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Milé soutéZici, mili soutéZici,

prakticka ¢ast letosniho 59. ro¢niku Chemické olympiady kategorie E se tematicky zaméfi na anorganické i
organické kyseliny; a to jak jejich syntézu, tak klasickou i instrumentalni analyzu. Praktické Glohy budou mit
vzdy (snad kromé krajského kola) svou preparativni a analytickou ¢ast.

Pfi pfipravé na letosni praktické Glohy byste méli v laboratofi vénovat pozornost zejména nasledujicim
oblastem:

Spravna laboratorni technika provadéni béznych operaci (vazeni, méfeni objem0, zahfivani, filtrace,
destilace, pfiprava a fedéni vzorkd, suseni apod.).

Bézné laboratorni vypocty (Fedéni roztokd, vypoclty vytézki reakci, vyhodnoceni titraci a dalsi
stechiometrické vypocty).

Techniky pfipravy a charakterizace produktl chemickych syntéz (stanoveni bodu tani a chromatografii
na tenké vrstvé).

Spravné techniky provedeni titraci s vizualnim i instrumentalnim zplsobem indikace bodu ekvivalence
(uinstrumentalniho se zamérte zejména na elektrochemické zplsoby indikace bodu ekvivalence).
Laboratorni technika prace vyzadujici nizké i vysoké teploty reagentd.

Ze specifickych tematickych celkl doporucujeme prostudovat zejména nasledujici kapitoly:

Synteticka i analyticka chemie zahrnujici aromatické karboxylové kyseliny (zejména syntézy a nasledné
derivatizace -COOH, -OH a -NH, funkénich skupin).

Vybrané volumetrické metody stanoveni kyselin svizualni indikaci bodu ekvivalence - zejména
acidobazické a redoxni titrace. Pozornost vénujte i spravnému provedeni a vyhodnoceni zpétnych a
nepfimych stanoveni.

Instrumentalni metody stanoveni anorganickych i organickych kyselin zejm. se zamérenim na
potenciometrické a konduktometrické vyhodnoceni bodu ekvivalence.

Hodné Stésti pfi feSeni a prijemné chvile stravené v mistech chemikdim nejmilejsim (tedy v laboratofich) vam
pfeji autofi i recenzenti.
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Kapitoly v jinych stfedoskolskych uéebnicich, odpovidajici tématim ro¢niku.

Vhodnym pomocnikem pfi pfipravé mohou byt i nékteré divéryhodné webové stranky (napf. materialy z
vysokych skol).
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Uloha 1 Syntéza a charakterizace triboluminiscenéni latky: 20 bodii
N-acetylanthranilové kyseliny

Kyselina N-acetylanthranilova (2-(N-acetylamido)benzoova, M = 179,18 g mol™, T, = 183-185 °C) je finalnim
produktem acetylace kyseliny anthranilové a nasledné hydrolyzy meziproduktu ve formé 2-methyl-4H-
benzo[d][1,3]oxazin-4-onu (dale jen 2-methylbenzoisoxazinon). Celd reakce se da provést jako eintopf
syntéza ve formé acetylace a nasledné hydrolyzy vtéze reakéni smési, ale i jako syntéza sizolaci

meziproduktu 2-methylbenzisoxazinonu.
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kyselina anthranilova 2-methyl-4H-benzo[d][1,3]oxazin-4-on kyselina N-acetylanthranilova

Zajimavou vlastnosti kyseliny N-acetylanthranilové je jeji schopnost pomérné intenzivni triboluminiscence.

V nasledujici Gloze provedete:

e Acetylaci kyseliny anthranilové pomoci acetanhydridu a identifikaci meziproduktu uvedené syntézy

(2-methylbenzoisoxazinonu) v reakéni smési.

e Hydrolyzu 2-methylbenzoisoxazinonu za vzniku kyseliny N-acetylanthranilové a jeji izolaci.
e Sledovani Cistoty meziproduktu i produktu reakce pomoci TLC a charakterizaci produktu bodem tani.
e Ovéreni triboluminiscencnich vlastnosti kyseliny N-acetylanthranilové.

