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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Upozornéni: za vydani jakékoli nahradni pomicky nebo chemikalie (pFi rozbiti, vyliti a podobné) budete
penalizovani -1,00 bodu za polozku; pouze prvni vyména je bez bodové ztraty.

Pred zahajenim praci si dukladné proctéte navod. Je doporuceno zacit nasazenim organické syntézy
a béhem reak¢ni doby pracovat na druhé tloze. Na ulohach miizete pracovat v libovolném poradi.

Uloha1l A zase katalyza 28 bodui

Pri nasi dnesni syntéze opét vyuzijeme katalyzu, a to konkrétné organokatalyzu. Organokatalyza se vyznacuje
vyuzitim malych organickych molekul jako katalyzator(. Za organokatalyzu byla udélena Nobelova cena za
chemii v roce 2021. Budeme provadét benzoinovou kondenzaci, kterou lze katalyzovat alkalickymi kyanidy
a nebo thiaminem (vitaminem B;). V tomto pfipadé je vyhoda organokatalyzy zjevna.

O
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benzaldehyd benzoin
Chemikalie:
e benzaldehyd 4,24 g (4,0 mlv injekéni strikacce)
e thiamin hydrochlorid (thiamin-HCl) 0,70g
e hydroxid sodny (3M vodny roztok) ccal,5ml
e destilovanavoda ve stficce
e ethanol ve stficce

e mobilni faze (5% (V/V) ethyl-acetat v toluenu)  cca 10 ml

Pomiicky:

e banka s kulatym dnem 50 ml (NZ14)

e bankas kulatym dnem 100 ml (NZ14)

e nasypka (NZ14)

e  zpétny chladi¢ (Dimrothdv) (NZ14)

e magnetické michadlo

e odmeérny valec 5 ml

e odsavaci barika 250-500 ml

e gumové tésnéni

e Biichnerova nalevka, priimér cca 4 cm

e Petriho miska dvoudilna na odevzdani produktu
e 5xEppendorfka

e stojan na Eppendorfky

e kadinka 150 nebo 250 ml + Petriho miska/hodinové sklo na prikryti
e 3xsklenéna Pasteurova pipeta

e savicka (dudlik)

e TLCdesticka (4.5%6.5cm)
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e kovova Spachtle

e teplomér nezadbrusovy, rozsah cca 0-100 °C

e nadoba navodnilazen

¢ nadoba naledovou lazen

e pH papirek

e injekenistrikacka 1 ml

e injekenistrikacka 2 ml

e 2xjehla

o mékka tuzka

e prasvitné pravitko

e alobal (kousek cca’5x5cm)

e magnetickd michacka s ohfevem

e stojan s drzaky (kfizova svorka 2x, klema mala 1x, velka 1x; spole¢né pro Ulohu 2)
e filtracni papir (spolecné pro ulohu 2)

e nlzky (spolec¢né pro tlohu 2)

e pinzeta (spolecné pro ulohu 2)

e laboratorni bryle (spole¢né pro tlohu 2)

e rukavice (spole¢né pro Ulohu 2) - k dispozici centralné

Pro vice studenti dohromady:

e zdrojvakua

e vakuova hadice

o led (trist)

e UVlampa

e nadoba na odpadni organicka rozpoustédla

Bezpecnostni opatreni:

Ochranné pomicky:

Pri praci méjte na ocich ochranné bryle a na rukou rukavice. Plast méjte celou dobu zapnuty.
Likvidace odpad:

Vodné roztoky vylévejte do vylevky.

Organicka rozpoustédla a jejich roztoky vylévejte do specialnich nadob na odpadni rozpoustédla.

H-véty:
e benzaldehyd: H302
e ethanol: H225, H319
e hydroxid sodny: H290, H314
e ethyl-acetat: H225, H319, H336
o terc-butyl(methyl)ether: H225, H315
e benzoin: H412
e toluen: H225, H361, H304, H373, H315, H336

H225 Vysoce horlava kapalina a pary.

H290 MUzZe byt korozivni pro kovy.

H302 Zdravi skodlivy pfi poziti.

H304 P¥i poziti a vniknuti do dychacich cest muze zpUsobit smrt.

H314 Zplisobuje tézké poleptani kize a poskozeni odi.

