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Mili fesitelé chemické olympiady,

pfi vymysleni praktické ¢asti chemické olympiady pro letosni ro¢nik jsme dlouho premysleli, jak se vyporadat s ¢im
dal tvrdSimi opatfenimi ohledné prace s bezpecnymi chemikaliemi. A tak jsme se rozhodli, Ze budeme pracovat
pouze s chemikaliemi, které se bézné daji koupit. Porozhlédli jsme se v obchodé s potravinami, drogerii a [ékarné
a zjistili jsme, ze chemikalii, které mUzete koupit bez omezeni, je hodné, ale témér vzdy jsou ve smési s dalSimi
latkami. Vasim Ukolem v kiizi nadSeného chemika Frantiska nebude nic snazsiho nez tyto smési rozseparovat v jeho
domdci laboratofi.

Pfi pfipravé na olympiadu se seznamte s nasledujicimi tématy: separace smési (zejména extrakce), rozpustnost latek
v rliznych rozpoustédlech, srazeni, protonace latek, vliv pH na rozpustnost latek.

Ve druhé ¢asti se budete zabyvat riznymi typy titrace s tim, Ze nez na samotné provedeni titrace se budete zamérovat
na presnou a Cistou praci se vzorky pfi pripravé roztokl. Pfesné a spravné vysledky nejsou totiz zavislé jen na spravné
technice a provedeni titrace, ale také na spradvné manipulaci s analyzovanym vzorkem a na precizni pfipravé
odmeérnych roztoku. Ve vSech kolech chemické olympiady se setkate se stanovenim vice analytll ve smési. Budete na
to vyuzivat riizné metody, chelatometrii pocinaje, pres redoxni reakce az po ty acidobazické. Rozhodné si zopakujte
zakladni i pokrocilé chemické vypocty.

Autofi
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1) J. Kotek: Laboratornitechnika, str. 35-38, 41-50, 57-58 (dostupné z
https://is.cuni.cz/studium/predmety/index.php?do=download&did=275802&kod=MC240C86)
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Uloha1 Extrakce kyseliny benzoové 10 bodu

Potfebujeme kyselinu benzoovou, lahvicka ve skladku je ale prazdna. Planovany experiment se ale bez kyseliny
benzoové neobejde a potrebujeme ji dfiv, nez by stihla dojit z e-shopu s chemikaliemi. Kde ji vzit? A tu to mladého
Frantiska napadlo. Navstivil sousedni potraviny a koupil si nékolik pytlick( pfipravkl pro nakladani zeleniny DEKO.
Na obalu se pise: obsahuje kuchynskou sul, kyselinu benzoovou, koreni. Sll je jasna, kyselina benzoova, to jsou ty
malé bilé kousky, které vypadaji jinak nez krystalky soli. Kofeni budou asi ty hnédoSedivé kousky. Jak to ale dostat
od sebe? Preci si nebudeme hrat na pohadku o Popelce a nebudeme prebirat jednotlivé krystalky pinzetou.

Jesté, ze na dné lahvicky ve skladku zlstala aspon Spetka kyseliny benzoové, miizeme z ni udélat standard pro TLC.

O
OH

kyselina benzoova

Pomiicky:

e délici nalevka, 50-100 ml

e zpétny chladic (idedlné zabrusovy DimrothUv ¢i spirdlovy) se dvéma hadicemi odpovidajici délky

e varna banka (idedlné kulata se zabrusem), 100 ml

e korkovy stojanek na kulatou barku

e magnetickd michacka s ohfevem, magnetické michadlo (pfipadné elektricka plotynka/topné hnizdo a varny
kaminek)

e filtracni papir

e aparatura na filtraci za snizeného tlaku (pokud je dostupnd): odsavaci barika, gumové tésnéni, Biichnerova
nalevka, vodni vyvéva

e aparatura na gravitacni filtraci (v kazdém pripadé): sklenénd néalevka (primér alespon 7 cm), kaddinka

e krystaliza¢ni miska nebo jina vhodna nadoba pro vodni lazen

e kahan (Bunsenlv, pfipadné lze i lihovy)

