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Mili studenti,

letos se v praktické ¢asti olympiady budeme vénovat jak chemické analyze, tak i syntetické chemii. Budete tak
mit moznost vyzkousSet si osvédcené analytické metody a také nahlédnout pod poklicku syntetickych
chemika.

V analytické ¢asti jste mohli v minulych letech titracné stanovit fadu analyt a letos tomu nebude jinak.
Titrace jsou jednoduchou a pfimocarou metodou analyzy vhodnou pro fadu anorganicky iontd, a tak jste
pravdépodobné v minulych letech titrovali vyhradné anorganické latky, scestnou vyjimkou kyseliny
askorbové. To vas mohlo vést k zamysleni, k ¢emu takové stanoveni vlastné je. Letos se vam proto pokusime
chemii pfiblizit a zaméfime se na redoxni stanoveni pfirodnich latek, které jsou pfitomné vnasem
kazdodennim zivoteé.

V preparativni ¢asti se budeme vénovat syntéze organickych latek. Sezndmime se s metodami jejich izolace
z reakCni smési, jejich Cisténim pomoci rekrystalizace a jejich Cistotu budeme zkoumat s pomoci tenkovrstvé
chromatografie. V jednotlivych kolech se v tomto ro¢niku sou¢asné seznamite s riznymi druhy katalyzy, ktera
je velmi uzite¢nym pomocnikem nejen organickych chemikd.

Pfi pfipravé na syntetickou ¢ast se zamérte na sestavovani aparatur typu zabrusova banka-chladig, filtraci,
rekrystalizaci a princip a provedeni chromatografie na tenké vrstvé. Informace mizete cerpat z doporuéené
literatury, pfiloZzenych odkaz(i na videa a kratkého dopliujiciho textu.

Prestoze nékteré operace, jako napriklad destilace ¢i zahfivani reakéni smési, zaberou mnoho casu, nebojte
se tento Cas vyuzit tfeba pro praci na druhé uloze. V laboratofi se snazte pracovat Cisté a hlavné bezpecné.
Kromé toho, Ze chranite zdravi své i svych kolegd, Setfite i body - v krajském a narodnim kole se bude
uplatriovat penalizace -1,00 bodu za jakékoli vydané nédhradni pomucky nebo chemikalie (pfi rozbiti, vyliti a
podobné); pouze prvni vyména prvni polozky je bez bodové ztraty.
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D. A. Skoog, D. M. West, F. J. Holler, S. R. Crouch: Analytickd chemie, cesky preklad 9. vydani ucebnice
Fundamentals of Analytical Chemistry, VSCHT Praha, 2019, str. 277-286 (principy odmérnych stanoveni
avypoctu), 475-488 (redoxni titrace), 786-788 (obecny princip chromatografie, eluce), 857-859
(tenkovrstva chromatografie).
Anglicky original dostupny na:
https://www.academia.edu/43095131/Fundamentals_of_Analytical_Chemistry_9th_Edition; kapitola 13
(titrace), kapitola 20 (aplikace redoxnich titraci).
M. Bartos, I. Svancara, J. Sramkova: Laboratorni cvi¢eni z analytické chemie I., Univerzita Pardubice 2014,
dostupné na
https://www.researchgate.net/publication/40353168_Laboratorni_cviceni_z_Analyticke_chemie_l, str.
57-61 (manganometrie a bromatometrie), 62-66 (jodometrie).
A. Silhankova a kol.: Laboratof organické chemie, VSCHT Praha, 2000, str. 22-27 (zaklady vybaveni
laboratorniho stolu), 35-37 (filtrace, krystalizace), 41-44 (aparatura bafika-chladi¢, zahfivani).
R. Kubec, E. Dadakova: Laboratof organické chemie, JCU, Ceské Budéjovice, 2017, dostupné na
http://kch.zf.jcu.cz/vyuka/download/Laborator%20organicke%20chemie.pdf, str. 9-17 (laboratorni sklo
a zasady stavéni aparatur), 20-25 a 28-30 (zakladni laboratorni techniky), 40-41 (tenkovrstva
chromatografie).
Videa:
a) TLC Cesky: https://www.youtube.com/watch?v=DUAt1wtJ7iA (otevieno 12.3.2020)
b) TLC anglicky: https://www.youtube.com/watch?v=qdmKGskCyh8 (otevieno 12.3.2020)
c) rekrystalizace anglicky: https://www.youtube.com/watch?v=Q1nKbx05IbM (otevieno 12.3.2020)

