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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni ¢islo:

. ZADANI
62. rocnik, 2024/20256 B , L,
. narodni kolo, prakticka cast
kategorie A

STANDARDNI VETY O NEBEZPECNOSTI
H225 - vysoce horlava kapalina a pary
H226 - horlava kapalina a pary
H290 - miZe byt korozivni pro kovy
H301+H311+H331 - toxicky pfi poZiti, pfi styku s kiZi nebo pfi vdechovani
H304 - pfi poZiti a vniknuti do dychacich cest mlze zpGsobit smrt
H314 - zplsobuje tézké poleptani kiize a poskozeni odi
H315 - drazdi kizi
H318 - zpUsobuje vazné poskozeni oi
H319 - zplsobuje vazné podrazdéni oci
H332 - zdravy $kodlivy pfi vdechovani
H335 - mizZe zplsobit podrazdéni dychacich cest
H336 - mize zplsobit ospalost nebo zavraté
H361d - podezreni na poskozeni plodu v téle matky
H370 - zplsobuje poskozeni organd (oci, CNS)
H372 - pfi prodlouZené nebo opakované expozici poZitim zplisobuje poskozeni organd (3titna Zlaza)
H373 - miZe zpUsobit poskozeni organ pfi prodlouzené nebo opakované expozici vdechovanim
H410 - vysoce toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi G¢inky

H412 - skodlivy pro vodni organismy, s dlouhodobymi G¢inky
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni Cislo:

. ZADANI
62. rocnik, 2024/20256 B , L,
narodni kolo, prakticka cast

kategorie A
ZADANI 40 bodti
Ulohal Lidokain 20 bodi

EvZenii stale boli zub a paracetamol uz ji prestal ucinkovat. Rozhodla se tedy navstivit zubare, ktery ji nasel zubni kaz.
Aby ho mohl spravit, potfeboval by EvZenii aplikovat lokalni anestetikum, jenomzZe to, které zubafi bézné pouzivaji,
mélo zrovna vypadek. Evzeniin zubaf naSel vSupliku dvé neoznacené lahvicky sléky, vjedné znich je urdité
anestetikum. Jenomze ve které? EvZenie se rozhodla zubafi pomoct. Pfipravi v laboratofi standard anestetika -
lidokainu - a pomoci TLC analyzy zjisti, ve kterém z injek¢nich roztokd se nachazi anestetikum. Zubar si je jisty, Ze ve
druhé lahvicce se nachazi analgetikum ibuprofen (Ibalgin).
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ibuprofen lidokain

Lidokain se da laboratorné pfipravit ve dvou krocich z komeréné dostupnych chemickych latek:

0
/\N/\
R CI)K/CI H
NH, EtOAc va toluen Hth/\
2) NaOAc, 0 °C 0 reflux, 1 h o) K

lidokain

Vasim prvnim Ukolem bude provést zavér syntézy lidokainu - izolaci produktu z reakéni smési. Z Casoprostorovych
a bezpecnostnich diivodd nebudete provadét vlastni syntézu, ale dostanete surovou reakéni smés, kterd vznikla
zahfivanim pod refluxem 1,20 g N-(2,6-dimethylfenyl)chloracetamidu a 2,0 ml diethylaminu v 7,0 ml toluenu po dobu
1 h. Pripraveny lidokain pak poslouZi jako standard pro identifikaci vzorku obsahujiciho toto lokalni anestetikum.
Vasim druhym Ukolem pak bude najit vhodnou dvouslozkovou mobilni fazi z nabizenych rozpoustédel pro TLC analyzu
jednotlivych vzorkt [éCiv a identifikaci toho, ktery obsahuje lidokain.

