se na hodinové sklo dostal néjaky roztok z kadinky, smyjte jej stfickou zpét
do kadinky.

Za horka a stalého michani upravte v digestofi pH roztokd pridavkem amoniaku z rGzové barvy do
oranzové. Bude potreba pfiblizné 15 ml roztoku, pro pfidavani vyuzijte odmérného valce i kapatka.
Pokud dojde k pfidani nadmérného mnozstvi amoniaku (barva roztoku se zméni na Zlutou), je
potreba snizit pH pfidavkem 3M kyseliny sirové a opakovat Upravu pH amoniakem.

Nechte roztoky se vzorky alesport 60 minut bez michani, aby mohla srazenina uzrat. Za¢néte
pracovat na uloze ¢. 2.

Prefiltrujte suspenzi do 250 ml Erlenmeyerovy banky. Filtrat otestujte na pfitomnost vapenatych
iontd srazeci zkouskou 0,25M stavelanem amonnym. Pokud se objevi bily zakal, nebyly vapenaté
ionty prevedeny do sraZeniny kvantitativné. Mozné ddvody jsou neadekvatni Uprava pH nebo
nedostatecny Cas srazeni. Takovy vzorek je nutno vyradit, protoze jeho titrace poskytne nizsi
spotfebu manganistanu.

Filtracni kolac na filtracnim papiru v nalevce promyjte nékolikrat destilovanou vodou, az dokud
nebude zkouska na Stavelanové anionty negativni (testujte pridavkem nasyceného roztoku
dusic¢nanu vapenatého na hodinovém sklu proti cernému pozadi).

b) Rozpousténi srazeniny a titrace

1.

Filtracni papir se srazeninou prevedte do 250ml kadinky a pridejte 25 ml 3M kyseliny sirové.
Rozpousténi srazeniny v kyseliné sirové urychlete vlozenim do ultrazvukové lazné na 3 minuty.
Roztok dekantujte do titracni bariky a kadinku s filtracnim papirem dlikladné proplachnéte dvakrat
cca 25 ml destilované vody. Vyplachy pridejte do titracni barky.

Roztok v titraCni barice zahrejte na magnetické michacce az do teploty, pri které se na dné kadinky
zacnou objevovat bublinky, nezahrivejte vsak az k varu. (Michacku nastavte na nejvyssi teplotu a
titracni banku peclivé hlidejte.)

Titrujte odmérnym roztokem manganistanu draselného az do barevného prechodu.

Titraci provedte alespori dvakrat, spotfeby zaznamenejte do pracovniho listu.
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Otazky a ukoly:

1) Napiste vycislenou rovnici reakce manganistanovych iontl a Stavelanovych iontd v kyselém prostredi.
2) Vypocitejte hmotnost vapenatych iontd v plivodnim vzorku.

3) Proc se titrace manganistanem provadi za horka?

4) Jakajina titracni metoda se pouziva ke stanoveni vapenatych iontl ve vzorku?
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Uloha 2 Bromace acetanilidu 20 bodu

Elektrofilni aromatickd bromace patfi mezi nejbéznéjsi reakce aromatli. Obvykle se provadi bromem
v pfitomnosti Lewisovy kyseliny, kterd katalyzuje tvorbu bromoniového iontu (Br*), ¢astice zahajujici vlastni
substituci. Brom ale neni zrovna latkou, se kterou se pfijemné pracuje - je toxicky, Ziravy, dymavy a Spatné
se odméruje. Proto ho pfi bromaci acetanilidu budeme generovat pfimo vreakcéni smési (in situ)
synproporcionacni reakci bromi¢nanu s bromovodikem v kyseliné octové.

H

Y

KBroO4

H
N
©/ \H/ HBr
0 CH,COOH

Chemikalie:

acetanilid; 2,03 g
bromiénan draselny; 0,84 g

kyselina bromovodikova (48% vodny roztok); 4,21 g (2,8 ml)

kyselina octova; 20 ml

thiosiran sodny (5% vodny roztok); 25 ml
voda; 25 ml

ethanol; 5+ 3 ml

ethyl-acetat; 10 ml

Pomucky:

barka s kulatym dnem 50 ml (NZ14)
nasypka (NZ14)

zpétny chladic (NZ14)

magnetické michadlo

magnetickd michacka (spole¢né pro Glohu 1)
odmeérny valec 50 ml (spolec¢né pro tlohu 1)
odmeérny valec 5 ml (spolecné pro Ulohu 1)
Erlenmeyerova barika 250 ml

odsavaci barka

gumové tésnéni

Blichnerova nalevka, primér cca 7,5 cm
Petriho miska na odevzdani produktu
rukavice (spolec¢né pro tlohu 1)

vialka 3x (mikrozkumavka (Eppendorfka))

kadinka (pramér alespon 3 cm) + Petriho
miska na pfikryti

sklenénd kapildra nebo sklenéna
Pasteurova pipeta 2x

TLC desticka

pinzeta (spolecné pro tGlohu 1)

kovova Spachtle (spolecné pro Ulohu 1)
filtracni papir (spole¢né pro ulohu 1)
nuzky (spolecné pro tlohu 1)

mékka tuzka

prisvitné pravitko

stojan (spole¢né pro ulohu 1) sdrzaky
(kfizova svorka 2x, klema mald 1x,
velka 1x)

laboratorni bryle (spolecné pro Glohu 1)
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BEZPECNOSTNi OPATREN:I:

Ochranné pomuicky:

e  Pfipraci méjte na ocich ochranné bryle a na rukou rukavice.

