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1. PRAKTICKA CAST 30B0ODU

Uloha1 Syntéza kyseliny difenové 30 bodu

Kyselina difenova (bifenyl-2,2‘-dikarboxylova, M = 242,23 g mol™ T, = 234-237 °C)) je nejzajimavéjsim (a také
nejprozkoumanéjsim) zastupcem bifenyldikarboxylovych kyselin. Vzhledem ke své strukture vykazuje
zajimavé schopnosti vytvaret self-assembly struktury a také koordinacni polymery.

Kyselinu difenovou je mozné pfipravit diazotaci kyseliny anthranilové a naslednou couplingovou reakci
vzniklé diazoniové soli v prostfedi médné soli jako redukéniho cinidla. Vzhledem ktomu, Ze vznikajici
diazoniova sul je citliva na teplo (reakce se provadi v ledové lazni) a redukéni Cinidlo pripravené z médnaté
soli a hydroxylaminu v bazickém prostredi je citlivé na vzdusny kyslik, je tfeba praci provadét rychle avsak

svédomité.
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V nasledujici Uloze provedete:

Diazotaci kyseliny anthranilové.
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Pripravu redukéniho Cinidla ve formé médné soli v bazickém prostredi.

Syntézu kyseliny difenové z vyse uvedenych reagentd.
Izolaci a charakterizaci kyseliny difenové na zakladé TLC.

Pomucky

lihovy fix

papirové utérky

odmérny valec 10 ml (2x)
odmérny valec 50 ml

odmérny valec 100 ml

lodicka na vazeni (2x)

kadinka 50 ml

kadinka 100 ml

kadinka 150 ml (2x)

kadinka 250 ml

kadinka 400 ml (2x)

stficka s destilovanou vodou
magneticka michacka s ohfevem
magnetické michadlo

plastova miska na chlazeni (2x)

tésnéni na Blichnerovu nalevku
odsavaci banka

filtracni papir

hodinové sklo na pfikryti kadinky 250 ml
sklenéna tycinka (2x)

plastové kapatko (4x)

[zicka (2%)

pipetovaci balonek

Petriho miska na produkt (2x)

kapilara na nanaseni TLC

stojan na zkumavky

zkumavka se zatkou (4x)

bodotavek

UV lampa 254 nm pro vyhodnoceni TLC
predvazky s presnosti 0,01 g

o teplomérsrozsahem od -10 °C ¢i méné tuzka
¢ nalevka hladka filtra¢ni menSich rozmér( zdroj vakua
e Biichnerova nalevka TLC desticka
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o nlzky e stojan (2x)
e nasypka e  kfizova svorka (2x) a velky drzak (2x)
Chemikalie

e siran médnaty pentahydrat CuSO,-5H,0, ¢. (M = 249,68 g mol™)
e amoniak NHs, konc. (M =17,03 g mol™)

e hydroxylamin hydrochlorid NH,OH-HCl, ¢. (M =69,49 g mol™)
¢ hydroxid sodny NaOH, 6M vodny roztok (M = 40,00 g mol™)

e kyselina anthranilovéd o-H,NCsH4COOH, ¢. (M = 137,14 g mol™)
e kyselina chlorovodikova HCl, konc. (M = 36,46 g mol™)

e dusitan sodny NaNO,, ¢. (M =69,00 g mol™)

e aceton (CHs),CO,¢.

e ethyl-acetat CH;COOCH,CHs, €.

e kyselina difenova (C¢H,COOH),, standard pro TLC

e destilovanavoda

o led

Pracovni postup:

Priprava redukcniho Cinidla

e Kadinku o objemu 150 ml opatfete magnetickym michadlem, pfidejte 6,3 g pentahydratu siranu
médnatého, 25 ml vody a po rozpusténi veskerého siranu médnatého pridejte za stalého michani
10 ml koncentrovaného roztoku amoniaku. Smés ochladte vledové lazni tak, aby teplota lazné

nepresahovala 10 °C.

e Vkadince o objemu 100 ml rozpustte v 6,0 ml vody 1,78 g hydroxylamin-hydrochloridu. Tento roztok

vychladte taktéz na teplotu 10 °C, a poté pridejte 4,3 ml 6M roztoku hydroxidu sodného.

e  Vychlazeny roztok hydroxylaminu pridejte do chlazeného amoniakalniho roztoku siranu médnatého.
e  Pripravené redukcni ¢inidlo zakryjte hodinovym sklem a okamzité spotfebujte pro dalsi krok reakce.

Redukcni ¢inidlo je citlivé na vzdusny kyslik.

Priprava diazoniové soli

e Do kadinky o objemu 150 ml navazte 2,5 g kyseliny anthranilové, pridejte 4,6 ml koncentrované
kyseliny chlorovodikové, 7,5 ml demineralizované vody a za pomoci magnetického michadla a

michacky vytvorte suspenzi.
e  Vzniklou suspenzi ochladte na teplotu 0 - 5 °C.

e Vkadince o objemu 50 ml pfipravte roztok 1,3 g dusitanu sodného v 17,5 ml demineralizované vody.