) rekrystalizace ¢esky (pouze prvni ¢ast): https://www.youtube.com/watch?v=AJZ|_G4XL5k (otevreno
12.3.2020)
e) zahfivani pod zpétnym chladi¢em anglicky s titulky:

https://www.youtube.com/watch?v=dwGclhsdfTY (otevieno 12.3.2020)
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Studijni material

Rekrystalizace

Rekrystalizace je jednou ze zakladnich technik Cisténi pevnych krystalickych latek. Surova latka se rozpusti
v minimalnim mnozZstvi rozpoustédla, a kdyz se za¢nou po urcitém podnétu znovu tvofit krystaly, do vznikajici
krystalové struktury se organizuji jen (¢i prevazné) molekuly majoritni latky - necistoty zGstavaji v roztoku.
Onim podnétem mi(ize byt ochlazeni roztoku (u vétSiny latek se rozpustnost s rostouci teplotou zvysuje),
odpareni ¢asti rozpoustédla nebo pridani jiného rozpoustédla, ve kterém se latka nerozpousti ¢i rozpousti
omezené. Aby doslo k precisténi, nesmi dojit k odpareni veskerého rozpoustédla - necistoty tak zlstanou
v roztoku. Protoze rozpustnost v daném rozpoustédle nebo smési rozpoustédel neni nulova, ¢ast latky vzdy
zlstane rozpusténa v roztoku. Rekrystalizace je tedy ztratovy proces.

Chromatografie na tenké vrstvé

O chromatografii jako metodé vyuzivané k oddéleni latek rlznych vlastnosti jste zajisté uz slyseli. Jednou
zvariant chromatografie je tzv. chromatografie na tenké vrstvé (tenkovrstva chromatografie, thin layer
chromatography, TLC), ktera se spiSe nez k preparativnimu déleni latek vyuziva k analytickym Géellm.

V nejbéznéjSim provedeni se jako pevna (stacionarni) faze pouziva tenka vrstva silikagelu nanesena na inertni
hlinikové nebo sklenéné desticce, a jako vrstva pohyblivd (mobilni) organické rozpoustédlo nebo smés
rozpoustédel. Silikagel je forma oxidu kfemicitého, ve které jsou atomy kifemiku zesitovany pres atomy kysliku
(obrazek 1a). Na povrchu desticky jsou volné OH skupiny, diky jejichz pfitomnosti je silikagel velmi polarni;
béZna organicka rozpoustédla jsou ve srovnani s nim nepolarni. Plati pravidlo, Ze podobné se ma rado
s podobnym: polarni latky se budou radéji drzet polérniho silikagelu a nepolarni latky nepolarnich
rozpoustédel.

Vlastni provedeni TLC analyzy spociva v nékolika jednoduchych krocich. Na spodni okraj desticky se
sklenénou kapilarou nanese malé mnozstvi vzorku, obvykle rozpousténého v tékavém rozpoustédle. Po
odpareni rozpoustédla se desticka vlozi do vyvijeci cely (kadinky ¢i sklenéné komrky s vickem), kde je na dné
vrstva organického rozpoustédla (mobilni faze) (obrazek 1b). To se necha vzlinat destickou smérem k jejimu
hornimu okraji. Nepolarni latky jsou unasené rozpoustédlem nahoru, polarni latky zGstavaji ,,sedét na startu.
Cim polarngjsi latka je, tim pomaleji se pohybuje. Pokud mame smés latek, dojde k jejich rozdéleni na zakladé
polarity. Desti¢ka se vynda, kdyz rozpoustédlo dovzlind cca 0,5 cm pod horni okraj desticky. Hranice, kam
rozpoustédlo dovzlinalo, se oznacuje jako celo.