H315 Drazdi kazi.

H319 Zplisobuje vaziné podrazdéni oci.

H336 MUze zpUsobit ospalost nebo zavraté.

H361 Podezfeni na poskozeni reprodukéni schopnosti nebo plodu v téle matky.
H373 MUze zplsobit poskozeni organ( pfi prodlouzené nebo opakované expozici.
H412 Skodlivy pro vodni organismy, s dlouhodobymi G¢inky.
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Postup:

a) Syntéza benzoinu

1.
2.

10.

11.

Eppendorfky lihovym fixem oéislujte na vicku 1-5.

Do Eppendorfky €. 1 odeberte Pasteurovou pipetou 1 kapku benzaldehydu (cca 40 pl) ainjekéni
stfikackou pridejte 0,5 ml ethanolu.

50 ml bariku s kulatym dnem uchytte pomoci klemy ke stojanu, vlozte do ni magnetické michadlo
a thiamin-HCl a rozpustte ho v 1,5 ml destilované vody. Pod banku umistéte magnetickou michacku,
do banky pridejte 7 ml ethanolu a roztok ochladte v ledové lazni (obdobné jako na obrazku 1a). Pokud
thiamin-HCl za¢ne zpét krystalizovat, rozmichejte velké kusy manualné pomoci sklenéné tycinky, aby
byl roztok diikladné magneticky michan. Za michani a stalého chlazeni béhem pfiblizné 10 minut
pfikapejte pomoci 2mlinjek¢ni strikacky 1,5 ml 3M hydroxidu sodného. Vznikne Zluty aZ naoranzovély
roztok. Do Eppendorfky ¢. 2 odeberte Pasteurovou pipetou tfi kapky tohoto roztoku (cca 120 pl)
a pridejte 0,5 ml ethanolu.

Do banky, stale ponorené vledové lazni, prfidejte za michani vSechen benzaldehyd zinjekéni
stfikacky. Zkontrolujte pH roztoku tak, Ze Pasteurovou pipetou nanesete kapku roztoku na kousek
pH papirku. Pokud je pH nizsi nez 8, prikapejte 3M hydroxid sodny tak, aby byla hodnota pH mezi
8 a 9. Hrdlo bariky poté prikryjte alobalem.

Ledovou lazen vyménte za vodni a reakéni smés v ni za michani zahfivejte na 70 °C jednu hodinu
(obrazek 1a). Teplotu lazné kontrolujte teplomérem.

Po uplynuti jedné hodiny vypnéte zahfivani, banku zdvihnéte zvodni lazné a smés nechte
vychladnout na laboratorni teplotu a poté ji ochladte v ledové lazni. Pokud z roztoku nevypadava
pevny produkt, iniciujte krystalizaci poskrabanim skla pod hladinou roztoku kovovou Spachtli.

Sestavte filtracni aparaturu (obrazek 1b): Odsavaci banku uchytnéte pomoci kovové klemy ke
stojanu. Do hrdla vloZte tésnéni a nasledné Biichnerovu nalevku. Z filtracniho papiru vystfihnéte kruh
takové velikosti, aby prikryl vSechny otvory v nalevce, ale souCasné aby zakryval pouze dno
a nepresahoval do stén. Filtra¢ni papir lehce navlhéete ethanolem, aby dobfe pfisedl na otvory
v nalevce. Nez zacnete filtrovat, privolejte asistenta. Do nalevky nalijte suspenzi (vietné
michadla), poté pripojte vakuum a dlikladné odsajte matec¢ny roztok. Pokud vam pres Blichnerovu
nalevku protece vétsi mnozstvi pevné latky, bariku odpojte, suspenzi vratte do reakéni bariky a filtraci
opakujte. Krystaly promyjte 10 ml ethanolu a opét dikladné odsajte. Vyjméte michadlo a seskrabejte
z néj krystalky produktu.

Do Eppendorfky ¢. 3 odeberte na 3Spicku Spachtle (cca 5 mg) surového produktu a pfidejte 0,5 ml
ethanolu.

