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POKYNY PRO PRiIPRAVU

Ulohal Lidokain

VYBAVENiI PRO JEDNO PRACOVNIi MiSTO

e Laboratorni stojan (1x)

e Olejova lazen

e  KfiZovéa svorka s klemou (2x)

e  Petriho miska

e Aparatura na vakuovou filtraci: Biichnerova nalevka, gumové tésnéni, odsavaci barika, zdroj vakua
e Ledova lazen - sklenéna nebo plastova miska s ledem
e Odmérny valec 5 ml nebo 10 ml

e  Stficka s destilovanou vodou

e Délici nalevka 50 ml

e Mald nélevka

e  Obycejna tuzka a pravitko

e Erlenmeyerova barnka 50 ml (3x)

e Lihovy fix

e Kadinka 50 ml

e Mikrozkumavka nebo mala vialka (3x)

e Sklenéna vialka (2x)

e  Kovova Spachtle (2x)

e TLC komdrka s vickem

e Odmérny valec 10 ml (3x)

e Pinzeta

e Pasteurova pipeta se savi¢kou nebo plastové kapatko (5x)
e TLC desticka (8x)

e Nuzky

e  Sklenéna kapilara (2x)

e Ochranné bryle a latexové/nitrilové rukavice

VYBAVENI SPOLECNE PRO VICE PRACOVNICH MIST

e UVlampa 254 nm pro vyhodnoceni TLC pro 4 soutéZici
e Horkovzdus$na pistole nebo fén pro 4 soutézici

e  Filtradni papir

e Led

CHEMIKALIE

Pfiprava reakéni smési
e 9 mlnasoutéziciho
e 48+ 5studentd + 10 zalozni
e 63x1,20 g N-(2,6-dimethylfenyl)chloracetamidu
e 63x2,0 mldiethylaminu
e 63x7,0mltoluenu
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e Celkovy objem cca 630 ml... lze pracovat v 1L nebo 2L barice, v olejové lazni nebo na hnizdé

e Na magnetické michacce za¢néte zahfivat olejovou lazer na teplotu 125 - 145 °C. Ke kontrole pouZzijte
teplomér nebo teplotni ¢idlo magnetické michacky.

e  Navazku vychozi latky prevedte do bariky opatfené magnetickym michadlem. Pridejte toluen a diethylamin.

e Reakéni bariku opatrete zpétnym chladi¢em a zahfivejte v olejové lazni vyhfaté na teplotu cca 125 °C.

e Reakéni smés refluxujte po dobu 1 h (udélat TLC, pro jistotu bych s ohledem na scale-up reakéni dobu
prodlouZila) a poté nechte vychladnout na laboratorni teplotu.

N-(2,6-dimethylfenyl)chloracetamid

e Jekdostaniijako komercnilatka, ale je ekonomictéjsi jej pripravit pred soutézi.

e Vbarice s vétsim magnetickym michadlem rozpustte 3 ml xylidinu v 7,5 ml ethyl-acetatu. Za intenzivniho
michani pfikapejte 2 ml chloroacetylchloridu. Dochazi k prakticky okamzitému vysrazeni produktu a
zahfivani reak¢ni smési. V pfipadé potfeby je mozno pridat dalsi porci rozpoustédla, aby bylo zajisténo
michani. Do reak¢ni smési pridejte 2,2 g octanu sodného a nechté michat v ledové lazni po dobu 20 min.
Produkt zfiltrujte za vyuZit vakuové filtrace a promyjte opakované malym mnoZstvim ledové destilované
vody. Produkt vysuste pod vakuem. MnoZstvi takto pfipravené vyjde na 2-3 soutézici. Latku neni potreba dale
Cistit pro dalsi krok.

e  Prokazdého soutéZiciho se navazi 1,20 g do vialky oznacené jeho soutéznim cislem.

e Jevhodné mit nékolik zaloZnich vialek pro pfipad nezdaru experimentu.

Kyselina chlorovodikova, 3M roztok
e Se 100 ml destilované vody smichejte 62 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové a dopliite do 250 ml
destilovanou vodou.
e Kazdy soutéZici obdrzi 10 ml do zasobni lahvicky.

Hydroxid sodny, 3M roztok
e Navazku 30 g hydroxidu sodného rozpustte ve 250 ml destilované vody.
e  Kazdy soutézici obdrzi 10 mlv zasobni lahvicce.

Destilovand voda
e Vestficce.

Rozpoustédla pro pripravu mobilni faze - ethyl-acetat, cyklohexan, methanol
e  Prokazdého soutéZiciho se pripravi po 40 ml kazdého z uvedenych rozpoustédel do zasobnich lahvicek.
e Rozpoustédla je mozné bez penalizace doplnit.