Po vysuseni desticky se vhodnym zplisobem detekuje pozice jednotlivych slozek smési (skvrn) - barevné latky
jsou viditelné pouhym okem, bezbarvé mlzeme zviditelnit ndslednou reakci s Cinidlem poskytujicim barevny
produkt. Nejcastéji se vSak vyuzivaji desticky napusténé fluorescen¢nim indikatorem, ktery absorbuje svétlo
o vlnové délce 254 nm z UV lampy a fluoreskuje. Vétsina organickych molekul také absorbuje svétlo této
vlnové délky a svou absorpci ¢astecné blokuji pristup UV zareni k fluorescenéni vrstvé desticky, coz se projevi
omezenou fluorescenci desticky v misté skvrny této latky (skvrna je pod UV lampou tmava).

Kazdou latku, kterad prosla systémem stacionarni faze-mobilni faze, charakterizuje tzv. retencni faktor Ry.
Hodnota Rrudava, jak daleko zaostava skvrna analyzované latky za ¢elem rozpoustédla, a je charakteristicka
pro danou latku v daném systému. Vypocte se jako pomér drahy urazené latkou a drahy urazené celem
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Obrazek 1: a) Znazornéni struktury silikagelu na povrchu TLC desticky, b) provedeni TLC analyzy,
c¢) vyhodnoceni reten¢niho faktoru Rs pro danou latku v daném systému stacionarni faze-mobilni faze.
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PRAKTICKA CAST 20BODU

Uloha1 Stanoveni D-limonenu v pomerancové kure 10 bodii

Za svou charakteristickou vini vdéci citrusy z velké ¢asti p-limonenu, ktery se nachazi ve slupkach citrusg.
D-Limonen je komeréné dostupny jako bio-fedidlo a jakozto cyklicky monoterpen obsahuje ve své strukture
dvé dvojné vazby. Ty je mozné vyuzit pfi bromatometrickém stanoveni, kdy se generovany molekularni brom
aduje na tyto dvojné vazby.

Pomiicky: Chemikalie:

e 2xkadinka 250 ml e odmérny roztok KBrOs, ¢ = 0,025 mol/l

e pipeta nedélena5mla 10 ml (pfesnou koncentraci uvedou organizatofri)
e stficka s destilovanou vodou e 4Mroztok kyseliny chlorovodikové

o |Zicka e bromid draselny (v pevném stavu)

e nalevka e 0,1% vodny roztok methyloranze

e 3xtitracni banka 250 ml e propan-2-ol (isopropylalkohol)

e byreta 25 ml a stojan s drzakem na byretu e pomerance (2 pro trojici student()

e pipetovaci balonek

e odmérnyvalec 10 mla 25 ml
o kapatko

e ochranné bryle a rukavice

e papirové utérky

Pro skupinu 3 student(:

e magneticka michacka + olejova lazen nebo plotynka + olejova lazen, pfipadné kahan + trojnozka + sitka
e destilacni nastavec a teplomér nebo zatka, pripadné destilacni koleno

e Claisendv (pfimy) chladi¢, hadice na vodu

e alonz

e 2xstojan, 2x kfizova svorka, 2x klema (jedna mdze byt nahrazena drzakem chladice)

e korkovy stojan na banky

e odmérna banka 250 ml, zatka

e odmérny valec 100 ml

e nalevka

e 1 mlinjekcnistfikacka s jehlou

o kapatko H

e struhadlo /\

e varné kaminky

e  vétsi Petriho miska (na struhadlo)

e vahy M(p-limonen) = 136,24 g/mol

Ukol:

a) Z pomerancovych slupek vydestilujte s vodni parou b-limonen (provede trojice studentu).
b) Stanovte bromatometricky obsah p-limonenu ve slupkach pomerance (provede kazdy sam).
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Pracovni postup:

Zacnéte prvnimi dvéma body v druhé tloze a béhem zahrivani reakcéni smési se pustte do této ulohy.
a) Destilace p-limonenu s vodni parou

1.

Kuchyriskym struhadlem ostrouhejte oranzovou ¢ast klry dvou pomeranci tak, aby zlistala jen bila
¢ast. Ostrouhanou kiru zvazte a jeji hmotnost zaznamenejte do pracovniho listu. Slupky nestrouhejte
na papir; pouzijte velkou Petriho misku nebo mélky kuchynsky talif. Pokud pouzivate kuchyriské
vybaveni a planujete pomeranée snist, strouhejte mimo laboratof, aby nedoSlo k pfipadné
kontaminaci pomerancu a struhadla chemikaliemi.

