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POKYNY PRO PRIPRAVU PRAKTICKE CASTI

Uloha1 Jodometrické stanoveni vitaminu C

Poznamka:

Namisto roztoku kyseliny [-askorbové bude studentiim predloZen roztok thiosiranu sodného. Studenti
budou se vzorkem pracovat, jako kdyby to byla kyselina L-askorbova. Kyselina L-askorbova neni stala
v roztoku, vzorek by bylo potieba pfipravit tésné pfed titraci a to neni v moznostech organizatori
zajistit.

Pomucky:

e odmérna barika 100 ml se vzorkem
e 2xpipeta25ml

e 2x kadinka 250 ml

e stficka s destilovanou vodou
e nalevka

e 3xtitrac¢ni barka

e byreta 25 ml a stojan s drzaky
e pipetovaci balonek

e odmérny valec 50 ml

e odmérnyvalec 10 ml

e ochranné bryle a rukavice

e papirové utérky

e 2xkapatko

Chemikalie:

® odmérny roztok thiosiranu sodného, priblizna koncentrace ¢ = 0,05 mol-dm™3
(pFesnou koncentraci je potieba stanovit), 100 ml na Zaka
navazka: 12,41 g Na,S,03-5H,0 (7,906 g Na,S,0s) na 1 litr odmérného roztoku
® roztok jodu, priblizna koncentrace ¢ =0,05 mol-dm™
(pFesnou koncentraci je potfeba stanovit), 100 ml na zaka
pfiprava (1 litr roztoku): PFiblizné 30 gram( Kl se rozpusti v 60 ml destilované vody. Tento roztok se
vyuZije k rozpusténi 12,69 g jemné rozetreného jodu. Vznikly roztok se doplni po rysku do objemu 1 litru.
e 2mroztok kyseliny sirové, 25 ml na zaka
priprava: 110 ml 98% kyseliny sirové na 1 litr 2m roztoku
e roztok Skrobového indikatoru, 5 ml na zaka
(pfiprava: povareni 1 g kukuri¢ného Skrobu ve 100 ml destilované vody, vznikne zakaleny roztok)
e vzorek thiosiranu sodného (pouZije se misto vzorku kyseliny L-askorbové), 10 ml na Zaka (na jeden

vzorek)
navazka: 15,88 g Na,S,03-5H,0 na 100 ml (10,12 g Na,S,0s)
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Uloha 2 Jak vycistit acetanilid

Pomiicky:

e Erlenmeyerova barika 250 ml

e kadinka 250 ml 2x (lze pouZit z tlohy 1)

e sklenéna nalevka (primér alespon 7 cm)

e odmérny valec 10 ml (lze pouZit z Glohy 1)

e odmérny valec 100 ml (lze pouzit z Glohy 1)

e  kovova Spachtle nebo IZicka

e varny kaminek

e elektricka plotynka nebo kahan + trojnozka + sitka

e  Petriho miska na filtra¢ni papir se vzorkem 2x (oznacena A a B)
e kadinka (pramér alespori 5 cm) + Petriho miska na pfikryti

e sklenéna kapilara nebo sklenéna Pasteurova pipeta 2x

e TLCdesticka

e vialka (sklenéna, plastova, Eppendorfka) 2x

e kapatko 1 ml2x (nebo mala injekéni strikacka)

e pinzeta

e stojan* s drzaky (kfizova svorka*, velka klema*, pripadné filtra¢ni kruh) (*|ze pouZzit z Glohy 1)
e filtradni papir

e nlzky
e mékka tuzka
e pravitko

e lihovy fix na popisky

e koZené pracovni rukavice (na praci s horkym sklem)

e filtradni aparatura ¢. 2 (neni nutnd): odsavaci barika, gumové tésnéni (nebo vrtana zatka),
Biichnerova nalevka o priméru cca 6 cm, vodni vyvéva

e laboratorni bryle (lze pouZit z Glohy 1)

e rukavice (lze pouzit z Glohy 1)

Pro viechny soutéZici:

e UVlampa (254 nm)
e Ochranné bryle pro pracis UV lampou
e nadoba na organicka odpadni rozpoustédla

Chemikalie:
Na smés k separaci

e acetanilid, 2,0 g na zaka

e kyselina salicylova, 0,5 g na Zaka

e pisek, 0,5 g na zaka

e aktivni uhli, na $picku Spachtle na zaka
0d kazdé latky navazime (pocet zakad + 3) a vSechny latky dikladné promichame, az nez ziskdme homogenni
smés. Tu nasledné navazime do vialek po 3,0 g na kazdého zaka. Zbylou rezervu uschovame pro pfipad, kdy
by nékdo ze soutézicich potfeboval novy pridél.