Do 100 ml banky s kulatym dnem vloZte magnetické michadlo, 10 ml ethanolu a odsaty surovy
produkt. K barice pripevnéte zpétny chladic, ktery klemou uchytite ke stojanu, a banku ponorte do
vodni lazné. Chladi¢ neni nutné pfipojit hadicemi ke zdroji vody, chladi se pouze vzduchem. Za
michani suspenzi zahfivejte kvaru (obrazek la, barnka je navic opatfena zpétnym chladi¢em
uchycenym ke stojanu). Nez se smés zacne vafit, pfipravte si znovu filtracni aparaturu (obrazek 1b).
Az smés zacne vafit, pfidavejte po malych davkach skrz chladi¢ ethanol, dokud se veSkery surovy
produkt nerozpusti. Pfi pfidavani ethanolu dbejte, aby smés stale vafila (po kazdém pridavku
ethanolu pockejte, az smés znovu zacne vfit).

Po Uplném rozpusténi surového produktu barku zdvihnéte z vodni ldzné, nechte ji samovolné
zchladnout, abyste ji udrzeli v ruce, a poté ji ochladte v ledové lazni.

Rekrystalizovany produkt odsajte stejné jako v bodé 7. Nez zacnete filtrovat, privolejte asistenta.
Filtraéni papir navlhcéete ethanolem a po dikladném odsati a 1 minuté prosavani vzduchu filtraéni
papir s produktem preneste na Petriho misku, kterou jste predem na boku lihovym fixem oznacili
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vasim startovnim cislem. Vyjméte michadlo a seSkrabejte znéj krystalky produktu a produkt
ponechte susit na vzduchu.

12. Do Eppendorfky €. 4 odeberte na Spicku Spachtle (cca 5 mg) rekrystalizovaného produktu a pridejte

a)

0,5 ml ethanolu.

n b)

~ -«——— Blichnerova nélevka

~—— gumové tésnéni

~<— pripojeni k vyvévé
-« banka s kulatym dnem
a magneticky michadlem

\ -«—— vodni lazen

~«——— odsavaci banka

i o et
é N ——
&@ ~«—— magneticka michacka

Obrazek 1: a) Reakcni aparatura, b) aparatura na podtlakovou filtraci.

b) TLC analyza (Postup pfipravy TLC desticky a vyvijeci cely uvadi obrazek 2.)

1.
2.

Do Eppendorfky €. 5 urc¢ené k promyvani kapilary pridejte 1 ml ethanolu.

Do vyvijeci cely (kadinky opatfené Petriho miskou) nalijte 4-5 mm vysokou vrstvu mobilni faze -
5% (V/V) ethyl-acetatu v toluenu. Kadinku pfiklopte Petriho miskou a nechte 5 minut stat. Mezitim si
pfipravte TLC desticku. Obycejnou tuzkou nakreslete startovaci linii a oznacte pozice pro naneseni
vzorkd 1 aZ 4. Do pravého horniho rohu napiste do krouzku své startovni Cislo. Pozor, na tuzku
nesmite tlacit, aby nedoslo k poruseni vrstvy silikagelu. Pomoci Cisté kapilary naneste na znacku 1
jednu malou kapku vzorku 1. Nanaseni se provadi tak, Ze kapilaru ponofrite do roztoku a nasledné ji
velmi opatrné a lehce pfilozite k uréené pozici na desticce, aby se uvolnilo jen malé mnoZstvi roztoku
a vytvorilo skvrnu o priiméru max. 3 mm. Pozor, desticku nesmite porusit! Zbytek roztoku z kapilary
nechte vsaknout do filtra¢niho papiru. Kapilaru poté ponorte do Eppendorfky 5 obsahujici Cisty
ethanol, nechte nasat trochu kapaliny a poté pfiloZte k filtratnimu papiru a nechte vsdknout. Toto
promyti jesté jednou zopakujte a poté umytou kapilarou naneste stejnym zplsobem vzorky 2 az 4.
Pockejte asi minutu, neZ se odpafi zbytek rozpoustédla. Pod UV lampou ovérte, Ze jste nanesli
odpovidajici mnozZstvi vzorku - te¢ky na startu museji byt jasné viditelné, ale nesméji byt pfilis velké,
a nebo se dokonce slévat. Pokud jsou tecky malo intenzivni, pridejte na kazdou znacku dalsi kapku/y
vzorku. Pokud se vdm pfiprava desticky nepodafila, mdzete si od dozoru v laboratofi vyZzadat novou
(bodova ztrata -1 bod). Celkem mate narok pouze na dvé desticky - tu, kterou jste dostali na zacatku,
ajednu nadhradni.