Nastrouhanou a zvaZenou kuru vlozte do 500ml barky s kulatym dnem, pfilijte 250 ml kohoutkové
vody, vhodte nékolik varnych kamink( a sestavte destilacni aparaturu podle Obrazku 1.

Destilacni barku zahfivejte elektrickou plotynkou, nebo magnetickou michackou s olejovou lazni,
nebo opatrné kahanem pres sitku a destilat jimejte do 100ml odmérného valce (pozor pfi praci s
plamenem, limonen a propan-2-ol jsou hoflaviny). Destilaci ukoncete, az najimate pfiblizné 100 ml
destilatu. Béhem destilace je vhodné pracovat na Uloze 2 (sestaveni aparatury a nasazeni reakce
v bodé a).

Pomoci 1ml injek¢ni stfikacky opatiené jehlou peclivé odeberte z destilatu vSechnu horni vrstvu
D-limonenu a odectéte priblizny ziskany objem D-limonenu s presnosti na desetinu mililitru
a zaznamenejte ho do pracovniho listu.

-<— teplomér
(Ize nahradit zatkou nebo
pouzit jen destila¢ni koleno)—s

i | i

odvod vody
/ pfivod vody

magnetickd michacka nebo
plotynka s olejovou lazni,
pfipadné kahan a sitka

odmérny valec — »

Obrazek 1: Sestaveni destilacni aparatury.
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b) Stanoveni b-limonenu v destilatu

1. Veskerydestilat z ¢asti a) a b-limonen, ktery jste odebrali do injekéni strikacky, prevedte kvantitativné
do 250 ml odmérné banky pomoci isopropylalkoholu (nezapomente isopropylalkoholem dlikladné
proplachnout odmérny valec i injekéni stfikacku a jehlu). Doplrite odmérnou barfku po rysku
isopropylalkoholem a vzorek dikladné promichejte. Pokud se objem vzorku po promichani zmensil,
opét doplite odmérnou barku po rysku isopropylalkoholem a vzorek diikladné promichejte. Tento
roztok vyuzijete pro titrace, které budete jiz provadét kazdy samostatné.

2. Pokud byl vami zjistény objem p-limonenu ve 4. bodu ¢asti a) vétsi nez 3,0 ml, odpipetujte pro titraci
5 mlvzorku do titra¢ni banky, jinak odpipetuje 10 ml. Pfidejte 20 ml destilované vody a malou lzi¢ku
bromidu draselného.

3. Po rozpusténi bromidu draselného okyselte obsah bariky 10 ml 4M HCl a pridejte 2 kapky 0,1%
roztoku methyloranze.

4. Titrujte odmérnym roztokem bromi¢nanu draselného az do odbarveni. Pfi titraci vzorek dostate¢né
michejte, protoze odbarveni indikatoru je ireverzibilni.

5. Titraci provedte alespon trikrat, spotfeby zaznamenejte do pracovniho listu.

Otazky a ukoly:

1. Napiste vycislenou rovnici reakce bromidovych a bromi¢nanovych iontl v kyselém prostredi.

2. Napiste vycislenou rovnici reakce bromu a b-limonenu. Vypocitejte molarni koncentraci b-limonenu
v odmérné bance.

3. Vypocitejte celkovou hmotnost dD-limonenu ziskaného destilaci svodni parou a jeho hmotnostni
zastoupeni v pomerancové kire.

4. Vysvétlete, proc se slupky nemaji sbirat na papir.

5. Isopropylalkohol pouzity pro rozpusténi p-limonenu miize v pfipadé nizsi Cistoty zkreslit spotfebu.
Navrhnéte, jak byste tento efekt (tj. pfipadné ovlivnéni necistotami) mohli pfi tomto stanoveni
korigovat.