Pomucky

e varna banka s kulatym dnem 100 ml
sNZ29/32

e Liebiglv chladi¢ NZ 29/32

e olejova lazern a magneticka michacka
s ohfevem

e magnetické michadlo

e zvedacek

e hadice pro chlazeni

e predvazky

e lzicka
e Spachtle
e lodicka

e odmérny valec 50 ml

e teplomérsrozsahem do 200 °C
e stojan, drzaky a svorky

e  papirové ubrousky

e odsavaci barika

e Biichnerova nalevka

e tésnéni na Blichnerovu nalevku
e zdrojvakua

e filtradni papir

nGzky

kadinka 50 ml (2x)

kadinka 100 ml (2x)

kadinka 250 ml (2x)

odmérny valec 10 ml

odmérny valec 50 ml

tycCinka

zkumavka s kompatibilni zatkou (4x)
kapatko (3x)

kapilara pro nanaseni TLC
Erlenmeyerova barika 250 ml
mala nalevka

nasypka

plastova miska na ledovou lazen
TLC desticka

hodinové sklo na prikryti kadinky
hodinové sklo - na produkt
Petriho miska (2x)

bodotavek

UV lampa 254 nm pro vyhodnoceni TLC
tuzka
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Chemikalie

kyselina anthranilova o0-CsHsNH,COOH, ¢. (M = 137,14 g mol™)
acetanhydrid (CH5CO0),0, ¢. (M = 102,09 g mol™, hustota 1,08 gcm™)
destilovana voda

led

kyselina octova CH;COOH, konc., ¢.

dichlormethan CH,Cl, ¢.

aceton (CHs),CO, ¢.

methanol CH;0H, ¢.

mobilni faze pro TLC: dichlormethan-methanol (95:5 obj.)

Pracovni postup

Priprava 2-methylbenzoisoxazolonu

Do bariky s kulatym dnem o objemu 100 ml opatfené magnetickym michadlem si odvazte 10,0 g kyseliny
anthranilové a nasledné pridejte 30,0 ml acetanhydridu.

Na banku upevnéte zpétny chladi¢ a zahtivejte na olejové lazni na teplotu 150 °C tak, aby dochazelo
k mirnému varu.

Var pod zpétnym chladi¢em provadéjte asi 45 minut. Poté odstavte lazen a ponechte bariku zchladnout,
aby se s ni dalo pohodIné manipulovat. Nezapomenite ji osusit od oleje z lazné.

Obsah reakéni smési ochladte ve studené vodé.

Malé mnozZstvi meziproduktu (cca 0,2 ml) si odeberte do zkumavky pro provedeni TLC a okamzité jej
rozpustte vmalém mnozstvi smési dichlormethanu-aceton (1:1 obj.). Zkumavku se vzorkem
meziproduktu uzatkujte.

Priprava kyseliny N-acetylanthranilové

V Erlenmeyerové bance o objemu 250 ml opatfené malou nalevkou (improvizovany chladi¢) a
magnetickym michadlem si pfipravte horkou smés 35 ml koncentrované kyseliny octové a 10 ml vody a
do této smési vlijte pfedem pripravenou reakéni smés obsahujici 2-methylbenzoisoxazolon.
Hydrolyzovanou smés nechte volné zchladnout na pokojovou teplotu a teprve nasledné ji ochladte
nejprve ve studené vodé a nasledné ve smési voda-led. Tento postup je nutné zachovat, aby mély
krystaly triboluminiscencéni vlastnosti.

Vyloucené krystaly izolujte filtraci za sniZzeného tlaku na Biichnerové nalevce a promyjte 2x 5 ml
ledového methanolu (pozn.: Je skute¢né nutné mit methanol ledovy, v opaéném pripadé hrozi enormni
ztraty produktu). Poté nechte krystaly prosavat na filtru nejméné 15 min vzduchem, aby doslo k jejich
dokonalému vysuseni. V pfipadé potreby je mozné krystaly dosusit v susarné vyhraté na max. teplotu
60 °C.

Po vysuSeni produkt zvaZte a zaznamenejte si hmotnost vytézku.

Charakterizace produktu

Provedte TLC vaseho produktu oproti vychozi latce a izolovanému meziproduktu (rozpoustédlo
dichlormethan-aceton 1:1 obj., mobilni faze dichlormethan-methanol 95:5 obj.). Skvrny zakreslete na
TLC tuzkou pod UV lampou.

Zmérte bod tani vaseho izolovaného produktu.

