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PRAKTICKA CAST

Uloha 1 Redukce vanilinu na vanilylalkohol

Vybaveni pro jedno pracovni misto:

e lihovy fix a tuzka e  papirové utérky

e magnetickd michacka a magnetické michadlo e  stojan (2x)

e kfiZovéa svorka (2x) e drzdk naNZ29/32 (2x)

e barika s kulatym dnem 100 mls NZ 29/32 e odmérny valec 10 ml

e odmérny valec 50 ml (2x) e odsavaci barika 500 ml se sklenénou olivkou
e gumové tésnéni na odsavaci bariku e Biichnerova nalevka

o filtraéni papir e nlzky

e plastova miska na chlazeni e stricka s destilovanou vodou

e  kadinka 50 ml (2x) e laboratorni zvedacek

e kadinka 250 mlna TLC e kadinka 100 ml (2x)

e hadice na pfipojeni k chladii e hodinové sklo na prikryti kadinky 250 ml

e Spachtle (2x) o lzicka (2x)

e nasypka e pinzeta

e indikatorové papirky e plastové kapatko (3x)

e  predvazky s presnosti 0,01 g e sklenéna tycinka (2x)

e zatka plastova NZ 29/32 e sada dvou pasujicich Petriho misek

e vyrobnik ledu e zdrojvakua

e sklenéna kapilara nebo Pasteurova pipeta (4x) e  zkumavky nebo vialky pro TLC analyzu (5x%)
e suSarnanachemikalie e TLC desticka s UV indikatorem 254 nm (3x6 cm)
e podstavec pod bariku s kulatym dnem 100ml e  savicka

e délici ndlevka 250 ml dle Squibba se zatkou e filtranikruh

e filtra¢ni nalevka e varné kaminky

Vybaveni spoleéné pro vice pracovnich mist

e predvazky s presnosti 0,01 g (nejméné 1x na 3 soutéZici)
e vyrobnik ledu

e UVlampa 254 nm pro vyhodnoceni TLC

e digestor (nejméné 1x na 6 soutéZicich)

Chemikalie

Vanilin CgHgOs pevny ¢.

e Vzasobnilahviu kaZzdych predvazek. Spotieba na jednoho soutéZiciho cca 7 g.

Tetrahydridoboritan sodny NaBH, ¢.

e Vzasobnilahviu kazdych predvazek. Spotieba na jednoho soutéziciho cca 2 g.

Hydroxid sodny NaOH cca 1,0M vodny roztok

e Do kadinky s 50 ml destilované vody se po ¢astech za stalého michani vsype 4,0 g NaOH ¢., obsah kadinky se po
rozpusténé pevného NaOH kvantitativné prevede do odmérné bariky o objemu 100 ml, doplni destilovanou
vodou po znacku a fadné homogenizuje.

e  SoutéZici obdrzi 50 mlv zasobni lahviéce.
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Kyselina chlorovodikova cca 6M vodny roztok

e Pomoci odmérného valce se odméri 266 ml koncentrované (35 % hm.) kyseliny chlorovodikové a vlije se do
200 ml destilované vody. Tento roztok se pfevede do odmérné bariky o objemu 500 ml, doplni destilovanou
vodou po znacku a homogenizuje.

e  SoutéZici obdrzi 30 mlv zasobni lahvicce.

Ethyl-acetat CH;COOCH,CH; ¢.

e SoutéZici obdrzi 100 mlv zasobni lahviéce.

Hydrogenuhli¢itan sodny NaHCOs cca 10% roztok

e Do zasobni lahve se navazi priblizné 100 g hydrogenuhlic¢itanu sodného ¢. a pfida se cca 900 ml destilované vody
a homogenizuje se do rozpusténi. Pfipadné pevné reziduum se odfiltruje.
e SoutéZici obdrzi 100 mlv zasobni lahvicce.

Chlorid sodny NaCl nasyceny vodny roztok

e Do zasobni lahve se navazi priblizné 400 g chloridu sodného ¢. a pfida se cca 1000 ml destilované vody
a homogenizuje se do rozpusténi. Pfipadné pevné reziduum se odfiltruje.
e  SoutéZici obdrzi 100 mlv zasobni lahvicce.

Siran sodny Na,S0, bezvody ¢.

e SoutéZici obdrzi cca 20 g v dobre uzaviené a tésnici zasobni lahvicce.

Mobilni faze pro TLC (dichlormethan-methanol-kyselina octova - 98,5:1,0:0,5 obj.)

e Vkadince se smisi 98,5 obj. dili dichlormethanu ¢., 1,0 objemovy dil methanolu ¢. a 0,5 obj. dilu kyseliny octové
konc. ¢.
e  Soutézici obdrzi 30 mlv zasobni lahvicce.

Aceton (CHs),CO ¢&.

e  SoutéZici obdrzi 20 mlv zasobni lahvicce.

Vanilylalkohol - standard pro TLC

e Do celkem 3 zasobnich lahvi¢ek se umisti po cca 1 g komeréniho vzorku vanilylalkoholu. Tyto lahvicky jsou
spolecné pro vSechny soutézici.

Vanilin - standard pro TLC

e Do celkem 3 zasobnich lahvicek se umisti po cca 1 g komerc¢niho vzorku vanilinu. Tyto lahvicky jsou spole¢né pro
vSechny soutéZici.
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Uloha 2

Vybaveni pro jedno pracovni misto:

Vybaveni spole¢né pro vice pracovnich mist:

lihovy fix a tuzka

stojan

drzak na byretu

nalevka na doplfiovani byrety
nalevka hladka mensich rozmér(
odmeérny valec 50 ml

pipeta nedélend 10 ml

pipeta nedélena 20 ml
kadinka 100 ml (2x)

kadinka 250 ml

plastové kapatko (2x)
Spachtle

analytické vahy

titraéni barika 250 ml (3x)

predvazky s presnosti 0,01 g (nejméné 1x na 3 soutéZici)
analytické vahy (nejméné 1x na 5 soutéZzicich)

Chemikalie:

Vanilin CgHgOs pevny €. (komer¢ni vzorek)

Ethanol C;HsOH techn.

SoutéZici obdrzi 150 mlv zasobni lahvicce.

Stanoveni vanilinu hydroxylaminovou metodou

papirové utérky

kfizova svorka

byreta 25 ml s teflonovym kohoutem
lodi¢ka na vazeni

odmérny valec 10 ml

sklenéna tycinka

pipetovaci balonek

kadinka 150 ml

kadinka 400 ml

[Zicka

pfedvazky s presnosti 0,01 g
odmérna barika 100 ml se zatkou
magnetickd michacka a michadlo
bila podlozka pod titrac¢ni bariku

V zasobnich lahvich u kazdych predvazek. Spotfeba na jednoho soutéziciho cca 5 g.

Hydroxid draselny KOH 0,50M odmérny roztok v ethanolu techn.

Kyselina chlorovodikova HCl, 0,50M odmérny roztok

Na predvazkach se odvazi 28,05 g KOH a za stalého michani se rozpusti v kadince v 700 ml ethanolu techn.,
nasledné se kvantitativné prevede do odmérné bariky o obejmu 1000 ml a doplni ethanolem po znacku

a homogenizuje.

Odmérny roztok neni potfeba standardizovat, soutézicim se pouze sdéli fiktivni ,presna“ koncentrace

s presnosti na 4 platna mista.

SoutéZici obdrzi 100 mlv zasobni lahvicce.

Do 500 ml destilované vody se odmérnym valcem odméri 45 ml koncentrované (35 % hm.) kyseliny
chlorovodikové a promicha se. Takto pfipraveny roztok se kvantitativné pfevede do odmérné bariky o obejmu

1000 ml, doplni destilovanou vodou po znacku a fadné homogenizuje.

Odmérny roztok neni potfeba standardizovat, soutéZicim se pouze sdéli fiktivni ,presnd“ koncentrace

s presnosti na 4 platna mista.

SoutéZici obdrzi 200 ml v zasobni lahvicce.
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Dimethylova Zlut 0,2% ethanolicky roztok

e Na predvazkach se odvazi 0,20 g pevné dimethylové Zluti a v odmérné barice o objemu 100 ml se rozpusti
v Cistém ethanolu, doplni po znac¢ku a homogenizuje.

e Umisti se do kapacich lahvi¢ek spole¢nych pro maximalné 2 soutéZici.

e Spotfeba na jednoho soutéziciho cca 5 ml.

Hydroxylamin-hydrochlorid NH,OH - HCl cca 1,0M roztok v 60%(V/V) ethanolu

e Na predvazkach se odvazi 6,95 g hydroxylamin-hydrochloridu a za stalého michani se rozpusti v kadince v 70 ml
smési 60 obj. dil( ethanolu techn. a 40 obj. dilii destilované vody, nasledné se kvantitativné pfevede do odmérné
bariky o obejmu 100 ml a doplni smési 60 obj. dilti ethanolu techn. a 40 obj. dili destilované vody po znacku
a homogenizuje.

e  Soutézici obdrzi 40 mlv zasobni lahvicce.