6. Bez destilace s vodni parou by pfesnost tohoto stanoveni byla miziva. Napiste alespon dvé bézné se

vyskytujici latky v citrusech, které by v takovém pfipadé zplsobovaly nepresnost.
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Uloha 2 Vonava esterifikace 10 bod

Fischerova esterifikace je pro vas pravdépodobné jednou z nejznaméjsich organickych reakci. Mnohdy byva
demonstrovana pfiprava ester(, které ¢asto voni jako ovoce. Tak tomu bude i v této Uloze, kde pfipravime
methylester kyseliny skoficové, idajné vonici po jahodach.

O O
+ +
©/\)‘\OH MeOH 50, X" “OMe * H,0
Chemikalie:
e kyselina skoficova 2x10¢g
e methanol 50 ml
e  kyselina sirova (96%) 0,5 ml
e nasyceny vodny roztok hydrogenuhli¢itanu sodného 100 ml
e jod (pokud nenik dispozici UV lampa) nékolik zrnek
e terc-butyl(methyl)ether  cca 10 ml
e ethanol cca5ml
o led cca200g

Pomiicky:

e banka s kulatym dnem 100 ml

e zpétny chladi¢, 2 hadice navodu

e Erlenmeyerova barika 250 a 500 ml

e kadinka 250 ml

o  krystaliza¢ni miska nebo eSus pro vodni lazen

e odmérny valec 50 ml

e kovova Spachtle nebo lZicka

e 2 plastova kapatka

e filtracniaparatura - varianta 1: odsavaci barika, gumové tésnéni, Biichnerova nalevka, vodni vyvéva
e filtra¢ni aparatura - varianta 2: sklenéna nalevka (pridmér alespon 7 cm), kadinka
e magneticka michacka, elektricka plotynka nebo kahan + trojnozka + sitka
e varny kaminek (porézni stfep) nebo magnetické michadlo

e chnapka/suchy hadfik na horké sklo

e stficka s vodou

e sklenéna tycinka

e 2 Petriho misky nebo hodinova skla na suseni produktu

e kadinka (primér alespon 3 cm) + Petriho miska na pfikryti

e sklenéna kapilara nebo sklenéna Pasteurova pipeta

e TLCdesticka

e pinzeta

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

e stojan s drzaky (krizova svorka, velka klema, pripadné filtracni kruh)

o filtracni papir

e nlzky
o mékkatuzka
e pravitko

e lihovy fix na popisky
e ochranné bryle
e gumové rukavice
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Bezpecnostni opatfeni:

Ochranné pomicky:
PFi praci méjte na oCich ochranné bryle a na rukou ochranné rukavice.

H-véty:

e kyselina skoficova: H315, H319, H335

e methanol: H225, H301, H311, H331, H370

e  kyselina sirova (96%): H314

o methylester kyseliny skoficové: H317

o terc-butyl(methyl)ether: H225, H315

H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.

H301 Toxicky pfi poziti.

H311 Toxicky pfi styku s kazi.

H314 Zplsobuje tézké poleptani kiize a poskozeni oci.
H315 Drazdi kdzi.

H317 M{ize vyvolat alergickou kozni reakci.

H319 Zplsobuje vazné podrazdéni oci.

H331 Toxicky pfi vdechovani.

H335 Mize zpUsobit podrazdéni dychacich cest.

H370 Zplsobuje poskozeni organd.

Likvidace odpadu:
Vodné roztoky vylévejte do vylevky. Organickd rozpoustédla a jejich roztoky vylévejte do specialnich
nadob na nechlorovana odpadni rozpoustédla.

Pracovni postup:
a) Priprava methylesteru kyseliny skoficové

1. Do 100 ml kulaté bariky opatifené magnetickym michadlem nebo tfemi varnymi kaminky predlozte
1,0 g kyseliny skoficové (z druhého pfipraveného vzorku kyseliny skoficové si odeberte vzorek na
Spicku Spachtle do vialky nebo eppendorfky 1 pro TLC analyzu; budete potfebovat pozdéji) a za
michani ji rozpustte v50 ml methanolu. Za stalého michani opatrné pridejte kapatkem 0,5 ml
koncentrované kyseliny sirové (96%).

