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POKYNY PRO PRIPRAVU PRAKTICKE CASTI

Uloha 1 Jodometrické stanoveni chlornanu sodného v Savu

Pomiicky:

odmérna barika 100 ml obsahujici vzorek, zatka
1x kadinka 250 ml i

3x kadinka 100 ml

pipeta délena 10 ml

stricka s destilovanou vodou
[Zicka

nalevka

3x titracni barika 250 ml
byreta 25 ml a stojan s drzaky
pipetovaci balonek
odmérny vélec 50 ml
odmérny vélec 10 ml
ochranné bryle a rukavice
papirové utérky

ochranné bryle

rukavice

Savo Original

Chemikalie:

roztok standardu KBrOs, pfiblizna koncentrace ¢ =0,01667 mol/l, 50 ml na zaka
navazka 2,784 gnall

. v v . . . o MKBro navaika
vypocet presné koncentrace, ktera bude zadana studentlim: ¢ = U =
MgkBros'V 167V

odmeérny roztok thiosiranu sodného, pfiblizna koncentrace ¢ = 0,05 mol/I

(pFesnou koncentraci je potfeba stanovit), 200 ml na Zaka

navazka 12,409 g Na,S,0;-5H,0 na 1 1(7,906 g Na,S,0s)

2M roztok kyseliny chlorovodikové, 100 ml na zaka

pfiprava: 175 ml 35% kyseliny chlorovodikové na 1 litr 2M roztoku

jodid draselny, 5 g na zaka

roztok Skrobového indikatoru, 10 ml na zaka

(pfiprava: povareni 1 g kukuri¢ného Skrobu ve 100 ml destilované vody, vznikne zakaleny roztok)

vzorek Sava 7,50-8,00 g ve 100ml odmé&rné barice. Je potfeba hmotnost pro kazdy vzorek zaznamenat, studenti
ji potfebuji k vypoctu.

Vzorek je potieba pripravit cerstvy z nového Sava! Chlornan podléha rozkladu a dlouhé stani miiZe ovlivnit
vysledky stanoveni.

Na trhu jsou réizné alternativy Sava s riznymi obsahy chlornanu. Toto stanoveni je vSéak zaméfeno na Savo
Original (viz obrazek vyse).

Odhadovana c¢asova narocnost: 90 minut
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Uloha 2 Hratky s acetanilidem

Pomiicky:

Erlenmeyerova barika 100 ml (obsahujici 5,0 ml anilinu)
Erlenmeyerova barika 250 ml

kadinka nebo Erlenmeyerova barika 500 ml

odmérny valec 100 ml

kovova Spachtle nebo IZicka

filtraCni aparatura - varianta 1: odsavaci barika, gumové tésnéni, Biichnerova nalevka, vodni vyvéva
filtraCni aparatura - varianta 2: sklenéna nalevka (prdmér min. 7 cm), kadinka
elektricka plotynka nebo kahan + trojnozka + sitka

varny kaminek (porézni stfep)

chniapka/suchy hadrik na horké sklo

stficka s vodou

sklenéna tycinka

Petriho miska nebo hodinové sklo na suseni produktu

kadinka (primér min. 3 cm) + Petriho miska na pfikryti

sklenéna kapilara nebo sklenéna Pasteurova pipeta

TLC desticka

pinzeta

vialka (sklenéna, plastova, mikrozkumavka (Eppendorfka)) 3x
stojan s drzaky (kfizova svorka, velka klema, ptipadné filtracni kruh)
filtracni papir

nlizky

mékka tuzka

pravitko

lihovy fix na popisky

ochranné bryle

gumové rukavice

Pro viechny soutéZici:

vahy
volitelné UV lampa (254 nm)
nadoba na organicka odpadni rozpoustédla

Chemikalie:

anilin, 5,1 g (5,0 ml) na Zaka - odméreny do 100ml Erlenmeyerovy bariky
acetanhydrid, 7,7 g (7,0 ml) na zaka

ethanol, cca 1,5 ml na Zaka

ethyl-acetat, cca 10 ml na zéka

volitelné jod, nékolik krystalk( na zaka (pokud neni k dispozici UV lampa)

Poznamky:

Pro odméreni anilinu a acetanhydridu je mozné pouzit injek¢ni stfikacky. Acetanhydrid mohou studenti
pomoci strikacky (bez jehly) také pridavat do roztoku anilinu.

Erlenmeyerovy bariky je mozné v pfipadé nutnosti nahradit kadinkami.

Vialky je mozné nahradit zkumavkami.

