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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 osvédcCené analytické metody a také nahlédnout pod poklicku syntetickych
chemikd.

V analytické casti jste mohli v minulych letech titracné stanovit fadu analytl a letos tomu nebude jinak.
Titrace jsou jednoduchou a pfimocarou metodou analyzy vhodnou pro fadu anorganicky iont(, a tak jste
pravdépodobné v minulych letech titrovali vyhradné anorganické latky, scestnou vyjimkou kyseliny
askorbové. To vas mohlo vést k zamysleni, k éemu takové stanoveni vlastné je. Letos se vam proto pokusime
chemii priblizit a zaméfime se na redoxni stanoveni pfirodnich latek, které jsou pfitomné v nasem
kazdodennim Zivoté.

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

Pfi pfipravé na syntetickou Cast se zamérte na sestavovani aparatur typu zabrusova banka-chladig, filtraci,
rekrystalizaci a princip a provedeni chromatografie na tenké vrstvé. Informace muzete Cerpat z doporucené
literatury, pfilozenych odkazll na videa a kratkého doplnujiciho textu.

Prestoze nékteré operace, jako napfiklad destilace ¢i zahfivani reakéni smési, zaberou mnoho ¢asu, 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 kolegl, Setfite i body - v krajském a narodnim kole se bude
uplatiiovat penalizace -1,00 bodu za jakékoli vydané nahradni pomucky nebo chemikalie (pfi rozbiti, vyliti a
podobné); pouze prvni vyména prvni polozky je bez bodové ztraty.
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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)

) rekrystalizace anglicky: https://www.youtube.com/watch?v=Q1nKbx05IbM (otevfeno 12.3.2020)

d) rekrystalizace ¢esky (pouze prvni ¢ast): https://www.youtube.com/watch?v=AJZ|_G4XL5k (otevieno
12.3.2020)

e) zahfivani pod zpétnym chladi¢em anglicky s titulky:
https://www.youtube.com/watch?v=dwGclhsdfTY (otevieno 12.3.2020)



Studijni material

Rekrystalizace

Rekrystalizace je jednou ze zakladnich technik ¢isténi pevnych krystalickych latek. Surova latka se rozpusti
v minimalnim mnozstvi rozpoustédla, a kdyz se zac¢nou po urcitém podnétu znovu tvofit krystaly, do vznikajici
krystalové struktury se organizuji jen (Ci prevazné) molekuly majoritni latky - necistoty zlstavaji v roztoku.
Onim podnétem miize byt ochlazeni roztoku (u vétSiny latek se rozpustnost s rostouci teplotou zvysuje),
odpareni &asti rozpoustédla nebo pfidani 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
zGstane rozpusténa v roztoku. Rekrystalizace je tedy ztratovy proces.

Chromatografie na tenké vrstveé

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

V nejbéznéjsim provedeni se jako pevna (stacionarni) faze pouziva tenka vrstva silikagelu nanesena na inertni
hlinikové nebo sklenéné desti¢ce, a jako vrstva pohybliva (mobilni) organické rozpoustédlo nebo smés
rozpoustédel. Silikagel je forma oxidu kfemicitého, ve které jsou atomy kfemiku zesitovany pres atomy kysliku
(obrazek 1a). Na povrchu desticky jsou volné OH skupiny, diky jejichZ pritomnosti 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 polarniho silikagelu a nepolarni latky nepolérnich
rozpoustédel.

Vlastni provedeni TLC analyzy spociva v nékolika jednoduchych krocich. Na spodni okraj desti¢ky se
sklenénou kapilarou nanese malé mnozstvi vzorku, obvykle rozpousténého v tékavém rozpoustédle. Po
odpareni rozpoustédla se destic¢ka vlozi do vyvijeci cely (kadinky ¢i sklenéné komUrky 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 zlstavaji ,,sedét na startu.
Cim polarnéjsi latka je, tim pomaleji se pohybuje. Pokud mame smés latek, dojde k jejich rozdéleni na zakladé
polarity. Desticka se vynda, kdyz rozpoustédlo dovzlina cca 0,5 cm pod horni okraj desticky. Hranice, kam
rozpoustédlo dovzlinalo, se oznacuje jako celo.

Po vysuseni desti¢ky se vhodnym zplisobem detekuje pozice jednotlivych slozek smési (skvrn) — barevné latky
jsou viditelné pouhym okem, bezbarvé mizeme zviditelnit naslednou reakci s ¢inidlem poskytujicim barevny
produkt. Nejcastéji se vSak vyuzivaji desticky napusténé fluorescencnim 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 fluorescencni vrstvé desticky, coz se projevi
omezenou fluorescenci desti¢ky v misté skvrny této latky (skvrna je pod UV lampou tmava).

Kazdou latku, ktera prosla systémem stacionarni faze-mobilni faze, charakterizuje tzv. retencni faktor R:.
Hodnota Rsudava, 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,
¢) vyhodnoceni retenéniho faktoru Ry pro danou latku v daném systému stacionarni faze-mobilni faze.