2. Banku opatrete zpétnym chladicem a sestavte aparaturu pro zahfivani pod refluxem podle Obrazku 2
(nezapomernte pred spusténim zahfivani pfipojit k chladi¢i hadice a nechat jim protékat chladici
vodu). Reakcni smés zahfivejte na vrouci vodni ldzni k varu jednu hodinu. Béhem zahfivani je vhodné
pracovat na prvni tloze.

odvod vody

zpétny chladi¢
(libovolny typ)

privod vody

barika s kulatym dnem

varné kaminky nebo
magnetické michadlo

vodni lazeni

-«— magnetickd michacka nebo
vyhtivana plotynka

Obrazek 2: Aparatura pro zahfivani pod refluxem.
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1)

Po uplynuti jedné hodiny banku i s chladi¢em zdvihnéte z vodni ldzné a nechte ji vychladnout. Poté
reakéni smés opatrné a za intenzivniho michani nalijte do 100 ml nasyceného vodného roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného v 250 ml kadince (pozor, smés miize silné pénit!). Po pfiliti celé reakeni
smési obsah kadinky jeSté 5 minut dikladné michejte. Poté do kadinky pridejte 50 g jemné drceného
ledu a celou smés ponorte do ledové lazné a pozorujte ztuhnuti produktu. Pockejte, nez se led
rozpusti.

Pripravte aparaturu pro odfiltrovani produktu (Obrazek 3) - aparaturu mizete sestavovat béhem
zahfivani reakéni smési:

Varianta 1 - podtlakovd filtrace: Odsavaci bariku uchytnéte pomoci kovové klemy ke stojanu. Do hrdla
vlozte tésnéni a nasledné Biichnerovu nalevku. Z filtra¢niho papiru vystfihnéte kruh takové velikosti,

aby prikryl vSechny otvory v nalevce, ale soucasné aby zakryval pouze dno a nepfesahoval do stén.
Filtracni papir lehce navlhcete vodou, aby dobfe pfilnul ke dnu nalevky.

Varianta 2 - béznd filtrace: Z filtra¢niho papiru vystfihnéte Ctverec, poskladejte ho podle nakresu na
obrazku 4 a zastfihnéte okraje tak, abyste po rozlozeni obdrzeli kruh. Ke stojanu pfipevnéte filtracni
kruh, vlozte do néj sklenénou nalevku a pod ni umistéte kadinku. Stopka nalevky by se méla dotykat
stény kadinky. Do nalevky vlozte skladany filtracni papir.

Vyloucené krystaly odfiltrujte, bud podtlakovou filtraci (varianta 1), nebo svyuzitim gravitace
(varianta 2). Produkt, ktery ulpél na sténach kadinky, vyplachnéte malym mnozstvim vody. Produkt
zachyceny na filtru promyjte dvakrat 20 ml destilované vody a v pfipadé podtlakové filtrace produkt
CasteCné ususte 5Sminutovym prosavanim vzduchu.

2)

nalevka

-«—— Bilichnerova nélevka e, .
s filtracnim papirem

~-—— gumové tésnéni

< filtradni kruh
~— pfipojeni k vyvévé

-«—— odsavaci banka
-«—— kadinka

Obrazek 3: Sestaveni filtracni aparatury. (1) Podtlakova filtrace pres Blichnerovu nalevku, (2) bézn4 filtrace
pres nalevku s filtra¢nim papirem.

Obrazek 4: Postup skladani filtra¢niho papiru pro béznou filtraci.
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b) Rekrystalizace kyseliny skoficové

1.

V 500ml Erlenmeyerové barice uvedte k varu cca 250 ml destilované vody. Do 250ml Erlenmeyerovy
barky predlozte 1,0 g surové kyseliny skoficové a pridejte k ni asi 50 ml destilované vody
a magnetické michadlo.

Bariku s vrouci vodou odstavte a uvedte k varu pripravenou suspenzi kyseliny skoficové ve vodé.

Jakmile zacne smés vafrit, za michani a stalého varu po malych davkach pridavejte kapatkem horkou
vodu. Vody pfidejte jen tolik, nez se vSechna latka rozpusti, ne vice, abyste kyselinu skoficovou
»neutopili“. Roztok poté nechte vychladnout na laboratorni teplotu a bariku vychladte pod proudem
studené vody (banku nezatkujte, ale dbejte aby do ni nenatekla voda) nebo v ledové lazni.