POMUCKY

e Laboratorni stojan (1)

e  Krizova svorka s klemou (2x)

e Petriho miska

e  Aparatura na vakuovou filtraci: Bichnerova nalevka, gumové tésnéni, odsavaci barika, zdroj vakua
e Ledova lazen - sklenéna nebo plastova miska s ledem
e Odmérny valec 5 ml nebo 10 ml

e  Stricka s destilovanou vodou

e Délici nalevka 50 ml

e Mala nalevka

e  Obycejna tuzka a pravitko

e Erlenmeyerova banka 50 ml (3x)

e Lihovy fix

e Kadinka 50 ml

e UVlampa 254 nm pro vyhodnoceni TLC
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni ¢islo:

62. ro¢nik, 2024/20256
kategorie A

ZADANI
narodni kolo, prakticka ¢ast

Mikrozkumavka nebo malé vialka (3x)
Sklenéna vialka (2x)

Kovova Spachtle (2x)

TLC komirka s vickem

Odmeérny valec 10 ml (3x)

Pinzeta

Pasteurova pipeta se savi¢kou nebo plastové kapatko (5x)
Horkovzdus$na pistole nebo fén

TLC desticka (8x)

Filtralni papir

Nlzky

Sklenéna kapilara (2x)

Ochranné bryle a latexové/nitrilové rukavice

CHEMIKALIE

Surova reakéni smés nasazend z 1,20 g N-(2,6-dimethylfenyl)chloracetamidu (H315, H319, H335) a 2,0 ml
diethylaminu (H225, H301+H311, H314, H332, H335), rozpusténa v 7,0 ml toluenu (H225, H304, H315,
H336, H361d, H373, H412)

Kyselina chlorovodikova, HCl, 3M roztok - H290, H314, H335

Hydroxid sodny, NaOH, 3M roztok - H290, H314, H318

Destilovana voda

Rozpoustédla pro pripravu mobilni faze - cyklohexan (H225, H304, H315, H336, H410), ethyl-acetat (H225,
H319, H336), methanol (H225, H301+H311+H331, H370)

Vzorky lidokainu a ibuprofenu, v mikrozkumavkach oznacenychAa B

PRACOVNIi POSTUP

Syntéza lidokainu

Reakéni smés nalijte do délici nalevky (viz Obr. 1A) a prilijte 8 ml destilované vody. Bariku zavfete teflonovou
zatkou a nékolikrat protrepte (viz Obr. 1B). BEhem protifepavani pravidelné opatrné povolte kohout, abyste
uvolnili pfetlak. Usti smé&fujte tak, abyste neohrozili ani sebe, ani nikoho v okoli. Bafiku odzatkujte a nechte
oddélit organickou (horni) a vodnou (spodni) fazi. Vodnou fazi vypustte.

Nyni do délici nalevky k organické fazi pfilijte 6 ml 3M kyseliny chlorovodikové a extrahujte zplsobem
uvedenym vyse. Vodnou fazi obsahujici produkt oddélte do Erlenmeyerovy bariky.

Vodnou fazi neutralizujte postupnym pridavanim 3M roztoku NaOH. Dojde k precipitaci produktu. Pred filtraci
je dobré nechat produkt zcela vychladnout na laboratorni teplotu nebo ochladit s vyuzitim ledové lazné.
Produkt zfiltrujte s vyuZitim vakua na Biichnerové nélevce a promyjte malym mnoZstvim predem vychlazené
vody (2 x 5 ml).

Produkt prevedte na Petriho misku oznacenou vasim soutéznim Cislem a malé mnoZstvi (na $picku kopistky)
odeberte do mikrozkumavky a rozpustte v malém mnoZstvi (cca 1 ml) ethyl-acetatu pro nasledujici ¢ast tlohy.
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni Cislo:

62. ro¢nik, 2024/20256
kategorie A

ZADANI
narodni kolo, prakticka ¢ast

TLC analyza vzorkii léCiv

e Naneste na TLC desti¢ku vzorky léCiv oznacCené jako A a B a nechte ji vyvinout vkomore naplnéné
ethyl-acetatem.

e Pod UV lampou pozorujte separaci skvrn. Spocitejte Rs v ethyl-acetatu.