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

Desti¢cku umistéte pod UV lampu a tuzkou opatrné obkreslete pozici skvrn.
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Obrazek 2: Priprava na provedeni TLC analyzy.

Ukoly:

1.
2.

Napiste vyhodu pouziti thiaminu oproti alkalickému kyanidu.
Molekula thiaminu ma relativné kysely vodik na péti¢clenném thiazolovém cyklu, ktery je mozné ve
vodném prostredi pomoci baze odtrhnout. Jestlize do reakce pouzivame hydrochlorid thiaminu
(thiamin-HCl, M = 337,3 g/mol), je do reakce pfidan dostatek hydroxidu sodného na odtrZzeni tohoto
protonu? Zd(ivodnéte.

NH,

®
N NN

L2

thiamin OH
Vypocitejte hodnoty Rr benzaldehydu a benzoinu.
Podle TLC okomentuijte Cistotu vychoziho benzaldehydu (tj. zda byl vdmi pouzity benzaldehyd cisty,
nebo ne). Jaka je bézna necistota vyskytujici se v benzaldehydu?
Podle TLC okomentujte Cistotu surového a rekrystalizovaného produktu, tedy (ne)pfitomnost
necistot(y).
Pred odchodem z laboratore na stole ponechte Petriho misku s produktem, TLC desti¢ku a pracovni
list.
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Uloha 2 Jodometrické stanoveni kofeinu 12 bodu

Kofein je velmi oblibenym stimulantem, at uz v podobé ¢aje nebo kavy. V této Gloze budeme stanovovat obsah
kofeinu v bézné dostupnych kofeinovych tabletach. Vyuzijeme ktomu vznik komplexu kofeinu sjodem

a jodovodikem, ktery je nerozpustny ve vodé.

o)
/
Py | ) + 21, + KI + HyS0O,
o) ITJ N

Pomuicky:

e kadinka 250 ml

e 3x kadinka 150 ml

e pipetanedélena 20 ml

e 1x nalevka, minimalné 7 cm v priméru

e malanalevka do byrety

e 3xtitracni barka

e byreta25ml

e  kfizova svorka a mala klema nebo drzak na
byretu (navic oproti Uloze 1)

e 2xstojan (1z predchozi ulohy)

e 1xfiltracni kruh s kfizovou svorkou

e 3x sklenéna tyCinka

e odmérny valec 10 ml

e odmérny valec 25 ml

e pipetovaci balonek

e plastové kapatko

e pevnazatka narozdrcenitablety

Spolecné pro ulohu 1:

e dva archy filtracniho papiru
e pinzeta

o nlzky

e papirové utérky

o
/
\N N
— %\in ) -HI -2l + KHSO,
0 ITI N

Chemikalie:

e roztok Na,S,0s, ¢ = 0,1 mol/I
(presnou koncentraci uvedou organizatori)
e roztokl,, ¢ = 0,05 mol/I
(pfesnou koncentraci je potreba zjistit)
e  10% roztok kyseliny sirové
e roztok Skrobového mazu
e 4tablety kofeinového pfipravku

e ochranné bryle a rukavice (rukavic bude k dispozici vice part)

e lihovy fix
e stricka s destilovanou vodou

M(kofein) = 194,19 g/mol

Ukol:

Stanovte obsah kofeinu v tableté.
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Pracovni postup:

a) Standardizace roztoku jodu

Standardizaci sami neprovadite, provedli ji za vas organizatori. Postupovali nasledovné:

1.

Do 150 ml kadinky nalili 10 ml destilované vody, odpipetovali 20 ml roztoku jodu a pfidali 10 ml
roztoku kyseliny sirové.

Roztok dlikladné promichali a po jedné minuté zfiltrovali pres neskladany filtracni papir do titraéni
banky. Filtracni papir promyli 10 ml roztoku kyseliny sirové.

Obsah titrac¢ni bariky titrovali odmérnym roztokem thiosiranu sodného, dokud zbarveni jédu témér
nevymizelo.