Pripravte si opét filtracni aparaturu (varianta 1 nebo 2 podle vybavenosti vasi laboratore). Filtracni
papir zvazte. Odfiltrujte vyloucené krystaly, i s filtraénim papirem je pfeneste na Petriho misku nebo
hodinové sklo a nechte je alespon 1 den na vzduchu vysusit.

Suchou rekrystalizovanou kyselinu skoficovou zvazte i sfiltracnim papirem. Porovnejte vzhled
surové kyseliny a kyseliny po rekrystalizaci.

¢) TLC analyza

1.

Pripravte si dvé zbyvaijici vialky a ocislujte je. Do vialky 2 dejte na Spicku Spachtle produktu (staci cca
5 mg) a tfeti nechte prazdnou. Do viech tfech vialek pridejte po 0,5 ml ethanolu.

Do kadinky opatfené Petriho miskou jako vickem (vyvijeci cely) nalijte asi 5 mm vysokou vrstvu
mobilni faze (terc-butyl(methyl)etheru). Kadinku priklopte Petriho miskou.

Mezitim si pfipravte TLC desticku (Obrazek 5). Obycejnou mékkou tuzkou nakreslete startovaci linii
a oznacte pozice pro nanesenivzork(: 1 (k. skoficovd), 2 (produkt). Pozor, na tuzku nesmite tladit, aby
nedoslo k poruseni vrstvy silikagelu.

Pomoci Cisté kapilary naneste na znacku 1 jednu malou kapku vzorku 1. Nanaseni se provadi tak, ze
kapilaru ponofite do roztoku, nechate nasat vzorek a nasledné ji velmi opatrné a lehce pfilozite
k uréené pozici na desti¢ce, aby se uvolnilo jen malé mnozstvi roztoku a vytvorilo skvrnu o priméru
max. 3 mm. Pozor, desti¢ku nesmite porusit! Namisto kapilary postaci i Pasteurova pipeta, na kterou
nedate savicku (dudlik) a nechate jen stonkem natahnout malé mnozstvi roztoku.

Zbytek roztoku z kapilary nechte vsaknout do filtracniho papiru. Kapilaru promyjte ponofenim do
vialky 3 obsahuijici Cisty ethanol, nechte nasat trochu kapaliny a poté pfilozte k filtra¢nimu papiru a
nechte vsaknout. Toto promyti jeSté jednou zopakujte. Stejnym postupem naneste jednu kapku
vzorku 2 na znacku 2. Pockejte asi minutu, neZ se z TLC desti¢ky odpafi zbytek rozpoustédla. Pokud
mate k dispozici UV lampu, zkontrolujte, Ze jste nanesli odpovidajici mnozstvi vzorku - tec¢ky na startu
museji byt jasné viditelné, ale nesméji byt prilis velké a nebo se dokonce slévat. Pokud jsou tecky
malo intenzivni, pfidejte na kazdou znacku dalsi kapku/y vzorku. Pokud se vam pfiprava destic¢ky
nepodafrila, mlzete si od dozoru v laboratofi vyzadat novou. Celkem mate narok pouze na dvé
desticky - tu, kterou jste dostali na za¢atku, a jednu nahradni.

Pomoci pinzety preneste desticku do vyvijeci cely s mobilni fazi tak, aby se jeji bocni okraje
nedotykaly stén. Celu uzavrete a nechte desticku vyvijet.

Ve chvili, kdy mobilni faze vystoupi cca 5 mm pod okraj desticky, desticku vyjméte a okamzité si
tuzkou oznacte vzdalenost ¢ela mobilni faze od startu. Nasledné nechte desti¢ku 2 min uschnout.

Vizualizace skvrn:

Varianta 1: desticku umistéte pod UV lampu a tuzkou opatrné obkreslete pozici skvrn.