Vzorky lidokainu a ibuprofenu

e Vzorek lidokainu (komercni nebo pfipraveny dle postupu pro soutézici) rozpustte v mikrozkumavce v 1 ml
ethyl-acetatu.

e Tabletu s obsahem ibuprofenu bez dalSich ucinnych latek (400 mg) rozdrtte ve tfeci misce a preneste do
vialky. Tabletu suspendujte v 5 ml ethyl-acetatu a 1 min nechte v ultrazvukové lazni. Poté 1 ml suspenze
prefiltrujte pres strikackovy filtr do mikrozkumavky.

e  Mikrozkumavky oznacte pismeny A a B a zapiSte si, kterd latka se nachazi pod jakym oznacenim u jednotlivych
soutéZicich. Nesmi byt patrné, kterd mikrozkumavka obsahuje jakou latku.
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Uloha2 Stanoveni molarni hmotnosti nezname
aminokyseliny metodou dle Popa a Stevense

VYBAVENiI PRO JEDNO PRACOVNIi MiSTO

e Byreta25ml

e Pipetovaci nastavec nebo balonek

e Mala nalevka

e Laboratorni stojan

e Vétsifiltrani nalevka

e  Kifizova svorka s klemou

e  Pipeta nedélena 10 ml

e  Filtracni kruh

e Odmérny valec 25 ml (2x)

e Odmérna barika 50 ml se zatkou

e Stficka s destilovanou vodou

e Erlenmeyerova barika 250 ml se zabrusem a zatkou (3x)
e  Pasteurova pipeta se savickou nebo kapatko (3x)
e Alobal (3%, na obaleni banék)

e  Kovova Spachtle

e Lihovy fix

e Erlenmeyerova banka 250 ml

e Ochranné bryle a nitrilové/latexové rukavice

VYBAVENiI SPOLECNE PRO ViCE PRACOVNICH MiST

e  Filtracni papir

CHEMIKALIE

Thiosiran sodny, 0,005M odmérny roztok
e Navazku 2,48 g odvazenou na analytickych vahach kvantitativné prevedte do odmérné barky o objemu 2 |,
rozpustte a doplite po rysku destilovanou vodou.
e  Pro kazdého soutéZiciho odlijte cca 100 ml do zasobni lahvic¢ky s uvedenou pfesnou koncentraci. Je potreba
vzorek oznacit takovou koncentraci, aby pfi prepoctu na molarni hmotnost aminokyseliny vychazela jeji
molarni hmotnost okolo 181 g mol™. .

Zasobni roztok glycinu, 0,15M roztok
e Navazku 2,82 g odvaZenou na analytickych vahach kvantitativné prevedte do odmérné bariky o objemu
250 ml, rozpustte a dopliite po rysku destilovanou vodou.
e  Prokazdého soutézici pipetujte do odmérné bariky o objemu 50 ml oznacené jeho soutéznim cislem 5,00 ml,
oznacte jako vzorek nezndmé aminokyseliny.
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Hydroxid sodny 0,1M roztok
e Navazku 0,4 g hydroxidu sodného rozpustte v50 ml vody a kvantitativné prevedte do odmérné bariky
o0 objemu 100 ml. Doplrite destilovanou vodu po rysku.
e  Pro kazdého soutéZiciho odlijte cca 5 ml do oznacené zasobni lahvicky.

Suspenze fosfore¢nanu médnatého v boraxovém pufru

e Navazku 3,5 g CuCl, rozpustte ve 100 ml destilované vody. Navazku 17,0 g fosfore¢nanu sodného rozpustte ve
200 mlvody.

e Ve2ldestilované vody rozpustte 38,2 g boraxu.

e Za michani nalijte 20 ml roztoku chloridu médnatého do 40 ml roztoku fosfore¢nanu sodného. Vznikly
precipitat zfiltrujte (filtrace trva velmi dlouho!)Promyjte malym mnoZzstvi boraxového pufru a suspendujte ve
100 ml boraxového pufru.

e Pro kazdého soutéziciho odlijte 40 ml dobfe promichané suspenze do oznacené uzaviratelné sklenéné
nadoby.

Thymolftalein, 0,5% roztok v ethanolu
e Navazku 0,5 g thymolftaleinu rozpustte v ethanolu v odmérné barice o objemu 100 ml a doplrite po rysku.
e Do zasobni lahvicky spolecné pro 4 soutéZici odlijte 10 ml pripraveného indikatoru.

Jodid draselny vodny roztok 450 g dm™
e Navazka 900 g jodidu draselného se rozpusti v destilované vodé a doplni na 2000 ml v odmérné barnice.
e Kazdy soutéZici obdrzi 40 ml roztoku v oznacené zasobni lahvicce.

Kyselina octova zfedéna 1:1 obj.
e Kyselina octova konc. se naredi 1:1 obj. s destilovanou vodou.
e  Kazdy soutéZici obdrzi 10 mlv zasobni lahvicce.

Skrob, 1% roztok ve vodé
e Navazku 1 g Skrobu suspendujte v 10 ml vody a vlijte do 90 ml vafici vody. Suspenzi povarte 2 min.
e  Kazdy soutéZici obdrzi 10 mlv zasobni lahvicce.

Destilovana voda ve stfiéce
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