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Nadrodni kolo kategorie A 2023/2024; Prakticka ¢ast - Zaddani

Uloha1l Separace kofeinu a ibuprofenu 20 bodii

Ve Skolnim kole jste si vyzkousSeli extrakci jedné ze slozek smési, v kole krajském jste si vyzkouseli, Ze pred extrakci
je potfeba premyslet, jaké vedlejsi reakce s extrakénimi ¢inidly by mohly probéhnout. Vtomto kole vas cekd
separace dvou rliznych latek, které se lisi svou kyselosti/bazicitou. To, Ze jste se dostali do Narodniho kola, ukazuje,
Ze vlaborce nejste Zzdadnymi novacky a zakladni laboratorni operace uz mate v malicku. Proto vas tyto navody
nebudou vodit za rucic¢ku a nebudou popisovat kazdou drobnost.

Jako vzorek budete mit tabletu [éCiva z bézné lékarny - smés ibuprofenu a kofeinu, ktera se bézné pouziva, kdyz na

vas leze chfipka.
O
- /
OH o 'Tl N

Struktura ibuprofenu Struktura kofeinu

Pfi pohledu na struktury téchto latek muzete vidét, ze se jedna z nich chova jako kyselina a druhd jako baze.
Polarita téchto dvou molekul bude znacné rozdilna v kyselém a bazickém prostredi. Vasim Ukolem je tyto dvé latky

rozseparovat a Cistotu vasich produkti ovéfit pomoci tenkovrstvé chromatografie.

Pomiicky:

e tfeci miska s tlou¢kem

e 3xplastova mikrozkumavka (eppendorfka)

o kopistka

e Erlenmeyerova barka 250 ml

e Erlenmeyerova barika 100 ml zabrusova se
zatkou

e odmérny valec 50 ml

e odmérny valec 10 ml

e magnetickd michacka / plotynka

e magnetické michadlo / varné kaminky

e aparatura na filtraci za snizeného tlaku
(Blchnerova nalevka, odsavaci barka, tésnéni,
filtracni papir)

e aparatura na gravitacni filtraci (nalevka,
filtra¢ni papiry, filtracni kruh)

e 2xkadinka 150 ml

e kadinka 100 ml + hodinové sklicko na uzavreni

e chladicilazen (esSus, hrnec)

o led

e délici nalevka 100-250 ml se zatkou

e laboratorni stojan, stfedni klema, velka klema,
krizova svorka, filtracni kruh

Chemikalie:

e 1tableta pfipravku Ibalgin plus

e ethyl-acetat (asi 70 ml)

e 5% Na,COs (asi 30 ml)

e  HCI (1:1 zfedéna vodous; asi 25 ml)

e bezvody Na,S0. (v uzaviené nadobce; asi 10 g)
e ethanol a aceton

2x uzaviratelna banka 100 ml na produkt,
oznacena soutéznim cislem a oznaenim Xa 'Y
laboratorni [ZiCka

2x sklenéna tycinka

mensi nalevka

univerzalni indikatorové papirky
4x sklenéna kapilara

TLC desticka velikosti cca 6 x 3 cm,
fluorescencni

4x kapatko / Pasteurova pipetka
nlzky

pinzeta

pravitko

mékka tuzka

lihovy popisovac

papirové ubrousky

stficka s lihem

stficka s destilovanou vodou

UV lampa 254 nm

laboratorni bryle

rukavice

hadr
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Ukoly:

1)
2)
3)

Pomoci série extrakci oddélte kofein a ibuprofen z tablety léciva.
Pomoci TLC urcete Cistotu vasich produktd.

Odpovézte na otazky v Pracovnim listu.

Postup:

A. Oddéleni nerozpustnych pridatnych latek

1)
2)

3)
4)
5)

6)

7)

8)

9)
10)

11)

12)

13)
14)
15)

16)
17)

18)

Ve treci misce rozetrete 1 tabletu dodaného léciva.