Varianta 2: desti¢ku umistéte do suché kadinky obsahujici nékolik krystalk( jodu. Kadinku prikryjte
Petriho miskou a nechte stat, pfipadné lehce zahrejte (napf. fénem), aby jod sublimoval rychleji.
Sublimujici jod obarvi skvrny studovanych latek.
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9. Pro vypocet reten¢niho faktoru Rs vyuzijte navod na Obrazku 5 d). Vzdalenost skvrny od startu
pocitejte vzdy od stfedu skvrny.
a) b) c) d)
colo L _____ I cca05em [ ] X >~ [
A
. R Xy =2
6,5 cm * 1D
E E E
o o o
~ oo o~ b a
o « O
Y
start [ t —O—0— 05 LT
12 I 1,0cm 1 2 t mobini faze

Obrazek 5: Provedeni TLC analyzy. a) Priprava TLC desticky (doporucené velikosti a vzdalenosti), b) naneseni
skvrn, c) pfiprava vyvijeci cely (kaddinky) s mobilni fazi, d) vypocet retenéniho faktoru R.
Otazky a ukoly:

1. Vypocitejte teoreticky vytéZzek esteru v gramech a redlny procentualni vytézek. Pfi vypoctu
teoretického vytézku nezapomenite urcit klicovou slozku reakce, vici niz se vytéZzek pocita.
2. Vypocitejte hodnoty Rr kyseliny skoficové a jejiho esteru.

Napiste dva divody, pro¢ se reakéni smés naléva do roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného. Pro¢ se
dale produkt promyva vodou?
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Soutézni Cislo

PRACOVNI LIST 20 BODU
Uloha1l Stanoveni b-limonenu v pomerancové ktire 10 bodu
Hmotnost ostrouhané kury
hmotnost [g]
Objem p-limonenu ziskaného destilaci
objem [ml]
body:
Spotreba odmérného roztoku bromic¢nanu draselného
v, . PRIJATA
éislo stanoveni 1. 2. 3. 4, SPOTREBA
spotreba [ml]
body:

1. Napiste vycislenou rovnici reakce bromidovych a bromi¢nanovych iontti v kyselém prostredi.

body:
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2. Napiste vycislenou rovnici reakce bromu a p-limonenu. Vypocitejte molarni koncentraci p-limonenu
v odmérné bance.

Rovnice:

Opiste pfesnou koncentraci odmeérného roztoku cgpro, = mol/l

Vypocty:

c= mol/]
body:

3. Vypocitejte celkovou hmotnost p-limonenu ziskaného destilaci s vodni parou a jeho hmotnostni
zastoupeni v pomerancové kure.

Vypocty:

Celkova hmotnost ziskaného p-limonenu: g

Vypocty:

Hmotnostni zastoupeni v procentech: % hm.

body:
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4. Vysvétlete, proc se slupky nemaji shirat na papir.

body:

5. lIsopropylalkohol pouzity pro rozpusténi p-limonenu miize v pripadé nizsi Cistoty zkreslit spotfebu.
Navrhnéte, jak byste tento efekt (tj. pripadné ovlivnéni necistotami) mohli pri tomto stanoveni
korigovat.

body:

6. Bezdestilace s vodni parou by presnost tohoto stanoveni byla miziva. Napiste alespon dvé bézné se
vyskytujici latky v citrusech, které by v takovém pripadé zplisobovaly nepfesnost.

body:
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Uloha 2 Vonava esterifikace 10 bod

Hmotnost ziskaného esteru (po diikladném ususeni)

hmotnost [g]

Hmotnost rekrystalizované kyseliny skoficové (po dikladném ususeni)

hmotnost [g]

1. Vypocditejte teoreticky vytézek esteru v gramech a realny procentualni vytézek. PFi vypoctu
teoretického vytézku nezapomeiite urcit klicovou slozku reakce, vuci niz se vytézek pocita.

o(methanol) = 0,792 g/cm? M(k. skoficovd) = 148,16 g/mol, M(methanol) = 32,04 g/mol,
M(ester) = 162,19 g/mol, M(voda) = 18,02 g/mol

Teoreticky vytézek - vypocet

Teoreticky vytéZek: g

Vytézek reakce - vypocet

Vytéiek: %
body:
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2. Vypocitejte hodnoty R; kyseliny skoFicové a esteru.

Rt kyseliny skoficové

Rs esteru

body:

3. Napiste dva diivody, pro¢ se reakéni smés naléva do roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného. Proc se
dale produkt promyva vodou?

Dvé role hydrogenuhli¢itanu sodného:

Zdtvodnéni promyvani vodou:

body:
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