H-véty:

e acetanilid: H302

e ethanol: H225, H319

e ethyl-acetat: H225, H319, H336

e 4-bromacetanilid: H315, H319, H335
e H225Vysoce hoflava kapalina a pary.

e  H302 Zdravi Skodlivy pfi poziti.
e  H315 Drazdi kazi.
e H319 ZpuUsobuje vazné podrazdéni oci.

e H335 Mize zplsobit podrazdéni dychacich cest.

e H336 MlzZe zplsobit ospalost nebo zavraté.

Likvidace odpadu:

e Vodné roztoky vylévejte do vylevky.

e Organicka rozpoustédla a jejich roztoky vylévejte do specialnich nddob na odpadni rozpoustédla.

Postup:

a) Bromace acetanilidu

1.
2,

Do vialky €. 1 odeberte na Spicku Spachtle krystalll acetanilidu (cca 5 mg).

Acetanilid a bromi¢nan draselny nasypte do 50ml bariky skulatym dnem. Do banky vlozte
magnetické michadlo, prilijte kyselinu octovou a bariku upevnéte pomoci klemy ke stojanu nad
magnetickou michacku tak, aby dno barky bylo asi 1 cm nad plotynkou michacky. Kbarce
upevnéte chladi¢ (obrazek 1a) - pracujeme stzv. vzdusnych chladi¢em, ktery neni pfipojeny na
vodu. Zapnéte michani. Ujistéte se, Ze nemate zapnuté zahfivani.

Pfes horni otvor chladice pfilijte kreakéni smési kyselinu bromovodikovou. Reakéni smés
zoranZovi.

Reakéni smés michejte za laboratorni teploty 40 minut.

Po 40 minutach reakcéni smés nalijte do Erlenmeyerovy bariky obsahujici cca 150 ml vody a vzniklou
suspenzi michejte jesté dalSich 10 min.

Sestavte filtracni aparaturu (obrdzek 1b): Odsavaci bariku uchytnéte pomoci kovové klemy ke
stojanu. Do hrdla vloZte tésnéni a nasledné Blichnerovu nalevku. Z filtrac¢niho papiru vystfihnéte
kruh takové velikosti, aby prikryl vSechny otvory v nalevce, ale soucasné aby zakryval pouze dno
anepresahoval do stén. Filtra¢ni papir lehce navlhcete vodou, aby dobfe pfisedl na otvory
v nalevce. Do nalevky nalijte suspenzi, poté pfipojte vakuum a odsajte matecny roztok. Pokud vadm
pres Blichnerovu nalevku protece vétsi mnozstvi pevné latky, barnku odpojte, suspenzi vratte do
kadinky a filtraci opakujte. Krystaly promyjte 25 ml roztoku thiosiranu sodného, nasledné 25 ml
vody a na zavér 3 ml ethanolu. Po smichani ethanolového filtratu s vodou ve filtracni barice dojde
k vylouceni malého mnozstvi pevné latky - to je v poradku, nefiltrujte ji znovu a nepfidavejte
k produktu. Filtrat nevylévejte, ale ponechte ho ve filtracni barice na pracovnim stole.
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a)

7.

Filtracni papir s produktem preneste na Petriho misku, vyjméte michadlo a seSkrabejte z néj
krystalky produktu a produkt ponechte susit na vzduchu.

b)

0
n
.Y/

-—— Bilichnerova nalevka

-«—— zpétny chladi¢

~-—— gumové tésnéni

(d<Jmmm

~— pripojeni k vyvévé
-« banka s kulatym dnem

S -«——— odsavaci barika
-«—— magnetické michadlo

~-—— magneticka michacka

Obrazek 1: a) Aparatura na pripravu 4-bromacetanilidu, b) aparatura na podtlakovou filtraci.

b)

TLC analyza

Postup pfipravy TLC desticky i vyvijeci cely uvadi obrazek 2.

1.
2.

Do vialky €. 2 odeberte na Spi¢ku Spachtle krystall produktu (cca 5 mg).

Do obou vialek s krystaly vychozi latky (1) a produktu (2) a do vialky ¢. 3 uréené k promyvani
kapilary pridejte po 1 ml ethanolu.