e chiapka/suchy hadfik na horké sklo

e stficka s destilovanou vodou

e sklenéna tycinka, sklenéna trubicka min. 15 cm dlouha

e odmérny valec, 50 ml

e odmérny valec, 10 ml

e kadinka, 100 ml

e Petriho miska nebo hodinové sklo na suseni produktu

e FErlenmeyerova banka pro manipulaci s ethyl-acetdtem (organickd rozpoustédla z ddvodu tékavosti
neprelévame do otevienych nadob s Sirokym hrdlem, jakymi jsou napf. kadinky)

e TLC deska se silikagelem (pro zobrazovani pod UV lampou dopovana fluorescenénim indikatorem)

o kadinka (priimér alespon 3 cm) + Petriho miska nebo hodinové sklo na prikryti

e pinzeta, nlzky, pravitko, mékka tuzka, lihovy fix na popisky na sklo

e stojan s drzéaky (kfizova svorka, velka klema, pripadné filtracni kruh)

e 3xvialka (sklenéna, plastova nebo mikrozkumavka (Eppendorfka))

e univerzalni pH indikatorové papirky

e plastové kapatko

e kopistka nebo mala lzicka

e ochranné bryle, gumové rukavice
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Spolecné vybaveni:

vahy (staci predvazky)
UV lampa (254 nm), pfipadné jodovd komora (uzaviena zavarovaci sklenicka o objemu cca 100 ml, napf.
od presnidavky, s nékolika krystalky jodu)

e nadoba na odpadni organicka rozpoustédla

Chemikalie:

e DEKO (konzervacni pripravek na nakladani zeleniny a hub)
e ethyl-acetat

e 10% roztok Na,CO,

e 10% roztok HCl

e ethanol ¢iaceton

Ukoly:

1) Vyextrahujte z DEKA kyselinu benzoovou.
2) Ovérte Cistotu vyextrahované kyseliny pomoci tenkovrstvé chromatografie (TLC).

3) Odpovézte na otazky v pracovnim listu.
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Pracovni postup:
1. Rozpousténi pfipravku DEKO a filtrace

1) Do 100mlvarné bariky navazte 10 g pfipravku DEKO, opatrné vloZte magnetické michadlo, odmérnym valcem
odmeérte 30 ml ethyl-acetatu a pfilijte jej do banky.

2) Banku umistéte na michacku do vodni ldzné a opatrete ji zpétnym chladi¢em. Ke chladiéi pfipojte hadice
a zapnéte vodu (obr. 1). Smés za stalého michani zahfejte k varu a ponechte 5 min vafrit (refluxovat).

i

pfivod a odvod vody

—w Zpétny chladi¢
(libovolny typ)

varna barika

magnetické michadlo
nebo varné kaminky

vodni lazen

-«— magneticka michacka,
varné hnizdo nebo plotynka

Obrazek 1: Aparatura na zahfivani pod zpétnym chladi¢em

3) Aniz byste aparaturu otevreli, vyjméte barnku z vodni lazné, odstrarte horkou michacku a barnku ponoite do
kadinky se studenou vodou, dokud nevychladne na laboratorni teplotu.

4) Mezitim si postavte aparaturu na gravitacni filtraci (obr. 2), filtrovat budete pres skladany filtr rovnou do délici

nalevky, pod kterou si umistite 150ml kadinku. Aparaturu je tfeba drzet suchou, filtra¢ni papir se nenamaci
vodou!

-—— nalevka s filtranim papirem
~«—— filtra¢ni kruh

-«—— délici nalevka

Obrazek 2: Aparatura na gravitacni filtraci do délici nalevky; postup vyroby skladaného filtru

5) Vychladlou smés zvarné banky prefiltrujte. Filtr nasledné promyjte cca 5 ml ethyl-acetatu. Filtracni papir
s pevnym podilem poté vyhodte.
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2. Extrakce kyseliny

6) Do délici nalevky obsahuijici filtrat z predchoziho kroku odméfte cca 5 ml 10% roztoku uhli¢itanu sodného ve
vodé. Délici nalevku uzaviete zatkou a smés protiepavejte asi 90 sekund. Nezapomerite v priibéhu trepani
uvolnovat pretlak a dbejte na spravné drzeni délici nalevky za kohout a zabrus, abyste si zbytec¢né neohfivali
obsah bariky.

7) Délici nalevku upevnéte ke stojanu a nechte rozdélit jednotlivé faze. Vodnou fazi (spodni) odpustte kohoutem
do pfipravené 150ml kadinky. Pfi odpousténi dbejte na to, aby se vdm do kadinky nedostal zadny ethyl-acetat
(je lepsi, kdyz trocha vodné faze zdstane v délici nalevce).

8) Proces extrakce (vytfepavani roztokem uhli¢itanu) zopakujte jesté dvakrat, pokazdé s ¢erstvymi 5 ml roztoku
uhli¢itanu sodného. Vodné frakce sbirejte do jedné kadinky.

9) Organickou fazi slijte do nadoby na sbér pouzitych organickych rozpoustédel.

3. Srazeni

10) Do kadinky se spojenymivodnymiextrakty vlozte magnetické michadlo a nechte smés michat na magnetické michacce.

11) Pomoci kapatka pfikapavejte do kadinky 10% roztok kyseliny chlorovodikové. Pozor, smés bude zpocatku silné
pénit. Beéhem prikapavani se z roztoku zacne srazet bila pevna latka.

12) Jakmile smés prestane pénit, zkontrolujte pH pomoci pH papirku (do roztoku ponorte sklenénou tycinku
a kapnéte kapku na kousek univerzalniho indikatorového papirku umisténého na hodinovém skle). Pokud
roztok neni silné kysely, pridejte dalsi kyselinu chlorovodikovou.

13) Roztok nechte jesté 15 minut michat, aby srazenina ,vyzrala“, a pak se lépe filtrovala. Smés m(izete pro zvyseni
vytézku chladit v ledové lazni. Pokud nemate k dispozici magnetickou michacku, pouzijte k michani roztoku
sklenénou tycinku.

4. Filtrace

14) Pripravte si znovu aparaturu na filtraci (pokud je laborator vybavena pomdckami pro filtraci za snizeného tlaku,
tak sestavte tu (obr. 3), pokud ne, tak sestavte aparaturu na filtraci gravita¢ni). Srazeninu zfiltrujte a na filtru
promyijte 5 ml ledové vody.

15) Produkt i s filtracnim papirem pfeneste na Petriho misku (pfipadné hodinové sklo) a nechte do druhého dne

doschnout.

Blichnerova nalevka
s filtraénim papirem

~<«— tésnéni
-«—— pfivod vakua

-——— odsavaci banka

Obrazek 3: Aparatura na filtraci za snizeného tlaku
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5.
16)
17)
18)

6.
19)
20)

21)

22)

23)

Urceni vytézku

Zvazte si prazdnou Petriho misku, hmotnost zapiste do pracovniho listu.
Pomoci pinzety a kopistky oskrabejte z filtracniho papiru vas produkt.

Zvazte Petriho misku i s produktem, uréete hmotnost produktu.

Priprava kapilar

Vezméte si kus sklenéné trubice o délce asi 15 cm.

Ujistéte se, Ze v okoli se uz nepracuje s ethyl-acetatem. Zapalte kahan, uchopte sklenénou trubicku kazdym
koncem do jedné ruky.

Prostfedek sklenéné trubicky vlozte do nesvitivého plamene kahanu, trubi¢kou prsty rovnhomérné otacejte,
dokud sklo dostatecné nezmékne.

Nahratou sklenénou trubi¢ku vyndejte z plamene kahanu a ruce roztahnéte od sebe. (Pokud je potfebna sila
prilis velka, je sklo malo nahfaté a primér kapilary bude pfilis velky. Pokud je pouzita sila pfilis mald, znamena
to, ze bylo sklo naopak nahraté moc a pramér kapilary bude moc maly. Pokud jste kapilaru pretrhli, mate pfilis
mnoho sily.)

Kapilaru nechte vychladnout (pozor, horké sklo vypada uplné stejné jako studené!). Kapilaru ohnutim pres
ostrou hranu (nehet, nz) rozlamte na kousky o délce asi 5 cm. Pozor na odletujici kousky skla, které se mohou
pfi ldmani kapilar oddélit! Pfi lAmani skla je vhodné kapilaru drzet v kusu latky (napf. utérka, kus hadru, stary
rucnik) ¢i mit pracovni rukavice (idealné latkové), aby nedoslo k porezani rukou.

7. Analyza produktu pomoci TLC

V pfipadé, Ze nemate dostatek ¢asu na zpracovani vysuseného produktu druhy den, mlzete udélat tuto c¢ast se
surovym nevysusenym produktem. Vysledek bude srovnatelny.

24)

25)

26)

27)

28)
29)

30)

Pfipravte si 100ml kadinku. Do kadinky nalijte ethyl-acetat tak, aby tvofil vrstvu vysokou asi 3 mm. Kadinku
priklopte hodinovym sklem a nechte alespon 5 minut stat, mezitim si pfipravte TLC desticku o velikosti asi
2,5x6,5cm (obr. 4).

Pripravte si dvé mikrozkumavky. Do jedné (oznacte ji S) dejte trochu (na Spicku lZicky) Cisté kyseliny benzoové
jako standard. Do druhé (oznacte ji P) dejte trochu produktu. Do obou zkumavek pridejte trochu
ethanolu/acetonu.

Na pfipravenou TLC desticku nalinkujte startovni ¢aru cca 0,7 cm od jejiho okraje. Obycejnou tuzkou vyznacte
na startovni ¢are dveé pozice, na jednu naneste pomoci kapilary kapi¢ku standardu, na druhou naneste pomoci
jiné Cisté kapilary kapic¢ku produktu. Nechte zaschnout. Pouzité kapilary vyhodte do odpadniho skla.

Pomoci pinzety vlozte TLC desti¢ku s vaSimi vzorky do kadinky s ethyl-acetatem, pfiklopte hodinovym sklickem
a pockejte, dokud mobilni faze nevystoupa kousek pod horni okraj.

Vyndejte TLC desti¢ku z kddinky, ihned si tuzkou vyznadte pozici Cela.

TLC desticku nasvitte UV svétlem o vinové délce 254 nm a vyhodnotte obkreslenim obrysu jednotlivych pod UV
zarenim zviditelnénych skvrn. Pokud nemate UV lampu, lze vyhodnoceni TLC desticek provést zviditelnénim
skvrn v parach jédu v jodové komore.

Pomoci pravitka zmérte vzdalenost stfedl jednotlivych skvrn od startu a vzdalenost cela od startu, hodnoty
zapisSte do pracovniho listu. Uréete retencni faktory produktu (P) a standardu kyseliny benzoové (S).
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Obrazek 4: Provedeni TLC analyzy. a) Priprava TLC desti¢ky (doporucené velikosti a vzdalenosti), b) naneseni skvrn,
c) priprava vyvijeci cely (kadinky) s mobilni fazi, d) vypocet retencniho faktoru Ry.

Otazky a ukoly:

1)
2)

3)
4)
5)
6)
7)

Urcete, které ze struktur (viz pracovni list) budou rozpustné ve vodé a které v organickém rozpoustédle.

U prvnich dvou struktur v prvni otdzce urcete, kterd z nich bude pfitomna ve vodném roztoku v kyselém a ktera
v bazickém prostredi.

Vysvétlete, co se s kyselinou benzoovou déje v kroku 6. ZapiSte chemickou rovnici tohoto déje.
Vyhodnotte vysledek chromatografie na tenké vrstvé.

Vypocitejte retencni faktory standardu kyseliny benzoové a vaseho produktu.

Urcete, zda je vase kyselina benzoové Cista. Své tvrzeni zddvodnéte.

Vypocitejte prakticky vytézek kyseliny benzoové (hmotnost izolované kyseliny) pfi tomto procesu.
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Uloha 2 Slozeni bilé tablety 10 bodu

V lékarné si mlzete kromé léciv koupit i riizné doplnky stravy - vitaminy, mineraly apod. Pfedmétem vaseho zajmu
nyni bude bila tableta z krabi¢ky s napisem vapnik-horcik. Na krabicce ale bohuzel chybi informace o tom, jaky je
obsah téchto prvki v tableté. Pro stanoveni obsahu prvki ve vzorku tablety se dobfe hodi volumetrické stanoveni -
chelatometrie.

Pomucky:

byreta 25 ml

odmeérna barka 250 ml se zatkou
odmérny valec, 50 ml

nedélena pipeta, 5a 10 ml
pipetovaci nastavec nebo pipetovaci balonek
vétsi kadinka na odpad

2 kadinky 150 ml

kopistka, zicka

tfeci miska s tlou¢kem

3x titracni banka 250 ml

mala nalevka

sklenéna tycCinka

stficka s destilovanou vodou
kapatko

pinzeta

lihovy fix

laboratorni stojan a drzak na byretu

Chemikalie:

bila tableta' obsahujici Ca** a Mg?*

0,02 M roztok chelatonu 3 (pfesnou koncentraci vdm ozndmi organizator)
1M roztok NaOH

Schwarzenbachv pufr

10% HCl

Eriochromova ¢ern T (fedéna 1:100 NacCl)

Murexid (fedény 1:100 NaCl)

! Kazdy soutézici ma k dispozici jednu tabletu, pokud by potreboval nahradni, bude penalizovan odectenim 1 bodu.
10
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Pracovni postup:

1.

Priprava vzorku

Nejprve je potfeba pripravit roztok tablety o pfesném objemu. Pfi praci je nezbytné nutné, abyste do roztoku prevedli
celou tabletu - pfi operacich nesmi dojit ke ztraté casti vzorku kvili rozsypani ¢asti tablety po okoli, nedokonalému
vyplachnuti nddob nebo jen Spatnému doplnénim roztoku v odmérné barce po rysku.

1)

2)

3)

4)

5)

6)
7)

8)

9)

10)

3.

11)

12)
13)

14)

15)
16)

Ve teci misce opatrné rozdrtte tabletu. Pracujte tak, abyste nepfisli ani o kousek tablety. Neni potreba tabletu
rozetfit na jemny prasek, staci mensi kousky.

Obsah treci misky kvantitativné prevedte do 150ml kadinky - pomoci stfi¢ky s destilovanou vodou oplachnéte
zbytky tablety z tlouc¢ku i misky.

Za michani sklenénou tyCinkou pridejte opatrné po malych mnozstvich 20 ml 10% roztoku HCl. Pozor, zpocatku
bude smés silné pénit. V tableté jsou i latky nerozpustné ve vodé, vznikly roztok nebude Ciry.

Smés po reakci kvantitativné prevedte do 250ml odmérné bariky. Roztok doplrite destilovanou vodou po rysku.
Barnku uzavrete zatkou a promichejte nékolikerym otocenim vzhiru nohama. Timto jste vytvofili roztok vzorku.
Cast roztoku vzorku (cca 70 ml) si pfes skladany filtr prefiltrujte do malé kadinky, ze které budete pipetovat do
titracni banky.

Titrace Ca**

Do 250ml titracni barky odpipetujte 10,00 ml roztoku vzorku (vzorek si pred titraci prelijte do malé kadinky,
nepipetujte pfimo z odmérné bariky).

Do titracni bariky pfilijte 30 ml destilované vody a 15 ml 1M roztoku NaOH.

Do roztoku pfidejte na Spicku kopistky indikatoru murexid. Po rozpusténi indikadtoru by mél roztok mit
zfetelnou, ale ne Uplné sytou rizovo-Cervenou barvu.

Roztok titrujte odmérnym roztokem chelatonu 3. Titrujte az do okamziku, kdy jedina kapka titracniho cinidla
dokonci barevnou zménu indikatoru z cerveno-oranzové do fialové.

Provedte jedno predbézné a tfi pfesna stanoveni. Spotieby zapiste do pracovniho listu.

Vypocitejte primérnou spotfebu a z ni vypocitejte koncentraci Ca?* iontl v roztoku. Vypocitejte hmotnost Ca*
iontl v tableté.

Titrace Mg** a Ca*

Do 250ml titra¢ni banky odpipetujte 5,00 ml roztoku vzorku (vzorek opét odebirejte z malé kadinky, nepipetujte
pfimo z odmérné barky).

Do titracni bariky pfilijte 30 ml destilované vody a 10 ml Schwarzenbachova pufru.

Do roztoku pfidejte na Spicku kopistky indikatoru Eriochromové Cerni T. Po rozpusténi indikatoru by mél roztok
mit zfetelnou, ale ne Uplné sytou fialovou barvu.

Roztok titrujte odmérnym roztokem chelatonu 3. Titrujte az do okamziku, kdy jedina kapka titracniho ¢inidla
dokonci barevnou zménu indikatoru z fialové do modré.

Provedte jedno predbézné a tfi pfesna stanoveni. Spotreby zapiste do pracovniho listu.