Ovérte triboluminiscencni vlastnosti vaseho produktu: Nasypejte malé mnoZstvi vaSeho produktu mezi
dvé Petriho misky a v Uplné zatemnéné mistnosti produkt mezi miskami tlakem roztirejte.
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Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)
3)
4)
5)

6)
7)
8)

9)

Vypocditejte latkova mnoZstvi reaktantii predloZenych do reakéni bariky s kulatym dnem.
Vypocditejte teoreticky vytéZek produktu.

Zapiste prakticky vytéZek a stanovte procentualni vytéZek vaseho produktu.

Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).

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

Zapiste naméreny bod tani produktu.
Co je to triboluminiscence?

Zjakého divodu je nutné ponechat produkt volné krystalizovat a nelze provést rusenou
krystalizaci prudkym zchlazenim?

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofri.
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Uloha 2 Stanoveni obsahu kyseliny mlééné v komerénim 20 bodii

odvapriovaci na kavovary

Chemik/cka se mnohdy ve spole¢nosti lidi chemii pfilis neholdujicich dostane do situace ,A hele, nevédél/a
bys, jak udélat...?“. V praktické ¢asti skolniho kola se podivame na sloZeni odvapriovacd na kavovary, a to
z prostého divodu - abychom si je uméli namichat sami zbézné dostupnych ingredienci a tedy vyrazné
levnéji, neZ je jejich prodejni cena.

Hlavni soucasti odvapriovacl na kavu je kyselina mlécna (CH;CH(OH)COOH, zkr. HLac, M = 90,08 g mol™).
Jedna se o slabou kyselinu (pK, = 3,86), kterou lze pfimo titrovat odmérnym roztokem hydroxidu sodného:

HLac + NaOH > Na‘Lac™ + H,0

Vzhledem k tomu, Ze je vznikajici laktat sodny sl slabé kyseliny, lezi pH bodu ekvivalence v zasadité oblasti
a pro titraci tak lze pouzit svyhodou fenolftalein pro vizualni indikaci. Indikace je vSak mozna i
potenciometricky sledovanim zavislosti hodnoty pH titrovaného roztoku na pfidaném objemu odmérného
roztoku NaOH.

Vzhledem ktomu, Ze hydroxid sodny neni zakladni latkou, je nutné pred samotnou titraci provést jeho
standardizaci na zakladni latku. V této Gloze provedeme standardizaci na méné znamy standard - kyselinu
amidosirovou (spravnéji sulfamovou, resp. amidosulfonovou H3NSO3).

HsNSO; + NaOH > NaH,NSOs + H,0
Vzhledem k sile amidosirové kyseliny (pKa. = 1,00) je vhodnym indikatorem bromthymolova modf.
V nasledujici dloze:

e  Pripravite vzorek komeréniho odvapriovace pro kavovary.

e Standardizujete odmérny roztok hydroxidu sodného na primarni standard kyseliny amidosirové.

e Stanovite obsah kyseliny mlééné ve vzorku pomoci alkalimetrické titrace svizualni a
také potenciometrickou indikaci bodu ekvivalence.

Pomucky
e kadinka 400 mlvysoka Spachtle
e kadinka 250 ml (2x) lodicka

kadinka 150 ml (3x)

odmérna barika 200 ml se zatkou

odmérna barika 100 ml se zatkou

nalevka

magnetickd michacka a magnetické michadlo
odmérny valec 100 ml

pipeta nedélena 10 ml (2x)

pipetovaci balonek

kapatko plastové (3x)

lZicka

Chemikalie

titraéni barika (3x)

byreta 25 ml s teflonovym kohoutem
nalevka na dopliiovani byrety

lihovy fix

papirové utérky

stficka s destilovanou vodou

stojan, drzaky a svorky

analytické vahy

pH-metr s mérnou elektrodou

e  kyselina amidosirova HsNSOs, p. a. (M =97,10 g mol™)

e hydroxid sodny NaOH, pfiblizné 0,2M odmérny roztok

e vzorek odvapnovace na kdvovary De'Longhi EcoDecalk

e indikator bromthymolova modr (0,1 % roztok ve smési ethanol-voda 1:1 obj.)
e indikator fenolftalein (1,0% roztok v ethanolu)

e destilovanavoda
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Pracovni postup

Priprava vzorku

Do odmérné bariky o objemu 200,0 ml si odpipetujte 10,00 ml komeréniho odvapriovace na kavovary.
Barku doplite destilovanou vodou po rysku a vzorek zhomogenizuijte.