e Na zakladé separace v ethyl-acetatu vyberte, které rozpoustédlo z dvojice methanol/cyklohexan zvolite pro
optimalizaci mobilni faze. Ve vysledné mobilni fazi by se mély R¢ skvrn obou latek nachazet mezi 0,20 a 0,85
ajejich rozdil by mél byt vétsi nez 0,30. Spocitejte retendni faktory jednotlivych latek, desti¢ku ve vybrané
mobilni fazi odevzdejte (oznacenou lihovym fixem jako TLC 1 - XX, kde XX je vase soutézni Cislo). Pokud vam
dojdou TLC desticky, dalsi vdm mohou byt dodany organizatory za bodovou penalizaci 0,50 bodu.
Rozpoustédla je mozné doplnit bez penalizace.

e Ve vybrané mobilni fazi nechte vyvinout TLC desti¢ku s nanesenymi neznamymi lécivy a pfipravenym
lidokainem. Urcete, ve kterém vzorku se nachazi lidokain. Desticku odevzdejte (oznacenou lihovym fixem jako
TLC 2 - XX, kde XX je vase soutézni Cislo).

B

toluen

voda

Obr. 1: (A) Aparatura pro extrakci v délici nalevce, (B) protfepavani délici nalevky.

VYHODNOCENI A OTAZKY
(vypracujte do pracovniho listu)

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Spocitejte teoreticky vytéZek. Na zakladé TLC analyzy uvedte, jestli se reakci podafrilo pFipravit lidokain,
avyjadrete se kjeho Cistoté. Jaka necistota by se mohla vtakto pripraveném produktu napfiklad
vyskytovat?

Napiste strukturu lidokainu v prostiedi kyseliny chlorovodikové.

Které rozpoustédlo jste zvolili jako druhou slozku mobilni faze? Uvedte vysledny pomér rozpoustédel
v mobilni fazi jako objemova procenta zvoleného rozpoustédla v ethyl-acetatu (zaokrouhleno na celé
desitky procent).

Do predtisténé desticky zakreslete vysledné rozdéleni léciv v€éetné produktu syntézy.

Spocitejte retencni faktory ve vysledné mobilni fazi obou léciv. Urcete, ve kterém vzorku se nachazi lidokain
a ve kterém ibuprofen.

Ve viech kolech letosni Chemické olympiady byl v nabidce rozpoustédel cyklohexan. Z jakého diivodu byl
cyklohexan preferovan oproti alifatickému hexanu, i kdyz jejich polarita je témér totozna?
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni ¢islo:

. ZADANI
62. rocnik, 2024/20256 B , L,
. narodni kolo, prakticka cast
kategorie A

Uloha2  Stanoveni molarni hmotnosti neznamé

aminokyseliny metodou dle Popa a Stevense 20 bodu

Pepovi se zjeho proteinového prasku podafrilo izolovat jednu aminokyselinu. Pro jeji identifikaci se rozhodl zjistit
obsah této aminokyseliny v navazce, a urcit tak jeji molarni hmotnost. Pepa rozpustil 2,71 g aminokyseliny ve 100 ml
vody a do odmérné bariky o objemu 50 ml odpipetoval 5 ml tohoto roztoku. Nyni jej bude titrovat jodometricky
metodou dle Popa a Stevense. Tato metoda vyuZiva tvorby komplexu aminokyselin v suspenzi minimalné rozpustného
fosfore¢nanu médnatého. Po odfiltrovani suspenze se méd z komplexu uvolniv kyselém prostredi. Uvolnéné médnaté
ionty oxiduji jodid na jod, ktery se nasledné titruje odmérnym roztokem thiosiranu sodného:

2Cu*+41 >2Cul(s) +1,
I, +2 52032_ S22+ 54062_

POMUCKY

e Byreta25ml

e Pipetovaci nastavec nebo balonek

e Mala nalevka

e Laboratorni stojan

e VEtsifiltracni nalevka

e  Krizova svorka s klemou

e Pipeta nedélena 10 ml

e Filtraéni kruh

e Odmérny valec 25 ml (2x)

e  Filtralni papir

e Odmérna barika 50 ml se zatkou

e  Stficka s destilovanou vodou

e Erlenmeyerova barika 250 ml se zabrusem a zatkou (3x)
e Pasteurova pipeta se savickou nebo kapatko (3x)

e Alobal
e  Kovova Spachtle
e Lihovy fix

e Erlenmeyerova banka 250 ml
e  Ochranné bryle a nitrilové/latexové rukavice

CHEMIKALIE

e  Thiosiran sodny, Na,S,0s, 0,005M odmérny roztok (presna koncentrace je uvedena na zasobni lahvicce)
e Vzorek nezndmé aminokyseliny, 5 ml v odmérné barice o objemu 50 ml oznaceny startovnim cislem

e Hydroxid sodny, NaOH, 0,1M roztok- H290, H314, H318

e Fosfore¢nan médnaty, Cus(PO,),, suspenze

e Thymolftalein, 0,5% roztok v ethanolu

e Jodid draselny, KI, vodny roztok 450 g dm™ - H372

e Kyselina octova, CH;COOH, zfedéna 1:1 obj. s vodou - H226, H314

e  Skrob, 1% roztok ve vodé

e Destilovanavoda
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni Cislo:

62. ro¢nik, 2024/20256
kategorie A

ZADANI
narodni kolo, prakticka ¢ast

PRACOVNi POSTUP

Stanoveni neznamé aminokyseliny

Ke vzorku aminokyseliny v odmérné barce pridejte 1-2 kapky thymolftaleinu. Poté po kapkach pfidavejte
0,1M hydroxid sodny do stalého slabé modrého zbarveni.

Ke vzorku pridejte 25 ml suspenze fosfore¢nanu médnatého (suspenzi pred pouZzitim pofadné protfepejte).
Dopliite vyslednou suspenzi v odmérné barice po rysku. Pozor, pokud v odmérné barice vznikne ¢iry roztok,
upozornéte organizatory. Ponechte stat asi 15 min.

Suspenzi z odmérné bariky prefiltrujte do Cisté Erlenmeyerovy bariky.

Do zabrusové Erlenmeyerovy bariky napipetujte 10,00 ml filtratu. Pridejte kapatkem 1,0 ml kyseliny octové
zfedéné 1:1 obj a 10 ml roztoku jodidu draselného o koncentraci 450 g dm™. Barku uzaviete zatkou a nechte
stat 10 min zakrytou alobalem.

Poté oplachnéte stény bariky destilovanou vodou a titrujte odmérnym roztokem thiosiranu sodného. Pred
bodem ekvivalence (svétle Zluté zbarveni) pfidejte 1 ml roztoku $krobu a dotitrujte z modro-fialového
zbarveni az do odbarveni roztoku. Barevny pfechod mizZe byt relativné pomaly a roztok mlzZe zpétné
tmavnout. Titrujte proto do odbarveni, které je stalé nejméné 1 minutu.

Stanoveni provedte celkem alespon 3x. Zapiste spotieby a spocitejte primérnou spotrebu.

VYHODNOCENI A OTAZKY
(vypracujte do pracovniho listu)

1) Uvedte jednotlivé spotifeby odmérného roztoku thiosiranu sodného pfi stanoveni neznamé aminokyseliny
a zapiste prumérnou spotiebu.

2) Zakreslete strukturu komplexu obecné aminokyseliny (postranni Fetézec nahradte substituentem R)
s médnatymi ionty. Na zakladé toho urcete vztah mezi latkovym mnoZstvim aminokyseliny ve vzorku
a thiosiranu sodného.

3) Proc se pied bodem ekvivalence piidava skrob?

4) Urcete molarni hmotnost neznamé aminokyseliny. Z nabizenych struktur urcete, ktera odpovida vysledné
molarni hmotnosti. Jak se dana aminokyselina nazyva?