Do plastové zkumavky oznacené T odeberte na Spicku kopistky vzniklého prasku - bude pouzit dale jako
vzorek pro TLC analyzu.

Zbytek prasku kvantitativné prevedte z tfeci misky do 250ml Erlenmeyerovy bariky.
Do banky prilijte 20 ml 5% vodného roztoku Na,COs a vlozte magnetické michadlo nebo varny kaminek.

Banku umistéte na michacku a zahtejte k varu. Zaroven si na michacce ohfejte k varu asi 50 ml destilované
vody ve 150ml kadince.

Pfipravte si aparaturu na filtraci za snizeného tlaku a roztok jesté za horka zfiltrujte. Pevnou latku na filtru
promyjte 5 ml horké vody.

Filtrat nechte ochladit v lazni obsahuijici led a vodu a vychladly jej prelijte do délici nalevky. Pevny podil z filtru
vyhodte.

Timto jste se zbavili pfidatnych latek z tablety a ziskali roztok obsahujici ibuprofen a kofein.

Extrakce latky X
Do délici nalevky obsahujici extrakt z predchozi ¢asti pridejte 10 ml ethyl-acetatu.

Nalevku uzavrete zatkou a asi 90 sekund protrepavejte. Nezapomerite v pribéhu trepani uvolnovat pretlak
a dbejte na spravné drzeni délici nalevky za kohout a zabrus, abyste si zbytecné neohfivali obsah banky.

Délici nalevku upevnéte do stojanu a nechte dokonale rozdélit jednotlivé faze. Vodnou fazi oddélte do
pfipravené 150ml kadinky. Pfi oddélovani dbejte na to, aby v délici ndlevce nezbyl Zddny vodny roztok.

Organickou fazi zdélici nalevky vylijte hrdlem do uzaviratelné Erlenmeyerovy barky, kterou nasledné
uzavrete.

Do délici nalevky vratte vodny roztok a extrakci ethyl-acetatem zopakujte jesté jednou.
Organické extrakty spojte dohromady v bance, nasledné pridejte asi 2 |ZiCky suSidla, suSidlo rozmichejte.

Pripravte si aparaturu na gravitacni filtraci pres skladany filtr. Odfiltrujte susidlo, filtrat jimejte do oznacené
uzaviratelné barky. Susidlo na filtru promyjte 5 ml ¢istého ethyl-acetatu.

Ihned po ukonceni filtrace odevzdejte filtra¢ni papir dozoru na likvidaci.

Zroztoku vbance odeberte pomoci kapatka nékolik kapek do plastové mikrozkumavky oznacené X.
Uzavrenou barku s roztokem latky X nechte na stole na kontrolu.

Pred dalSim postupem si dokonale umyjte pouzité nadobi, nezapomerite jej oplachnout lihem ¢i acetonem,
abyste se zbavili ve vodé nerozpustnych zbytkd.
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c.
19)

20)

21)

22)
23)
24)

25)

Extrakce latky Y

Do kadinky suhli¢itanovym roztokem z predchozi extrakce vlozte magnetické michadlo, umistéte jej na
magnetickou michacku a zapnéte michani.

Ke smési v kadince pfidavejte po kapkach roztok HCl zfedény 1:1 vodou. Po pfidavku kyseliny roztok silné
sSumi, péni a mUze se zde vysrazet bila srazenina.

Jakmile ustane Suméni, zkontrolujte pomoci univerzalnich indikatorovych papirk(i pH roztoku. Pokud neni
silné kyselé, pridejte dalsi kyselinu.

Smés prevedte do délici nalevky.
Smés extrahujte 2 x 10 ml ethyl-acetatu. Organické extrakty spojte do uzaviratelné bariky.

Roztok vysuste 2 zickami susidla, suSidlo odfiltrujte pres skladany filtr, na filtru jej promyjte 2 ml cistého
ethyl-acetatu. Filtrat jimejte do oznacené banky.

Z filtratu odeberte pomoci Cistého kapatka asi 2 kapky do plastové mikrozkumavky oznacené Y. Banku nechte
stat pro kontrolu na stole.