Standardizace odmérného roztoku NaOH na kyselinu amidosirovou

Na analytickych vahach si navazte presné pfriblizné 2,3 g kyseliny amidosirové a tuto navazku
kvantitativné pfevedte do odmérné bariky o objemu 100,0 ml a doplrite po znacku destilovanou vodou.
Roztok zakladni latky fadné homogenizujte a nasledné okamzité provedte standardizaci odmérného
roztoku NaOH.

Do titracni bariky odpipetujte 10,00 ml roztoku kyseliny amidosirové, ziedte na pfiblizné 80-100 ml
destilovanou vodou a pfidejte nékolik kapek roztoku indikatoru bromthymolové modfi tak, aby bylo
zbarveni roztoku v titrani bance syté zluté.

Titrujte odmérnym roztokem NaOH zbyrety ze Zlutého zbarveni aZ do prvniho postiehnutelného
modrého zbarveni bez zeleného odstinu.

Titraci provedte 3x a spotreby si zaznamenejte.

Stanoveni obsahu kyseliny mlécné ve vzorku alkalimetricky s vizudlni indikaci bodu ekvivalence

Z pfipraveného vzorku si odpipetujte 10,00 ml do titracni bariky, pfijdete 5 kapek roztoku indikatoru
fenolftalein a titrujte odmérnym roztokem NaOH do prvniho postfehnutelného riiZového odstinu.
Titraci provedte 3x a spotfeby si zaznamenejte.

Stanoveni obsahu kyseliny mlécné ve vzorku alkalimetricky s potenciometrickou indikaci bodu ekvivalence

Z pfipraveného vzorku si odpipetujte 10,00 ml do kadinky o objemu 250 ml opatfené magnetickym
michadlem a vzorek zfedte tak, aby po umisténi pH-elektrody byla mérna ¢ast elektrody zcela ponorena.
Kadinku umistéte na magnetickou michacku a zapnéte michani. Rovnéz zahajte zaznam méreni pH.
Roztok vzorku v kadince titrujte po krocich 0,5 ml az do dosazeni bodu ekvivalence. Nezapomerite
namérit dostate¢né mnoZstvi hodnot po dosazeni bodu ekvivalence, aby bylo mozné vyhodnotit titracni
kfivku.

V pribéhu titrace si po kazdém pridavku odmérného roztoku NaOH zaznamenavejte hodnotu pH
roztoku.

Titracni kfivku vyhodnotte, prijméte hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH v bodu ekvivalence a
v pfipadé potreby titraci opakujte.

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)

2)

3)
4)

Do pracovniho listu uvedte presnou navazku kyseliny amidosirové pro standardizaci odmérného
roztoku NaOH.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného
pro jeho standardizaci a uvedte i pfijatou hodnotu spotfeby pro standardizaci.

Vypoditejte presnou koncentraci pouzitého odmérného roztoku NaOH.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného
pro titraci kyseliny mlééné ve zfedéném vzorku odvapiiovace svizualni indikaci bodu
ekvivalence. Uvedte rovnéz prijatou hodnotu spotreby.
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5)

6)

7)

8)

9)

K pracovnimu listu pFiloZte vyhodnocenou titraéni kfivku pro titraci kyseliny mlééné ve ziredéném
vzorku odvapriovace s potenciometrickou indikaci bodu ekvivalence. Uvedte rovnéZ prijatou
hodnotu spotfeby.

Vypocditejte obsah kyseliny mlééné v piivodnim roztoku odvapiovaée v gramech kyseliny mlééné
na 1,00 l odvapriovace. Vypocet provedte pro obé pouZité metody.

Jak byste levné&ji pripravili 1,00 dm? roztoku odvapinovace, pokud mate k dispozici kyselinu
mléénou (80 % hm., hustota 1,20 g cm™)? Kolikrat levnéjsi je 1,00 dm* takto pFipraveného
odvapiiovace oproti komerénimu produktu? Komeréni cena odvapiiovace je 239 CZK / 500 ml,
komeréni cena konc. kyseliny mlééné je 120 CZK | kg 80% kyseliny.

Nakreslete strukturni elektronové vzorce kyseliny amidosirové ve formé H,N-SO;H a H:NSO;. Ve
které formé kyselina preferované existuje a pro¢?