Aktivniho uhli pfidame radé&ji méné nez vice. Vysledkem by méla byt jen lehce nasedla smés, aby bylo vidét
»Znecisténi“, ale soucasné aby aktivni uhli nevadilo pfi pozorovani rozpustnosti acetanilidu.

Na vzorky pro TLC
e 1,4-dibrombenzen, 15 mg na zaka (vialka ¢. 1)
e acetanilid, 4 mg na zaka (vialka ¢. 2)
e kyselina salicylova, 7 mg na zaka (vialka ¢. 3)
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Vzorky odvazime pro kazdého studenta zvlast a vialky zfetelné oznacime (nejlépe Stitkem nebo lakovym
popisovacem, lihovy fix se snadno smyje).
Rozpoustédia

ethanol, ca 7 ml na zaka (po 1 ml do péti vialek plus na ztraty pri odmérovani)
ethyl-acetat, ca 10 ml na Zaka (je potreba vyzkouSet, mnoZzstvi zavisi na velikosti kadinky, ve které se
bude vyvijet TLC)

Poznamky:

Pred zahajenim praktické ¢asti dozor v laboratofi provede kratké skoleni: ukaze studentdim spravné
provedeni podtlakové filtrace (velikost filtracniho papiru v Blichnerové nalevce, jeho navlhéeni,
naliti suspenze, pfipojeni na vakuum, odpojeni od vakua pred promytim), naneseni vzorku na TLC
desticku a hlavné vizualizaci pod UV lampou - pro srovnani vedle sebe pfili$ malé, idealni a pfili§
velké mnozstvi vzorku. Dozor dale studenty upozorni na bodové ztraty za rozbité sklo ¢i nové
vzorky: prvni vyména je bez bodové ztraty, jakakoli dalsi vyména je penalizovana -1,00 bodu. Vydani
nové TLC desticky je taktéZ penalizovano -1,00 bodu. Déle je potfeba studentim sdélit, Ze na
Ulohdch mohou pracovat v libovolném poradi. Doporucené je zacit ulohou ¢. 2 a v prostojich
pracovat na Uloze €. 1, ale neni to nezbytné nutné.

Pfi organické syntéze staci pouZivat kohoutkovou vodu, destilovana neni potieba.

Vsichni studenti budou mit neznamé vzorky ocislované stejné.

Pri pouziti podtlakové filtrace je nutné zajistit soutézicim rovné moznosti - dozor v laboratofi by mél
dohlédnout na to, aby se na filtraci netvofily fronty, a studenti tak neztraceli cas.

Pokud studenti pracuji s Eppendorfkami, je vhodné poskytnout jim stojanek na jejich opreni -
postaci Petriho miska s vy$sim okrajem nebo kostka polystyrenu s vytlacenymi dirami.

Vialky je moZné nahradit zkumavkami.

Mékkou tuzku, prasvitné pravitko a nizky je mozné nachystat i pro skupinky soutézicich. Dozor
v laboratofi pak musi zajistit optimalni sdileni, aby studenti necekali.

Jako varny kaminek nejlépe poslouZi maly stfep z porézniho materialu - kvétinace, dlazdice...
Pokud je to vmoznostech organizatord, doporucujeme nachystat na ulohu 2 vSechno sklo
separatné, tj. nesdilet ho s Glohou 1 (2x kadinka, 2x odmérny valec)

Béhem vlastni prace evidujeme bodové ztraty:

-1,00 bodu za vydani nové TLC desticky

-1,00 bodu za vydani jakékoli nahradni pomitcky pfi jejim rozbiti, prvni vyména je vSak bez bodové
ztraty