®  Roztok dusitanu nasledné pridavejte kapatkem k roztoku kyseliny anthranilové v pribéhu zhruba
20 min. Nezapominejte kontrolovat, zda ma roztok kyseliny anthranilové stale pozadovanou teplotu.

Priprava kyseliny difenové

e Na magnetickou michac¢ku umistéte redukcni Cinidlo v ledové lazni. Nasledné pomoci kapatka

pfidavejte k tomuto roztoku pfipravenou chlazenou diazoniovou sil v intervalu asi 1 mlza 1 min.

®  Po pridani diazoniové soli michtejte smés dalSich 5 min (stale v ledové lazni), odstavte ledovou lazen

avzniklou smés v kadince zahrejte k varu.

® Do vrouci smési velmi opatrné (kapatkem) pridavejte celkem 12,5 ml koncentrované kyseliny
chlorovodikové. Pozor! Reakéni smés po kontaktu s kyselinou enormné kypi, je tfreba pridavat

opravdu pomalu po kapkach!

e  Horky roztok svysrazenou kyselinou difenovou ochladte v ledové lazni a odsajte na Blichnerové

nalevce za snizeného tlaku a promyjte jej 1x5 ml ledové koncentrované kyseliny chlorovodikové.
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Poté (bez dalSiho promyvani!) vznikly produkt vysuste max. 5 min v susarné vyhraté na 100 °C.

Samotny produkt odevzdejte laboratornimu dozoru mezi dvéma Petriho miskami s popiskem
s vasim startovnim Cislem.

Ovéreni Cistoty pfipraveného produktu

K ovéfeni Cistoty pouzijte TLC analyzu.

Vzorky kyseliny anthranilové (vychozi latka), vaseho produktu a standardu produktu rozpustte ve
zkumavkach vzdy ve 2 ml acetonu a naneste je na stacionarni fazi. Jako mobilni fazi pouzijte Cisty
ethyl-acetat.

Vyhodnocené TLC popiste fixem na hlinikovou ¢ast desticky vasim startovnim cislem a spolu
s produktem odevzdejte laboratornimu dozoru.

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)
3)
4)
5)

6)
7

8)
9)

Do pracovniho listu uvedte pfesnou navazku kyseliny anthranilové, kterou jste pouzili pro syntézu.
Vypocitejte teoreticky vytézek produktu (limitujicim reaktantem je kyselina anthranilova).
Zapiste prakticky vytézek a stanovte procentualni vytézek vaseho produktu.

Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).

Vyhodnotte TLC vychozi latky a produktu - pocet skvrn, jejich retencni faktory a pravdépodobné
slozeni. Vyjadrete se k Cistoté produktu reakce. TLC prilozte k pracovnimu listu.

Vyhodnoceni bodu tani produktu (provede laboratorni dozor).

Napiste chemickou rovnici reakce, ke které dochazi mezi dusitanem sodnym a kyselinou
chlorovodikovou pfi diazotaci.

Z jakého diivodu je nutné uchovavat diazoniovou sul p¥i nizké teploté?

Pro¢ dojde po pridavku konc. HCl do reakcni smési (a) k vysrazeni kyseliny difenové, (b) kypéni
smési?

10) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratori.
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PRACOVNI LIST 30 BODU

Uloha1 Syntéza kyseliny difenové 30 bodii

1) Uvedte pfesnou navazku kyseliny anthranilové, kterou jste pouzili pro syntézu.
Navazka kyseliny anthranilové e

2) Vypocitejte teoreticky vytézek produktu (limitujicim reaktantem je kyselina anthranilova).

Vypocty:

mprodukt, teor. =

body:
3) Zapiste prakticky vytézek a stanovte procentualni vytézek vaseho produktu
Prakticky vytézek:
mprodukt, prakt. =
Procentudlni vytézek:
body:
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4) Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).

Popis vlastnosti:

body:

5) Vyhodnotte TLC vychozi latky a produktu - pocet skvrn, jejich retencni faktory a pravdépodobné
slozeni. Vyjadrete se k Cistoté produktu reakce. TLC prilozte k pracovnimu listu.

Vyhodnoceni TLC:

Vzorek Pocet skvrn Rr / 1 pro jednotlivé skvrny

Vychozi latka

Vlastni produkt

Standard produktu

Vlyjadreni k Cistoté vlastniho produktu:

body:

6) Vyhodnoceni bodu tani (provede laboratorni dozor).

Naméreny bod tani:

body:
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7) Napiste chemickou rovnici reakce, ke které dochazi mezi dusitanem sodnym a kyselinou
chlorovodikovou p¥Fi diazotaci.

Chemicka rovnice:

body:

8) Zjakého diivodu je nutné uchovavat diazoniovou sul pfi nizké teploté?

ZdGvodnéni:

body:

9) Proc¢ dojde po pridavku konc. HCl do reakéni smési (a) k vysrazeni kyseliny difenové, (b) kypéni
smeési.

Vlysvétleni vysrazeni kyseliny difenové:

Vysvétleni kypéni smési:

body:

10) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofri.

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

body:




