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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Uloha 1 Hratky s acylpyrinem 23 bodii

Pfi ¢teni rznych navodl chemickych preparaci vas urcité ¢asto napadla otazka ,A co kdybychom to udélali jinak?
Co kdybychom tyhle dva kroky prehodili? Dopadlo by to stejné?“ A presné tohle zkusime v této Uloze udélat.
Surovina pro vasi dnesni praci bude tabletka aspirinu - léCiva obsahujiciho acetylsalicylovou kyselinu. Vasim
Ukolem je tuto aktivni latku z tablety vyextrahovat zplsobem podobnym, jako tomu bylo ve $kolnim kole. Ale
s drobnou obménou. Zkusime, co se stane, kdyz poradi kroki prohodime a nejprve rozpustime tabletu v bazickém
vodném roztoku a nasledné budeme latku extrahovat do organického rozpoustédla. Bude to fungovat stejné? Kdo
vi...

0]
OH
o)

o

kyselina acetylsalicylova
Pomucky

treci miska s tlouckem

2 plastové mikrozkumavky (eppendorfky)

magneticka michacka s ohfevem, michadlo nebo varny kaminek
2 laboratorni stojany, 2 kiizové svorky, velka klema, mala klema, filtracni kruh
chladici lazen s ledem

100ml Erlenmeyerova barika

2x 50ml Erlenmeyerova barika se zatkou

100ml-250ml délici nalevka se zatkou

250ml kadinka

100ml kadinka

20-50ml odmérny valec

velké hodinové sklo

nalevka

filtracni papir

2 sklenéné tycinky

aparatura na filtraci za snizeného tlaku (Biichnerova nalevka, odsavaci barika, tésnéni)
5x Pasteruova pipeta nebo kapatko

TLC desticka

2 kapilary

stficka s lihem

stficka s destilovanou vodou

Petriho miska se startovnim cislem

lihovy popisovac

pH papirky

tuzka

ntzky
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® pinzeta

o lZicka

e kopistka

e papirové utérky

Spolecné vybaveni

e UVlampa (254 nm)

e nadoba na organicka odpadni rozpoustédla

Chemikalie

e tablety aspirinu

e ethyl-acetat (asi 20 ml na osobu)

o 5% roztok Na,COs (asi 20 ml na osobu)

e 10% roztok HCI (asi 20 ml na osobu)

e nasyceny roztok NaCl (20 ml na osobu)

e bezvody Na,S0, (uchovavejte uzavieny)

Ukol

1) Vyextrahujte z aspirinu kyselinu acetylsalicylovou

2) Ovérte Cistotu vyextrahované kyseliny pomoci tenkovrstvé chromatografie pro oba postupy

3)  Odpovézte na otazky v pracovnim listu

Pracovni postup

1. Extrakce

1) Ve tfeci misce rozetrete 1 tabletu aspirinu na jemny prasek. Odeberte na $picku kopistky prasku a dejte do
plastové mikrozkumavky oznacené ¢islem 1 (budete dale potrebovat jako standard pro TLC stanoveni).

2) Zbytek prasku prevedte do 100ml Erlenmeyerovy bariky. Do bariky vloZte magnetické michadlo, pfipadné
varny kaminek.

3) Do bariky pfidejte 20 ml 5% roztoku Na,COs. Bariku umistéte na magnetickou michacku, zapnéte michani (na
rozumnou miru) a ohfivani (maximalni vykon). Smés uvedte k varu, nechte vafrit alespor 5 minut.

4) Smésv bance nechte chladit v misce se studenou vodou a ledem.

5) Pripravte si aparaturu na filtraci za snizeného tlaku. Filtrani papir v Blichnerové nalevce navlhcete vodou.

6) Povychladnuti bariky smés prefiltrujte. Baniku vyplachnéte asi 5 ml vody pomoci kapatka.

7) Pevny podil spolu s filtra¢nim papirem vyhodte.

8) Filtrat prelijte do délici nalevky. Pomoci kapatka pridavejte do délici nalevky 10% HCl tak dlouho, dokud smés
nepfestane pénit. Poté zkontrolujte pomoci sklenéné tycinky a pH papirku, jestli je roztok silné kysely. Pokud
neni, pridejte dalsi HCl a znovu zkontrolujte pH.

9) Do délici nalevky pridejte 10 ml nasyceného roztoku NacCl.

10) Smeés v délici nalevce extrahujte 10 ml ethyl-acetatu; po pfidani organického rozpoustédla smés poradné
protrepejte (aspori 1 minuta intenzivniho tfepani). Nezapominejte upoustét pretlak.

11) Nechte smés radné rozdélit. Vodnou fazi odpustte do kadinky, organickou vrstvu vylijte hrdlem délici nalevky
do 50ml Erlenmeyerovy bariky a bariku uzavrete zatkou.

12) Vodnou fazi vratte do délici nalevky a extrakci 10 ml ethyl-acetatu jesté jednou zopakujte. Organické extrakty
spojte. Vodnou fazi mazete vylit do vylevky.

13) Protoze je v ethyl-acetatu rozpusténé docela velké mnozZstvi vody, je tfeba se jej pomoci susidla pred dalsi

praci zbavit. K roztoku v Erlenmeyerové barice pridejte 1Zicku susidla - bezvodého siranu sodného. Bariku
uzaviete aobsah krouzenim promichejte. Smés nechte chvili ustat, mezitim si pfipravte aparaturu na
gravitacni filtraci.
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14)
15)

16)
17)

2.

Do filtra¢ni nalevky si pfipravte skladany filtr. VSe musi byt dokonale suché, filtra¢ni papir nenamacejte.

Smés prefiltrujte do isté 50ml Erlenmeyerovy bariky, susidlo na filtru promyjte pomoci kapatka 2 ml ¢istého
ethyl-acetatu.

Filtra¢ni papir se susidlem odevzdejte dozoru k likvidaci.

Z banky s filtratem odeberte asi 0,5 ml roztoku do plastové mikro zkumavky oznacené cislem 2. Bariku
uzavrete a oznacte vasim startovnim Cislem. Nechte ji na stole na kontrolu.

Analyza produktii pomoci TLC

Nyni je Cas zjistit, zda je vas produkty dostatecné kvalitni a Cisty. Na to se bude hodit tenkovrstva chromatografie.

1) Pripravte si 100ml kadinku. Do kadinky nalijte ethyl-acetat tak, aby tvofil vrstvu vysokou asi 3 mm. Kadinku
priklopte hodinovym sklem a nechte alesponi 5 minut stat, aby se prostor nad hladinou nasytil parami
ethyl-acetatu. Mezitim si pripravte TLC desticku.

2) Pripravte si plastové mikrozkumavky se vzorky. Do prvni mikrozkumavky pfilijte asi 0,5 ml ethyl-acetatu
a zkumavkou zamichejte, abyste vzorek rozpustili. (Pokud se prasek nerozpusti Uplné, tableta obsahovala
nerozpustna plniva).

3) Pripravte si TLC desticku, na startovni ¢aru vyznacte dvé pozice, oznacte si je 1 a 2. Pomoci dvou riiznych
kapilar naneste na startovni pozice malé kapky odpovidajicich roztokd. Nanesené vzorky nechte zaschnout
a zkontrolujte si pod UV lampou, Ze jste na desti¢ku dali vhodné mnoZstvi vzorku - viditelné, ale ne moc velké.
Pouzité kapilary vyhodte do kose na sklo.

4) Pomoci pinzety vloZte TLC desti¢ku do kadinky s ethyl-acetatem, uzavrete hodinovym sklickem a pockejte, az
mobilni faze vystoupa kousek (cca 5 mm) pod horni okraj.

5) Vyndejte TLC desti¢ku z kadinky, ihned si tuzkou vyznacte pozici ¢ela mobilni faze.

6) TLC desticku nechte uschnout, pozorujte pod UV zafenim o vlnové délce 254 nm a tuzkou vyznacte viditelné
skvrny.

7) Pomoci pravitka zmérte vzdalenost jednotlivych skvrn od startu a vzdalenost ¢ela od startu, hodnoty zapiste
do pracovniho listu. Data vyhodnotte.

8) TLC desti¢ku oznacte z druhé (kovové) strany pomoci lihového popisovace svym startovnim ¢islem a nechte ji
v Petriho misce na pracovnim stole.

Otazky

1) Vysvétlete, pro¢ vodna faze bubla po pridavku HCL. Vyjadrete tento déj chemickou rovnici (poCitejte s produkty
reakce ve vyrazné kyselém roztoku).

2) Analyzujte TLC, vypoctéte retencni faktor jednotlivych skvrn na TLC.

3) Urlete, zda jste pfi extrakci ziskali Cistou latku. Urlete, zda je to to olekdvany produkt (kyselina

acetylsalicylova).

4) Pomoci chemickych rovnic popiste, co se s kyselinou acetylsalicylovou déje v jednotlivych krocich preparace
(celkem 2 rovnice).

5) Produktem extrakce neni Cista krystalicka latka, ale jeji roztok v ethyl-acetatu. Navrhnéte, jak byste z této smési

ziskali produkt ve formé Cisté latky?

6) Pfi TLC analyze dvou neznamych latek ma prvni z nich Ry = 0,25 a druha Rf = 0,75. Urcete, kterd znich je
polarnéjsi. Stru¢né vysvétlete proc.

7) U dvojic latek v pracovnim listu oznacte, ktera z latek je polarné;si.
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Uloha 2 Stanoveni kyseliny askorbové v tableté 17 bodii

Béznou praci v chemické laboratori jsou kvantitativni analyzy. Aneb tady mate vzorek a zjistéte mi, kolik je tam
dané latky. V chemické olympiadé se bézné tyto analyzy zjednodusuji tak, Ze kromé analytu dostavate i presny
popis, pfipravené roztoky a umyté nadobi. Vzorek podle navodu ztitrujete, poté provedete par vypocti a je hotovo.

Ale letos jsme se to rozhodli zménit. Nejen, Ze si budete muset pfipravit roztok vzorku, ale i roztok odmérného
Cinidla. A stejné jako v bézné laboratorni praxi budete muset zacit pocitanim...

Vasim Gkolem je stanovit obsah kyseliny askorbové (vitamin C) v komeréné dostupném produktu. Na obalu jste se
docetli, Ze 1 tableta ma obsahovat 500 mg vitaminu C, ale véfte tomu, co vyrobce na obalu tvrdi. Navic, kdo vi, jak
dlouho se pfipravek valel ve skladu; je mozné, Ze se ¢ast kyseliny askorbové uz davno zoxidovala.

Pro stanoveni vitaminu C je vhodnou metodou bromatometrie - kyselina askorbova se oxiduje elementarnim
bromem, ktery se in situ generuje v roztoku z bromidu a bromic¢nanu:

OH OH
HO _A~_.0 HO._A~_0
\/Igzo +Br, —— O +2HBr
HO™ o Ny

BrO; + Br + H* —— Bry + H0O

Bod ekvivalence se indikuje zménou zabarveni indikatoru methylové oranzi, ktery se odbarvi. Velkou vyhodou
KBrOs je, Ze se jedna o primarni standard, z pfesné navazky mizete vypocitat pfesnou koncentraci vzniklého
odmérného roztoku. Roztok tedy neni potieba sloZité standardizovat.

Pomucky

laboratorni stojan (spolecny s 1. Glohou) s drzakem byret
25ml byreta

250ml titracni barika

tfeci miska s tlouckem

2 malé nalevky

400ml kadinka na odpad

3x 100ml kadinka

2x 100ml odmérna barika se zatkou

2x kapatko nebo Pasteurova pipeta

20ml pipeta nedélena

2x 10ml odmérny valec

kopistka

stficka s destilovanou vodou (spolecna s 1. ilohou)
lihovy popisovac

papirové utérky

pipetovaci balonek

Chemikalie

tableta celaskonu

0,1% roztok methylové oranzi v destilované vodé (5 ml)
KBrO; na vyzadani pfesné navazené mnozstvi

HCl (1:1) (50 ml)

2% roztok KBr (25 ml)
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Ukol

1) Vypoctéte navazku KBrOs potfebnou k pFipravé odmérného roztoku

2) Pripravte odmérny roztok KBrO;

3) Pripravte roztok vitaminu C

4) Stanovte obsah vitaminu C v tableté

5)  Odpovézte na otazky v pracovnim listu

Pracovni postup

1. Priprava odmérného roztoku KBrOs;

1) Nejprve si budete muset pfipravit odmérny roztok KBrOs; o takové koncentraci, aby pfi titraci vychazela
spotfeba odmérného roztoku nékde mezi 10 a 15 ml (abyste pracovali uprostfed rozsahu byrety). Pocitejte
stim, Ze v tableté ma byt asi 500 mg kyseliny askorbové. Kyselinu askorbovou rozpustite ve 100 ml vody a
budete titrovat 20 ml vzniklého roztoku. Budete potfebovat celkem 100 ml odmérného roztoku KBrOs.

2) Jakmile budete mit vysledek, pozadejte dozor o pfedem navazeny KBrOs. Pokud jste poditali dobre, dostanete
mnoZstvi KBrOs, které se bude bliZit poZadovanému mnoZstvi - pracujte dale s navazkou, ktera je napsana na
nadobce, kterou jste dostali. Pokud jste pocitali Spatné, dostanete spravnou navazku, pracujte dale s navazkou
uvedenou na nadobce. Pfichazite ale o body za vypocet.

3) Navazku KBrOs; pomoci nalevky a stficky s destilovanou vodou kvantitativné prevedte do 100ml odmérné
banky.

4) Pevnou latku rozpustte v mensim mnozstvi destilované vody, po dokonalém rozpusténi doplrite roztok po
rysku. Bariku uzavrete, roztok promichejte. Pokud se vam nepodafi roztok pfipravit napoprvé, mdZete si od
dozoru vyzadat jesté jednu navazku KBrOs, pfijdete ale o ¢ast bodU za pfipravu roztoku.

5) Vypoctéte pfesnou molarni koncentraci vami pripraveného odmérného roztoku.

2. Priprava roztoku analytu

6) Tabletu celaskonu rozetrete v Cisté suché tfeci misce na jemny prasek. Prasek kvantitativné prevedte pomoci
stficky s destilovanou vodou a nalevky do druhé 100ml odmérné bariky.

7) Do bariky pfilijte asi 25ml destilované vody, bariku uzaviete zatkou a dikladné promichejte krouzenim.
V tableté jsou pfitomny i nerozpustné pridatné latky, nedojde k rozpusténi veskerého pevného podilu.

8) Pomoci kapatka dopliite bariku se vzorkem po rysku, uzaviete a promichejte. (Pokud si z néjakého diivodu
myslite, Ze se vdm nepodafilo roztok spravné pfipravit, miZete dozor pozadat o nahradni tabletu. Druha
tableta je ,zdarma“, tieti by vas ale stala 2 body.)

3. Stanoveni vitaminu C

9) Byretu napliite odmérnym roztokem KBrO:s.

10) Do titra¢ni bariky odpipetujte nedélenou pipetou 20 ml roztoku vzorku vitaminu C.
11) Pomoci dvou riznych odmérnych valcd pridejte do titracni banky 10 ml roztoku HCl (1:1) a 5 ml 2% roztoku

KBr. Kapatkem pridejte 2 kapky roztoku methylové oranzi.

12) Smés titrujte odmérnym roztokem KBrO; dokud pravé nezmizi oranZovo-Cervené zbarveni. Pozor, reakce

indikatoru s titracnim Cinidlem je pomérné pomald a navic nevratna, je tfeba titrovat (obzvlast ke konci
titrace) po jednotlivych kapkach, aby nedoslo v lokalnim prebytku titra¢niho ¢inidla k pred¢asnému odbarveni
indikatoru, nebo naopak k pretitrovani vlivem malé rychlosti indika¢ni reakce.

13) Stanoveni provedte alespon 3x, pokud se jedna hodnota vyrazné li$i od ostatnich, provedte jesté ¢tvrtou

titraci.

14) Vypoctéte hmotnost kyseliny askorbové v jedné tableté pripravku.
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PRACOVNI LIST 40 BODU

Uloha 1 Hratky s acylpyrinem 23 bodii

1) Vysvétlete, pro¢ vodna faze bubla po pfidavku HCl. Vyjadiete tento déj chemickou rovnici (pocitejte
s produkty reakce ve vyrazné kyselém roztoku).

body:
2) Analyzujte TLC, vypoctéte retenéni faktor jednotlivych skvrn na TLC.

body:
Vzdalenost ¢ela od startu:
Vzdalenosti a retenéni faktory jednotlivych skvrn:

body:
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3) Urcete, zda jste pii extrakci ziskali Cistou latku. Urcete, zda je to ocekavany produkt (kyselina
acetylsalicylova).

Cistd latka: ANO — NE Oc&ekdvany produkt: ANO — NE

body:

4) Pomoci chemickych rovnic popiste, co se skyselinou acetylsalicylovou déje v jednotlivych krocich
preparace (celkem 2 rovnice).

body:

5) Produktem extrakce neni Cista krystalicka latka, ale jeji roztok v ethyl-acetatu. Navrhnéte, jak byste
z této smési ziskali produkt ve formé Cisté latky.

body:

6) P¥i TLC analyze dvou neznamych latek ma prvni z nich R; = 0,25 a druha R; = 0,75. Urcete, ktera z nich je
polarnéjsi. Strucné vysvétlete proc.

body:
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7) U nasledujicich dvojic latek oznacte, ktera z latek je polarnéjsi.

eallvas
SAN ¢ o O

body:

8) Bodovani kvality produkti

Produkty extrakce jsou — nejsou v pozadované kvalité (fadek je uren pro udéleni bodd vedoucim praktické
¢asti)

body:
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Uloha 2 Stanoveni kyseliny askorbové v tableté 17 bodii

1) Vydislete reakci bromi¢nanu s bromidem a urcete, vjakém poméru budou latkova mnoZstvi kyseliny
askorbové a bromiénanu v bodé ekvivalence.

OH OH
HO_ _~_ .0 HO_ _~_ .0
\/1(&0 +Br, —> \/j/:\{&o + 2 HBr
HO oH o Y

BrO; + Br + H* —— Bra+ H0

nkAask/nKBrOB =

body:
2) Vypocet potiebného mnozstvi KBrOs pro piipravu odmérného roztoku:
M, (KBrOs) = 167,00
M; (vit. C) = 176,12
Vypoltend navazkaKBrOs: ___ mg Obdrzena navazka: mg
Vypoctena navazka byla spravna ANO/NE (vyplni dozor) body:
3) Vypocet molarni koncentrace pfipraveného roztoku KBrOs:
koncentrace roztoku KBrOs: (nezapomeiite na jednotky) body:

10
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4) Spotieby odmérného roztoku KBrOs:

Soutézni Cislo

1. stanoveni 2. stanoveni 3. stanoveni 4, stanoveni PRIJATA
SPOTREBA
[ml] [ml] [ml] [ml] [ml]
body:
5) Vypocet hmotnosti vitaminu C v jedné tableté:
Hmotnost vitaminuCvtableté: ____ mg body:

11




