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PRAKTICKA CAST Il 30B0ODU

Uloha 2 Syntéza sacharinu 17 bodu

Sacharin (benzensulfimid, 1,1-dioxo-1,2-benzothiazol-3-on, M = 183,18 g mol™) je nejpouzivanéjsim umélym
sladidlem. Jeho syntéza z toluenu je vyznamnou priimyslovou vyrobou, ktera startuje sulfochloraci toluenu.
Druhym krokem je separace o- a p-toluensulfonylchloridu, amidace na o-toluensulfonamid, ktery je
v poslednim kroku oxidovan za soucasné cyklizace na sacharin. Poslednim krokem této syntézy se budeme
zabyvat v nasledujici tloze.

Viychozi latkou pro posledni krok syntézy sacharinu je o-toluensulfonamid, ktery se v bazickém prostredi
oxiduje manganistanem draselnym za soucasné cyklizace na rozpustnou draselnou sl sacharinu. Pevny
sacharin se pak obdrzi okyselenim reakéni smési:
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V nasledujici Uloze provedete:

e  Syntézu sacharinu z o-toluensulfonamidu.
e Orientacni stanoveni ¢istoty produktu pomoci TLC.
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Pomiicky

e lihovy fix

e papirové utérky

e odmérny valec 10 ml

e odmérny valec 50 ml

e  kadinka 150 ml (3x)

e  kadinka 400 ml (3x)

¢ hodinové sklo na prikryti velké kadinky
o mékkatuzka

e pravitko

e nlzky

e  TLC desticky (5%8 cm)

e UV-lampa pro vyhodnoceni TLC
e pinzeta

e Erlenmeyerova barika 250 ml

e Biichnerova nalevka s tésnénim
o filtracni papir (archy)

e odsavacibanka

Chemikalie

zdroj vakua

lodicka na vazeni

[Zicka

Spachtle

prevazky s presnosti 0,01 g

stojan (2x), drzaky (2x), svorky (2x)
stficka s destilovanou vodou
magneticka michacka s teflonovym
michadlem

sklenéna tycinka

plastové kapatko (3x)

stojan na zkumavky

zkumavky (4x)

sklenéna kapilara pro nanaseni TLC (4x)
plastova miska na ledovou lazen
teplomér

e o-toluensulfonamid CH3CsH4SO,NH,, pevny (M =171,22 g mol™)

e hydroxid sodny NaOH, pevny
e manganistan draselny KMnO,, pevny
e sificitan sodny Na,SOs, bezvody pevny

e kyselina chlorovodikova HCl, koncentrovana

e mobilni faze pro TLC: dichlormethan - ethyl-acetat - kyselina octova (6:8:1)

e aceton CH;COCH;, Cisty
e methyloranz, 0,1% vodny roztok
e destilovanavoda
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Pracovni postup

Syntéza sacharinu

Do Erlenmeyerovy banky o objemu 250 ml vlozte magnetické michadlo a predlozte 4,28 g
o-toluensulfonamidu, 1,00 g hydroxidu sodného a obsah suspendujte v 64 m| destilované vody.

Smés zahrejte na magnetické michadce s ohfevem na teplotu kolem 50 °C. Pokud se ani pfi této teploté
pevny podil v barice nerozpusti, pfidavejte po malych ¢astech destilovanou vodu ze stficky, dokud
nedojde k Uplnému rozpusténi.

K roztoku v bance pridejte 6,40 g manganistanu draselného a pokracujte v zahfivani, dokud nedojde ke
tvorbé velkého mnozstvi hnédé srazeniny a dokud matec¢ny louh nad srazeninou nebude vykazovat
znamky zesvétlani plvodné neprlsvitného fialového roztoku (nejméné vSak zahfivejte po dobu 30
minut).

Ke konci reakce pridavejte do reakéni smési po malych ¢astech (na Spicku lzi¢ky) pevny sificitan sodny,
dokud nedojde kuplnému odbarveni matec¢ného louhu nad hnédou srazeninou (spotfebovani
nadbyte¢ného manganistanu draselného). Po pfidavku sifi¢itanu nesmi mit matec¢ny roztok ani fialovou
ani zelenou barvu! V pfipadé zeleného zbarveni pridejte jesté 30 ml vody a na Spi¢ku Spachtle sificitanu,
dokud nedojde k odbarveni matecného roztoku.

Reakéni smés po ochlazeni Zfiltrujte za snizeného tlaku od vzniklého oxidu manganicitého. Filtracni
kolac promyijte 1x 10 ml destilované vody.