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpe¢na prace v chemické laboratofi.
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PRACOVNI LIST 40 BODU

Uloha1 Syntéza a charakterizace triboluminiscenéni latky: 20 bodii
N-acetylanthranilové kyseliny

1) Vypocitejte latkova mnozZstvi reaktantl predloZenych do reakéni barky s kulatym dnem.

Vypocty:

Nanthranilova kyselina =

nacetanhydrid =

body:

2) Vypoditejte teoreticky vytéZzek produktu.

Vypocty:

mprodukt, teor. =

body:

3) Zapiste prakticky vytéZek a stanovte procentualni vytéZek vaseho produktu.

Prakticky vytéZzek:

mprodukt, prakt. =

Procentualni vytézek:

body:
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4) Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).

Popis produktu:

body:

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

Vyhodnoceni TLC:

Vzorek Pocet skvrn Rr/ 1 pro jednotlivé skvrny

Vychozi latka

Meziprodukt

Produkt

Vyjadreni k Cistoté meziproduktu a produktu reakce:

body:

6) ZapiSte naméreny bod tani produktu.

Naméreny bod tant:

body:
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7) Coje to triboluminiscence?

Vysvétleni:

body:

8) Zjakého diivodu je nutné ponechat produkt volné krystalizovat a nelze provést rusenou
krystalizaci prudkym zchlazenim?

Vysvétlenti:

body:

9) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofri.

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

body:
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Uloha 2 Stanoveni obsahu kyseliny mlééné v komerénim 20 bodii
odvapriovaci na kavovary

1) Uvedte pfesnou navazku kyseliny amidosirové pro standardizaci odmérného roztoku NaOH.
Navazka kyseliny amidosirové: e

2) Uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného pro jeho standardizaci a
uvedte i pFijatou hodnotu spotfeby pro standardizaci.

Spotreby odmérného roztoku hydroxidu sodného:

V1 (NaOH) / ml V5 (NaOH) / ml V3 (NaOH) / ml (V4 (NaOH)) / ml Vpiijata (NaOH) / ml

body:

3) Vypoditejte pfesnou koncentraci pouzitého odmérného roztoku NaOH.

Vypocty:

CNaoOH =

body:

4) Uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného pro titraci kyseliny mlééné ve
zfedéném vzorku odvapriovace s vizualni indikaci bodu ekvivalence. Uvedte rovnéz pfrijatou

hodnotu spotfeby.
Spotreby odmérného roztoku hydroxidu sodného:
Vi (NaOH) / ml V> (NaOH) / ml V3 (NaOH) / ml (V4 (NaOH)) / ml Vpiijats (NaOH) / ml
body:
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5) Prilozte vyhodnocenou titraéni kfivku pro titraci kyseliny mlééné ve ziedéném vzorku
odvapiiovace s potenciometrickou indikaci bodu ekvivalence. Uvedte rovnéz prijatou hodnotu
spotreby.

Votijats (NaOH) =

body:

6) Vypoditejte obsah kyseliny mlééné v piivodnim roztoku odvapiiovace v gramech kyseliny mlééné
na 1,00 l odvapriovace. Vypocet provedte pro obé pouZité metody.

Vypocty:

¢m(HLac,vizualné) =

cm(HLac,potenciometricky) =

body:
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7) Jak byste levné&ji pfipravili 1,00 dm? roztoku odvapnovace, pokud mate k dispozici kyselinu
mléénou (80 % hm., hustota 1,20 g cm™3)? Kolikrat levnéjsi je 1,00 dm? takto pfipraveného
odvapiiovace oproti komerénimu produktu? Komeréni cena odvapiiovace je 239 CZK / 500 ml,
komeréni cena konc. kyseliny mlééné je 120 CZK | kg 80% kyseliny.

Vypocty:

V/(80% kyseliny mlécné) =

Vypocty:

Laboratorné pripraveny odvapnovacje ____ x levnéjsi.

body:

8) Nakreslete strukturni elektronové vzorce kyseliny amidosirové ve formé H,N-SO;H a H;NSOs. Ve
které formé kyselina preferované existuje a pro¢?

Strukturni elektronové vzorce (preferovanou formu zakrouzkujte):

Vysvétleni:

body:
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9) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofi.

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

body:
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