Pridali nékolik kapek roztoku Skrobového mazu a roztok dale titrovali z modré do odbarveni.

Titraci provedli celkem tfikrat. Primérnd spotfeba odmérného roztoku thiosiranu byla 19,3 ml.

b) Zpétna titrace kofeinu

1. Ve 150 ml kadince v 15 ml destilované vody obracenou stranou zatky rozdrtte jednu tabletku
a dikladné michejte 3 minuty. Tableta jako takova se musi rozpustit, nékteré pomocné latky ale
mohou zlstat nerozpusténé, takze ziskate hnédé zakaleny roztok.

2. Kevzorku v kadince odpipetujte 20 ml roztoku jédu a pridejte 10 ml roztoku kyseliny sirové. Vznikne
cihlové zbarvena srazenina.

3. Roztok dikladné promichejte a po 5 minutach zfiltrujte pres neskladany filtraéni papir do titracni
banky. Kadinku a filtrac¢ni papir promyjte 10 ml roztoku kyseliny sirové. Filtraéni papir poté dale
nepromyvejte, prestoze je filtrat stale mirné zbarveny jodem - zkreslilo by to vysledek stanoveni.

4. Filtrat v titraéni bance titrujte odmérnym roztokem thiosiranu sodného jako v bodé a).

5. Titraci provedte celkem tfikrat a spotfeby zaznamenejte do pracovniho listu.

Otazky a ukoly:

1. Napiste vycislenou iontovou rovnici reakce thiosiranovych iontl s jodem.

2. Vypocitejte skute¢nou koncentraci roztoku jodu.

3. Vypocitejte primérnou hmotnost kofeinu v jedné tableté.

4. Proc se pfi standardizaci roztoku jédu roztok pred titraci filtruje?
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PRACOVNI LIST 40 BODU

Uloha1l A zase katalyza 28 bodii

1. Napiste vyhodu pouziti thiaminu oproti alkalickému kyanidu.

body:

2. Molekula thiaminu ma relativné kysely vodik na péticlenném thiazolovém cyklu, ktery je mozné ve
vodném prostredi odtrhnout hydroxidem. Jestlize do reakce pouzivame hydrochlorid thiaminu

(thiamin-HCl, M, =337,3 g/mol), je do reakce pridan dostatek hydroxidu sodného na odtrzeni tohoto
protonu? Zduvodnéte.

® CI@
N NN\

thiamin OH

body:
3. Vypocitejte hodnoty R; benzaldehydu a benzoinu.
R¢benzaldehydu
Rt benzoinu
body:
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4. Podle TLC okomentujte Cistotu vychoziho benzaldehydu. Jaka je bézna necistota vyskytujici se
v benzaldehydu?

Cistota vychoziho benzaldehydu:

Bézna necistota v benzaldehydu:

body:

5. Podle TLC okomentujte cCistotu surového a rekrystalizovaného produktu, tedy (ne)pfitomnost
necistot(y).

Cistota surového produktu:

Cistota rekrystalizovaného produktu:

body:

6. Pred odchodem z laboratore na stole ponechte Petriho misku s produktem, TLC desticku a pracovni
list.

Prostor pro hodnoceni

Vzhled:

Vytézek:

Cistota:

TLC:

Bodova ztrata (nahradni sklo atd.) bod
ody:

10
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Soutézni Cislo

Uloha 2 Jodometrické stanoveni kofeinu 12 bodi
Spotreba odmérného roztoku thiosiranu sodného pfi titraci kofeinu
- . PRIJATA
Cislo stanoveni 1. 2. 3. 4. SPOTREBA
spotreba
[ml]
body:
Pozndmka: neni nutné vyplnit vsechna policka, rozhodujici je hodnota prijaté spotreby
1. Napiste vycislenou iontovou rovnici reakce thiosiranovych iontii s jodem.
body:
2. Vypocitejte skute¢nou koncentraci roztoku jodu.
Opiste pfesnou koncentraci odmérného roztoku cyg,s,0, = mol/1
Vypocty:
c= mol/]
body:

11
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3. Vypocitejte prumérnou hmotnost kofeinu v jedné tableté.

Soutézni Cislo

Vypocty:

mg

body:

4. Proc se pri standardizaci roztoku jodu roztok pred titraci filtruje?

body:

12