Filtrat prevedte do kadinky o objemu 400 ml, ochladte pod tekouci vodou na laboratorni teplotu a
pfidejte 3 kapky indikatoru methyloranz.

Do kadinky nasledné po kapkach(!) pridavejte kyselinu chlorovodikovou do doby, kdy smés pravé
zneutralizujete na  methyloranz. Vtento moment dojde kvylou¢eni nezreagovaného
o-toluensulfonamidu. Tento krok provadéjte velmi opatrné. Pfi nadmérném okyseleni se vyloudi i
kyZeny produkt!

Pevny podil (tedy nezreagovany o-tolulensulfonamid) Zfiltrujte za snizeného tlaku do cisté odsavaci
banky. Pevny produkt odeberte Spachtli do zkumavky za Géelem provedeni TLC.

Filtrat znovu prevedte do 400ml kadinky a po ¢astech za intenzivniho chlazeni v ledové lazni pridavejte
koncentrovanou kyselinu chlorovodikovou (bude tfeba 50 - 100 ml). Béhem pridavku rovnéz intenzivné
trete tycinkou o stény kadinky, ¢imz podpofite krystalizaci sacharinu (ten za normalnich okolnosti
krystalizuje velmi téZko a pomalu). Ponechte sacharin krystalizovat v ledové lazni aspor 20 minut.

Vyloucené krystaly sacharinu zfiltrujte za snizeného tlaku na Biichnerové nalevce, promyjte 2x10 ml
ledové destilované vody a nasledné vysuste v susarné pfi teploté 40 °C.

Produkt zvaZte, uchovejte jej v zasobni lahvicce popsané vasim soutéznim Cislem a rovnéz si odeberte
malé mnozstvi do zkumavky pro provedeni TLC.
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Analyza Cistoty produktu pomoci TLC

Pripravte si celkem 4 zkumavky. Do jedné dejte na Spi¢ku Spachtle vychozi latky, do druhé na Spicku
Spachtle cistého sacharinu, do treti na Spicku Spachtle nezreagované odfiltrované vychozi latky a do
¢tvrté na Spicku $pachtle vaseho produktu. Pevné latky rozpustte v cca 1 ml acetonu a uzatkujte.

Roztoky naneste na TLC desticku a vyvijejte v kddince nasycené parami mobilni faze.

Po skonceni vyvijeni oznacte ¢elo mobilni faze, chromatogram ponechte vyschnout v digestofi a pod UV
lampou zakreslete skvrny.

Vyhodnotte chromatogram, oznacte jej vasim soutéznim ¢islem a odevzdejte dozoru v laboratofi.

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)
3)
4)

5)

Do pracovniho listu uvedte presné navazky vychozich latek.

Vypocitejte teoreticky vytézek produktu (limitujicim reaktantem je o-toluensulfonamid).
Udejte prakticky vytéZzek a vzhled produktu.

Vypocitejte procentudlni vytézek syntézy.

Vyhodnotte TLC chromatogram. Pro kazdou drdhu na TLC udejte pocet nalezenych skvrn a jejich
retencni faktor.
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Uloha3 Argentometrické stanoveni sacharinu

Sacharin se jako sladidlo vyuziva ve formé své sodné soli (vodik na bezothiazolovém kruhu je mirné kysely),

vzhledem k tomu, Ze sodna sll sacharinu je vyrazné |épe rozpustna nez samotny sacharin.

Anion sacharinu se srazi stfibrnymi ionty na nerozpustnou stfibrnou sul sacharinu, ¢ehoz lze vyuzit pfi
argentometrickém stanoveni sacharinu. Bézné se sacharin stanovuje metodou dle Volharda, tedy
k sacharinu se pfidd zndmy nadbytek dusi¢nanu stfibrného, srazenina nerozpustné soli sacharinu se
odfiltruje a filtrat s nadbytkem stfibrnych iontli se po okyseleni retitruje thiokyanatanem na Zelezitou sl

jako indikator.
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V nasledujici Uloze provedete:

\/°
\
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(0]
stfibrna sll sacharinu

e Stanoveniobsahu sodné soli sacharinu v prepardtu umélého sladidla argentometricky dle Volharda.