Vypocitejte primérnou spotrebu a z ni vypocitejte koncentraci Mg iontl v roztoku (pozor, touto titraci jste
stanovili soucet koncentrace Ca* a Mg** iont(). Vypocitejte hmotnost Mg?* iont0 v tableté.
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Otazky a ukoly:

1) Provedte vSechny titrace a ziskané spotreby zapiste do tabulky v protokolu. U obou stanoveni spocitejte
pfijatou spotfebu.

2) Vypocitejte koncentraci vapenatych iontl ve vami pfipraveném roztoku.

3) Vypocitejte hmotnost vapenatych iontt v tableté.

4) \Vypocitejte koncentraci vapenatych a hofe¢natych iontl ve vami pfipraveném roztoku.
5) Vypocitejte koncentraci hofe¢natych iontd ve vami pfipraveném roztoku.

6) Vypocitejte hmotnost hofecnatych iont(i v tableté.
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PRACOVNI LIST

Soutézni cCislo

20 BODU

Uloha1 Izolace kyseliny benzoové

1) Napiste ke kazdé slouceniné jeji strukturni vzorec. Urcete, jestlije hodné polarni (P), nebo nepolarni/malo
polarni (N). Na dalSich radcich rozhodnéte, jestli je dana sloucenina rozpustna ve vodé a v nepolarnich
rozpoustédlech, pokud za rozpustné povazujeme latky, které se rozpusti vice jak 10 g ve 100 ml

rozpoustédla. (VepiSte ANO nebo NE do prislusné burniky tabulky).

10 bodu

Kyselina
benzoova

Benzoanovy

anion

Voda

Ethyl-acetat

Vzorec

Polarita

Rozpustnost
ve vodé

Rozpustnost
v nepolarnim
rozpoustédle

body:

2) Zakrouzkujte prostredi, ve kterém budou nasledujici struktury majoritné pritomné.

Kyselina benzoova kyselé (pH=0) zasadité (pH = 14)
Benzoanovy anion kyselé (pH=0) zasadité (pH =14)
body:
3) Vysvétlete, co se déje s kyselinou benzoovou v kroku 6 (véetné chemické rovnice).
body:
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4) Vyhodnotte vysledek chromatografie na tenké vrstvé.

Zakreslete, jak vypadala vase TLC desticka po vyhodnoceni chromatografie. Do nakresu zapiste i jednotlivé
namérené vzdalenosti.

body:
5) Vypocitejte retencni faktory standardu kyseliny benzoové a vaseho produktu.
Retencni faktor standardu:
Retencni faktor produktu:
body:
6) Urcete, zda je vase kyselina benzoové Cista. Své tvrzeni zdGivodnéte.
Je kyselina benzoova Cista? Odlvodnéte.
body:
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7) Vypocditejte prakticky vytézek kyseliny benzoové (hmotnost izolované kyseliny) pfi tomto procesu.

Hmotnost prazdné misky:

Hmotnost misky s produktem:

Hmotnost izolované kyseliny benzoové:

body:
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Uloha 2 Slozeni bilé tablety 10 bodu

1) Spotreby roztoku Chelatonu 3 pro stanoveni koncentrace vapenatych iontu:

Predbézné 1. stanoveni 2. stanoveni 3. stanoveni PRIJATA
stanoveni SPOTREBA
[ml] [ml] [ml] [ml] [ml]

body:

2) Spotreby roztoku Chelatonu 3 pro stanoveni koncentrace vapenatych a hofec¢natych iontu:

Predbézné 1. stanoveni 2. stanoveni 3. stanoveni PRIJATA
stanoveni SPOTREBA
[ml] [ml] [ml] [ml] [ml]

body:

3) Vypocet presné koncentrace vapenatych iontt v roztoku:

Vypocet:

Vysledek:

body:
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4) Vypocet hmotnosti vapenatych ionti v tableté:

Vypocet:

Ai(Ca) = 40,08
Vysledek:

body:

5) Vypocet presné koncentrace vapenatych a hofec¢natych iontl v roztoku:

Vypocet:

Vysledek:

body:

6) Vypocet presné koncentrace horecnatych ionti v roztoku:

Vypocet:

Vysledek:

body:
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7) Vypocet hmotnosti hofecnatych iontii v tableté:

Vypocet:

A(Mg) = 24,31
Vysledek:

body:
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