5) Povedlo se vam dokazat, ze Pepuiv proteinovy prasek je zcela v poradku. Nyni zbyva otazka, proc se Pepovi
jeho uZivanim nepodafilo nabrat Zadné svaly?
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni Cislo:

o ZADANI
62. rocnik, 2024/20256 , , .
] narodni kolo, prakticka cast
kategorie A

PRACOVNI LIST 40 bodti

Ulohal Lidokain 20 bodti

4w

1) Spoditejte teoreticky vytéZek. Na zakladé TLC analyzy uvedte, jestli se reakci podafilo pfipravit lidokain,
a vyjadiete se k jeho Cistoté. Jaka necistota by se mohla v takto pripraveném produktu napfiklad vyskytovat?

Vypocet:

Produkt - lidokain se podafilo / nepodafilo pripravit.

Cistota produktu:

Pravdépodobna nedistota/necistoty:

body:

2) Napiste strukturu lidokainu v prostiedi kyseliny chlorovodikové.

Vzorec:

body:

3) Které rozpoustédlo jste zvolili jako druhou slozku mobilni faze? Uvedte vysledny pomér rozpoustédel

v mobilni fazi jako objemova procenta zvoleného rozpoustédla v ethyl-acetatu (zaokrouhleno na celé
desitky procent).

Vybrané rozpoustédlo:

Vysledny pomér ethyl-acetatu ku vybranému rozpoustédlu v mobilni fazi: % v ethyl-acetatu

body:
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni Cislo:

o ZADANI
62. rocnik, 2024/20256 , , .
] narodni kolo, prakticka cast
kategorie A

4) Do predtisténé desticky zakreslete vysledné rozdéleni léCiv véetné produktu syntézy.

body:

5) Spocitejte retencnifaktory ve vysledné mobilni fazi obou léCiv. Urcete, ve kterém vzorku se nachazi lidokain
a ve kterém ibuprofen.

Vypocet Rx:

Uréeni vzorkd léCiv:
A:

body:

6) Ve vsech kolech byl v nabidce rozpoustédel cyklohexan. Z jakého diivodu byl cyklohexan preferovan
oproti alifatickému hexanu, i kdyz jejich polarita je témér totozna?

Vysvétleni:

body:
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CHEMICKA OLYMPIADA
62. ro¢nik, 2024/20256
kategorie A

ZADANI

narodni kolo, prakticka ¢ast

Soutézni ¢islo:

Uloha2  Stanoveni molarni hmotnosti neznamé

aminokyseliny metodou dle Popa a Stevense

20 bodu

1) Uvedte jednotlivé spotieby odmérného roztoku thiosiranu sodného pfi stanoveni neznamé aminokyseliny

a zapiste prumérnou spotiebu.

1. stanoveni

2. stanoveni

3. stanoveni

prijata spotieba

body:

2) Zakreslete strukturu komplexu aminokyseliny s médnatymi ionty. Na zakladé toho urcete vztah mezi
latkovym mnoZstvim aminokyseliny ve vzorku a thiosiranu sodného.

Struktura:
NamMk = Nthiosiran
body:
3) Proc se pred bodem ekvivalence pridava skrob?
Vysvétleni:
body:

10/11




CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni Cislo:

o ZADANI
62. rocnik, 2024/20256 , , .
] narodni kolo, prakticka cast
kategorie A

4) Uréete molarni hmotnost neznamé aminokyseliny. Z nabizenych struktur uréete, ktera odpovida vysledné
molarni hmotnosti. Jak se dana aminokyselina nazyva?

Vypocet:

Mozné struktury neznamé aminokyseliny:

e

H,N~ >COOH H,N~ >COOH H,N” >COOH  H,N”~ “COOH

Nazev aminokyseliny ve vzorku:

body:

5) Povedlo se vam dokazat, Ze Pepliv proteinovy prasek je zcela v pofadku. Nyni zbyva otazka, pro¢ se Pepovi
jeho uzivanim nepodafilo nabrat Zzadné svaly?

Vysvétleni:

body:
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