D. Analyza cistoty pomoci TLC

26)

27)

28)
29)
30)

31)
32)

33)

34)
35)

Pripravte si 100ml kadinku. Do kadinky nalijte ethyl-acetat tak, aby tvofil vrstvu vysokou asi 3 mm. Kadinku
priklopte hodinovym sklem a nechte aspon 5 minut stat, mezitim si pfipravte TLC desticku.

Pfipravte si plastové zkumavky se vzorky, které jste pfipravili v predchozich krocich. Do zkumavky
s rozetfenou tabletou (oznacené T) pridejte asi 0,5 ml ethyl-acetatu. Ostatni pouzijte, jak jsou.

Pripravte si TLC destic¢ku, na startovni Caru vyznacte tfi pozice oznaCenéT,X a V.
Pomoci kapilary naneste na startovni pozice jednotlivé vzorky. Nechte zaschnout.

Zkontrolujte si pod UV zarenim o vinové délce 254 nm, ze jste na startovni pozice nanesli vhodné mnozstvi
latky - vzniklé skvrny musi byt viditelné, ale nesmi byt pfriliS velké. V pripadé potreby naneseni upravte -
kapalinu pridejte, nebo naopak roztok zfedte a udélejte novou desti¢ku. Pouzité kapilary vyhodte do kose na
odpadni sklo.

Pomoci pinzety vloZte TLC desticku do kadinky s ethyl-acetatem, uzaviete hodinovym sklickem a pockejte, az
mobilni faze vystoupa kousek pod horni okraj.

Vyndejte TLC desticku z kadinky, ihned si tuzkou vyznacte pozici Cela.

TLC desticku nasvitte UV svétlem o vinové délce 254 nm a zakreslete si na desticku tuzkou jednotlivé skvrny.
Pomoci pravitka zmérte vzdalenost jednotlivych skvrn od startu a vzdalenost Cela od startu, hodnoty zapiste
do pracovniho listu.

Urcete retencni faktory latky X a latky Y. Zhodnotte, zda se vam preparace povedla, ¢i nikoli.

TLC desticku nalepte pomoci oboustranné izolepy na urc¢ené misto v pracovnim listu.
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Ukoly:

1) Analyzujte TLC desticku, vypoctéte retencni faktory jednotlivych skvrn na TLC.

2) Nazakladé vysledk( TLC analyzy zhodnotte, zda byly vase separace Uspésné a vedly k Cistym latkam.

3) Identifikujte latky X a Y, tj. kterd znich je ibuprofen a kterd kofein. Vysvétlete postup vasi Gvahy
(predpokladejte, Ze se separace povedla).

4) \Vysvétlete, pro¢ nebylo nutné v kroku 5 barku zavirat zpétnym chladi¢em.

5) Vysvétlete, pro¢ bylo nutné roztok tablety v uhli¢itanu potfeba pred pridanim ehtyl-acetatu nejprve
ochladit (kroky 7-9).

6) \Vysvétlete, proc se v uhli¢itanovém roztoku latky Y vysrazela po pridani kyseliny pevna latka (krok 20).

7) Nakreslete strukturu prevladajici formy ibuprofenu v roztoku Na,COs a v roztoku HCL.
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Uloha 2 Stanoveni slozeni acylpyrinu 20 bodii

Stejné jako u vSech potravin i u léCiv se udava na obalu datum, do kdy mate produkt spotfebovat. Zatimco
potraviny jsou ¢asto bez nasledk pozivatelné i po uplynuti jejich doby minimalni spotfeby, u léCiv ¢asto neni dobry
napad se do jejich konzumace po uplynuti jejich doby spotfeby poustét. U potravin vétSinou dochazi pouze ke
zhorseni jejich senzorickych vlastnosti, u léciv m(iZe jit doslova o Zivot, kdyz v tabletce neni ocekavané mnozZstvi
latky nebo kdyz jsou produkty rozkladu toxické. V této Uloze se koukneme na to, co se s jednim z nejbéznéjsich léciv
muUze stat po delSim vystaveni svétlu, teplu a vihku.