Do vyvijeci cely (kddinky opatfené Petriho miskou) nalijte 4-5 mm vysokou vrstvu ethyl-acetatu.
Kadinku pfiklopte Petriho miskou. Pfipravte si TLC desticku. Obycejnou tuzkou nakreslete
startovaci linii a oznacte pozice pro naneseni vzorkd 1 a 2. Pozor, na tuzku nesmite tlacit, aby
nedoslo k poruseni vrstvy silikagelu. Pomoci ¢isté kapildry naneste na znacku 1 jednu malou kapku
vzorku 1. Nanaseni se provadi tak, Ze kapilaru ponofite do roztoku a nasledné ji velmi opatrné a
lehce prilozite k urcené pozici na desticce, aby se uvolnilo jen malé mnozZstvi roztoku a vytvofilo
skvrnu o priméru max. 3 mm. Pozor, desticku nesmite porusit! Zbytek roztoku z kapilary nechte
vsaknout do filtra¢niho papiru. Kapilaru poté ponorte do vialky 3 obsahuijici Cisty ethanol, nechte
nasat trochu kapaliny a poté pfilozte k filtratnimu papiru a nechte vsaknout. Toto promyti jesté
jednou zopakujte a poté umytou kapildrou naneste jednu kapku vzorku 2 na znacku 2. 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 nesméji 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 nepodarila, mdzete 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 preneste desti¢cku do vyvijeci cely s ethyl-acetatem, aby se jeji okraje nedotykaly
stén. Celu uzavrete a nechte desticku vyvijet.

Ve chvili, kdy mobilni faze vystoupi cca 5 mm pod okraj desticky, desticku vyjméte a okamzité si
tuzkou oznacte vzdalenost ¢ela mobilni faze od startu. Nasledné nechte desti¢ku 2 min uschnout.

Desticku umistéte pod UV lampu a tuzkou opatrné obkreslete pozici skvrn.
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Obrazek 2: Priprava na provedeni TLC analyzy.

Ukoly:
1) Napiste vycislenou rovnici generovani bromu zbromicnanu draselného, bromovodiku a kyseliny
octové.
2) Proc se pfi bromaci acetanilidu nepouziva Lewisova kyselina?
3) Vysvétlete, proc pri reakci pozorujeme pouze vznik 4-bromacetanilidu a ne 3- nebo 2-bromderivatu.
4) Proc se vyloucené krystaly produktu promyvaji roztokem thiosiranu?
5) Vypocitejte Rrhodnoty acetanilidu a 4-bromacetanilidu.
6) Jaksezménila polarita produktu ve srovnani s vychozi latkou?
O 4-bromacetanilid je polarnéjsi nez acetanilid
0 4-bromacetanilid je méné polarni nez acetanilid
0 4-bromacetanilid je pfiblizné stejné polarni jako acetanilid
7) Pred odchodem z laboratofe na stole ponechte filtracni bariku s filtratem, Petriho misku s produktem,

TLC desticku a pracovni list.
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PRACOVNI LIST 40 BODU

Uloha1l Manganometrické stanoveni vapenatych iontii 20 bodii

0ZNACENi VZORKU VAPENATYCH IONTU:

Spotreba odmérného roztoku manganistanu draselného

. . PRIJATA
¢islo stanoveni 1. 2. 3. SPOTREBA
spotreba [ml]
body:

1) Napiste vycislenou rovnici reakce manganistanovych iontii a $tavelanovych ionti v kyselém
prostredi.

body:
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2) Vypocitejte hmotnost vapenatych iontii v plivodnim vzorku.

Opiste presnou koncentraci odmérného roztoku cywino,= mol /|
Vypocty:
m= g
body:
3) Proc se titrace manganistanem provadi za horka?
body:
4) Jakeé jina titra¢ni metoda se pouziva ke stanoveni vapenatych iontti ve vzorku?
body:

10
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Uloha 2 Bromace acetanilidu 20 bodu

1) Napiste vycislenou rovnici generovani bromu z bromi¢nanu draselného, bromovodiku a kyseliny
octové.

body:

2) Proc se pri bromaci acetanilidu nepouziva Lewisova kyselina?

body:

3) Vysvétlete, pro¢ pri reakci pozorujeme pouze vznik 4-bromacetanilidu a ne 3- nebo 2-
bromderivatu.

body:
4) Proc se vyloucené krystaly produktu promyvaji roztokem thiosiranu?
body:
5) Vypocitejte R; hodnoty acetanilidu a 4-bromacetanilidu.
acetanilid
4-bromacetanilid
body:

11
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6) Jak se zménila polarita produktu ve srovnani s vychozi latkou? Zaskrtnéte spravnou odpovéd.
0 4-bromacetanilid je polarnéjsi nez acetanilid
0 4-bromacetanilid je méné polarni nez acetanilid
0 4-bromacetanilid je pfiblizné stejné polarni jako acetanilid

Pozndmka: pokud chcete opravit svou odpovéd, zaskrtnéte vsechny odrdzky a vedle nakreslete novy
sloupec odrdzek, ve kterém zaskrtnéte tu, kterd dle vds odpovida sprdvné odpovédi.

7) Pred odchodem zlaboratofe na stole ponechte filtracni banku s filtratem, Petriho misku
s produktem, TLC desticku a pracovni list.

Prostor pro hodnoceni

Bodova ztrata

body:
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