TLC desticky a sklenéné kapilary si  mUlzZete vyzadat u tajemnice chemické olympiady
(zuzana.kotkova@vscht.cz), budou vdm zaslany posStou. Upfesnéte pocet studentl, pro které vybaveni
potrebujete.
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e  Priorganické syntéze staci pouzivat kohoutkovou vodu, destilovana neni potreba.

e  Odpadnirozpoustédla a roztoky (neobsahujici vodu) je tfeba sbirat a nechat odborné zlikvidovat.

e Anilin je bezbarva nebo mirné nazloutla kapalina. Pfi del$im skladovani na vzduchu se v3ak oxiduje a podléha
kondenzacnim reakcim - na pohled tmavne. Pokud mate k dispozici takto znecistény anilin, bude pripraveny
acetanilid obsahovat tyto necistoty a krystaly budou na pohled tmavé (od Zluté pres hnédou po Cernou
v zavislosti na mnoZstvi necistot). Pro jejich odstranéni je mozné provést krystalizaci s karborafinem.
Karborafin (aktivni uhli) ma schopnost adsorbovat necistoty na svij povrch a tim krystalizovanou latku
LvyCistit“. PFi krystalizaci se postupuje podle navodu (¢ast b, bod 1), jen se k suspenzi surového acetanilidu ve
vodé prida malé mnozZstvi karborafinu (obvykle cca ¥2 malé [Zicky). Déle se postupuje podle navodu (body 2-
3). Kdyz se vSechen acetanilid rozpusti avroztoku nejsou patrnd oka taveniny, je tfeba roztok za horka
zfiltrovat gravitacni filtraci (varianta filtrace ¢. 2) - filtraéni papir zachyti karborafin a nelistoty a filtrat po
ochlazeni poskytne Cisty bily acetanilid. Je tfeba pracovat opatrné, aby se filtradni papir neprotrhl, ale
soucasné rychle, aby acetanilid nezacal krystalizovat ve stonku nalevky. Tomu lze predejit i tak, Ze se nalevka
pfedem vyhreje, napf. horkou vodou, v susarné ¢i fénem. Tato ¢ast postupu je v tloze ,navic“, po studentech
nebude vyzadovana ve vysSich kolech a neni nutné ji provadét ani tehdy, kdyz je vychozi anilin tmavy.
Nicméné se jedna o pomérné Casto provadénou operaci, kterd mlize byt pro studenty zajimava a poucna.

Odhadovana €asova naroénost: 120 minut + sueni pfes noc
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Uloha 3 Nitrace acetanilidu

Pomiicky:

e  Erlenmeyerova barka 50 ml

e lzicka

e sklenéna tycinka

e  teplomér

e nalevka mala

e odmérny valec 10 ml (lze pouzit z Glohy 1)

e  kadinka 10 ml (lze pouzit i 10 ml Erlenmeyerovu bariku, sklenénou vialku nebo zkumavku)
e  kadinka 250 ml

e  barika s kulatym dnem 100 ml

e  zpétny chladic

e varny kaminek (porézni stfep nebo magnetické michadlo)

e ledova lazen (sklenénd, plastova nebo kovova miska, drceny led)

e vodnilazen (sklenéna nebo kovova miska)

e filtraCni aparatura - varianta 1: odsavaci barika, gumové tésnéni, Blichnerova nalevka, vodni vyvéva
e filtrani aparatura - varianta 2: sklenéna nalevka velka (min 7 cm v prliméru), kadinka 250 ml
e  elektricka plotynka (nebo magneticka michacka s vyhtivanou plotynkou)

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

e  stfickas vodou

e filtracni papir

e nlzky

e lihovy fix na popisky

e ochrannébryle

e gumové rukavice

e nasypka (lze vynechat)

. kovova Spachtle (lze vynechat)

Pro viechny soutéZici:

e  vahy
e nadoba na organicka odpadni rozpoustédla

Chemikalie:

e acetanilid, 5,0 g na Zaka (z predchozi Glohy)
e  kyselina octova (99%), 5,0 ml na Zaka

e  kyselina sirova (96%), 11,4 ml na zaka

e kyselina dusi¢na (68%), 2,2 ml na Zaka

e ethanol, cca 20-40 ml na Zaka

Poznamky:

e Pokud Zak pripravi méné acetanilidu, je nutné pfepocitat mnozstvi ostatnich chemikalii. Doporucujeme
nepouzivat méné nez 4,0 g.

e Z4&ci nesmi pracovat s koncentrovanymi kyselinami, proto oba roztoky v Gvodnim kroku pfipravi u¢itel a 7ak se
jen diva.

e Narekrystalizaci nepouzivejte kahan, prace s ethanolem v blizkosti otevieného ohné je velmi nebezpecna.

Odhadovana ¢asova naroc¢nost: 150 minut + 2x suseni pfes noc