Pfedmétem naseho zkoumani bude kyselina acetylsalicylova - G¢inna latka [éCiv jako je aspirin, acylpyrin nebo
anopyrin. Je to ester, latka, kterd se vyrabi esterifikaci kyseliny salicylové. A protoze esterifikace je reakce
rovnovazna, mize se stat, ze se kyselina acetylsalicylova zpét rozlozi na kyselinu salicylovou a kyselinu octovou.
Ktomuto bézné dochazi ve vodném roztoku, obzvlast za pfitomnosti kyseliny nebo baze jako katalyzatoru,
k pomalému rozkladu ale dochazi i plisobenim vzdusné vlhkosti.

o)
)K ES 0
o) OH + HO)J\
07 OH 07 OH

Vasim Ukolem v této Uloze je urdit, jaka ¢ast kyseliny acetylsalicylové se pfi neodborném skladovani rozlozila. Pro
stanoveni budete pouzivat jednoduchou acidobazickou titraci.

Tato titrace ale nemUze byt zas az tak jednoducha, protoze prostym pfilitim roztoku hydroxidu ke smési latek dojde
pouze kneutralizaci karboxylovych skupin. Aby bylo mozné presné stanovit koncentraci kyseliny salicylové
a acetylsalicylové, bude potfeba nejprve presné navazené mnozstvi vzorku hydrolyzovat v hydroxidu, aby doslo
krozkladu esteru a kompletni neutralizaci vSech kyselin. A nasledné prebytek hydroxidu retitrovat kyselinou
chlorovodikovou na fenolftalein.

Ale stejné jako v kole krajském nejsou pripraveny Uplné vSechny roztoky. Budete si muset pfipravit odmérny roztok
kyseliny chlorovodikové a urcit jeho pfesnou koncentraci. TakZze budete muset napred pocitat, pak pfipravovat
roztoky a az pak titrovat. A nakonec opét pocitat.

Pomiicky:

e Erlenmeyerova barka 250 ml e 2xkadinka 100 ml

e pipeta nedélend 10 ml e kadinka 400 ml

e pipeta nedélend 20 ml e chemicky stojan

e pipetovaci nastavec e byreta25ml

e odmérny valec 50 ml e titraCnibarnka 250 ml

e 2xodmeérna barika 100 ml e malanalevka

e hodinové sklo e drzak nabyretu

e stficka s destilovanou vodou e lihovy popisovac

o 2xkapatko e  papirové utérky

e plotynka/ magnetickd michacka - spole¢né e gumové rukavice
s ulohou 1

e chladici lazen (esSus, hrnec) - spolecné s tlohou 1

Chemikalie:

e Vzorek acylpyrinu, presné asi 0,5 g v uzaviratelné vazence

e  Odmérny roztok NaOH o pfiblizné koncentraci 1 mol dm™, prfesnou koncentraci sdéli organizatofi

e Koncentrovana kyselina chlorovodikova (odmérené mnozstvi pfedaji na pozadani organizatori v 200ml
odmérné bance)

e 0,1% roztok fenolftaleinu v lihu
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Ukoly:

1) Pfipravte si odmérny roztok kyseliny chlorovodikové a urcete jeho presnou koncentraci.

2) Pripravte si roztok vzorku a ztitrujte ho.

3) Vypoctéte hmotnostni zlomek kyseliny acetylsalicylové ve vzorku.

4) Odpovézte na otazky v Pracovnim listu.

Pracovni postup:

A.
1)

2)
3)
4)
5)
6)

7)

8)

9)

10)

Hydrolyza vzorku

Do protokolu si opiste presnou navazku vaseho vzorku acylpyrinu (napsana na lahvicce) a pfesnou
koncentraci roztoku NaOH (sdéli organizatofi).

Vzorek acylpyrinu kvantitativné prevedte do 250ml Erlenmeyerovy bariky.