Pomucky

e lihovy fix

e papirové utérky

e odmérny valec 10 ml

e odmérny valec 50 ml

o kadinka 150 ml (4x)

e kadinka 400 ml

e nalevka na dopliovani byrety
e byreta 25 ml s teflonovym kohoutem
e stficka s destilovanou vodou
e analytické vahy

e navazovaci lodicka

o lzZicka

Spachtle

pinzeta

titracni barika (3%)
plastové kapatko (2x)
analyticka nalevka
filtra¢ni kruh

filtracni papir na velmi jemné srazeniny
(kruhové vysece)
stojan (2x)

pipeta nedélend 20 ml
tyCinka (2x)

13 bodu
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Chemikalie

vzorek umélého sladidla v tabletach

sacharin, ¢. (standard pro TLC)

dusi¢nan stfibrny AgNOs, 0,05M odmérny roztok (standardizovany)
thiokyanatan amonny NH,SCN, 0,05M odmérny roztok (standardizovany)
siran zelezito-amonny NH4Fe(S04),, 40% vodny roztok

kyselina dusi¢na HNO;, 4M roztok

destilovana voda

Pracovni postup

Na analytickych vahach si odvazte na lodi¢ce pfesné hmotnost 10 tablet stolniho sladidla.

Tablety rozpustte v kadince v cca 20-30 ml destilované vody a dokonale rozpustte.

Kroztoku tablet v kadince napipetujte prfesné 20,00 ml odmérného roztoku dusi¢nanu stfibrného a
lehce promichejte.

Vzniklou srazeninu sacharinatu stfibrného odfiltrujte na analytické nalevce. Filtrat jimejte do titracni
barky. Filtracni kola¢ promyjte destilovanou vodou, aby doslo ke kvantitativnimu prevedeni
nezreagovanych stfibrnych iontt do titracni banky.

Obsah titraéni bariky okyselte 10 ml 4M kyseliny dusi¢né a pridejte 5 ml roztoku siranu zZelezito-
amonného jako indikatoru.

Titrujte odmérnym roztokem NH,SCN ze Zlutého zbarveni do prvniho naznaku cerveného zbarveni.

Cely postup opakujte s celkem tfemi rlznymi navazkami sacharinu.

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)

2)

3)

Do pracovniho listu uvedte presné navazky stolniho sladidla a jim odpovidajici spotfeby odmérného
roztoku thiokyanatanu amonného.

Vypocitejte hmotnostni zlomky sodné soli sacharinu (M = 205,17 g mol™) v tabletdch umélého sladidla a
uvedte jejich aritmeticky primér.

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpec¢na prace v chemické laboratofi.
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Uloha 2 Syntéza sacharinu 17 bodt

1) Uvedte presné navazky vychozich latek.

Navazka o-toluensulfonamidu: e

Navazka hydroxidu sodného: e

Navazka manganistanu draselného: e

body:

2) Vypocditejte teoreticky vytézek produktu (limitujicim reaktantem je o-toluensulfonamid).

Vypocty:

Msacharin, teor. = body:

3) Udejte prakticky vytézek a vzhled produktu.

Prakticky vytézek:

Vzhled produktu:

body:
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4) \Vypocitejte procentualni vytézek syntézy.

Vypocet:

Procentualni vytézek: body:

5) Vyhodnotte TLC chromatogram. Pro kazdou drahu na TLC udejte pocet nalezenych skvrn a jejich
retencni faktor.

TLC chromatogram:

Cista vychozi latka Cisty produkt Nezreagovana

. . , . Vlastni produkt
(o-toluensulfonamid) (sacharin) vychozi latka

Pocet
skvrn

Retencni
faktory
skvrn

body:
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Uloha 3 Argentometrické stanoveni sacharinu 13 bodii

1) Uvedte presné navazky stolniho sladidla a jim odpovidajici spotfeby odmérného roztoku
thiokyanatanu amonného.

Stanoveni sacharinu:

1. stanoveni 2. stanoveni 3. stanoveni (4. stanoveni)
Navazka stolniho
sladidla/g
Spotreba roztoku
NH,SCN / ml
body:

2) Vypocitejte hmotnostni zlomky sodné soli sacharinu (M = 205,17 g mol™) v tabletach umélého
sladidla a uvedte jejich aritmeticky pramér.

Vypocet:

1. stanoveni 2. stanoveni 3. stanoveni (4. stanoveni)

WNa»sacharin/sladidlo/ 1

Prdmeérny hmotnostni zlomek sacharinu ve sladidle: body:

10



Ndrodni kolo ChO kategorie E 2021/2022: Praktickd ¢dst Il - Zadani Soutézni ¢islo

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

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

body:

11