Pridejte presné 10 ml roztoku NaOH o koncentraci asi 1 mol dm™ a pridejte asi 25 ml destilované vody.
Erlenmeyerovu bariku pfikryjte hodinovym sklickem a postavte ji na magnetickou michacku.

Smés privedte k varu a varte 5 minut. Poté barku z plotynky sundejte a dejte do chladici lazné.

Roztok kvantitativné prevedte do 100ml odmérné barky a doplrite pomoci stficky a kapatka po rysku.
Nezapomernite fadné promichat.
Pfiprava odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové

Nyni si potfebujete pripravit (a standardizovat) odmérny roztok kyseliny chlorovodikové.

Vypoctéte koncentraci roztoku kyseliny chlorovodikové, ktery budete pouzivat na titraci hydrolyzovaného
acylpyrinu. Ze vzorku budete odebirat 20 ml a chcete, aby spotfeba kyseliny chlorovodikové byla kolem 12 ml.
Pro tento odhad pocitejte s tim, Ze vzorek obsahuje ¢istou kyselinu acetylsalicylovou.

Vypoctéte si objem koncentrované kyseliny chlorovodikové (w = 0,36; p=1,18 g cm™), ktery musite odebrat,
abyste si pfipravili 200 ml roztoku.

Svysledkem vypoctu navstivte dozor, ktery jej zkontroluje a vydad vdm odmérnou barnku s odméfenym
mnozstvim kyseliny (v barice bude potfebné mnozstvi nezavisle na spravnosti vaseho vypoctu).

Odmérnou banku doplrite po rysku destilovanou vodou. Nezapomerite fadné promichat.

C. Standardizace odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové

11)

12)

13)
14)
15)

Do 100ml odmérné banky odpipetujte 10 ml roztoku NaOH o koncentraci 1 mol dm™. Doplrite destilovanou
vodou po rysku. Nezapomerite roztok v bance radné promichat.

Z takto pfipraveného roztoku NaOH odeberte do titraéni bariky 10 ml, pridejte 40 ml destilované vody a par
kapek roztoku fenolftaleinu.

Roztok titrujte pfipravenym odmérnym roztokem HCl do obarveni.
Stanoveni provedte alespon 3x, stanovte pfijatou hodnotu spotreby.

Vypoctéte presnou koncentraci odmérného roztoku HCI.

D. Titrace vzorku

16)

17)
18)
19)

Z odmérné banky odpipetujte 20 ml roztoku do titracni banky, pridejte 30 ml destilované vody a par kapek
roztoku fenolftaleinu.

Vznikly roztok titrujte odmérnym roztokem HCl na fenolftalein do odbarveni.
Stanoveni provedte alespon 3x.

Urcete pfijatou spotfebu titrace a vypoctéte hmotnostni zlomek kyseliny acetylsalicylové ve smési.

7
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Otazky:

1) Chemickymi rovnicemi popiste reakci kyseliny salicylové, kyseliny acetylsalicylové a kyseliny chlorovodikové
s hydroxidem sodnym. Pocitejte s hydrolyzou a neutralizaci. Rovnice nezapomente vycislit.

2) Vypoctéte pribliznou koncentraci odmérného roztoku HCl tak, aby spotfeba roztoku HCI pfi titraci vzorku
aspirinu byla 12 ml a reagovalo 20 ml z pfipraveného hydrolyzovaného roztoku aspirinu.

3) Vypoctéte objem koncentrované HCl (w = 0,36; p = 1,18 g cm™) potfebny pro pfipravu 200 ml odmérného
roztoku.

4) Nazakladé vysledku titrace vypoctéte presnou koncentraci odmérného roztoku HCL.

5) Nazakladé vysledku titraci vypoctéte hmotnostni zlomek kyseliny acetylsalicylové v plvodnim prasku.

6) Urcete, zda se zvysSujicim se obsahem kyseliny salicylové ve vzorku bude spotieba HCI pfi titraci rdst, nebo

klesat. Vysvétlete.



