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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.

Uloha1 Jodometrické stanoveni vitaminu C 12 bodu

Kyselina L-askorbova, znama také pod nazvem vitamin C, je pro télo dilezity antioxidant. Clovék, primati
a néktefi dalsi savci musi vitamin C ziskavat z potravy, protoZe si jej nedokdazi sami vytvofit. Kyselinu
L-askorbovou lze stanovit oxidimetrickymi metodami, pfi kterych je oxidovdna na kyselinu
L-dehydroaskorbovou.
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Pomiicky: Chemikalie:
e odmérnabarka 100 ml se vzorkem e roztok jodu, ¢ =0,05 mol-dm
e 2xpipeta25ml (pfesnou koncentraci uvedou organizatofi)
e 2x kadinka 250 ml e roztok thiosiranu sodného, ¢ =0,05 mol-dm™
e stfitka s destilovanou vodou (presnou koncentraci uvedou organizatofi)
e nalevka ® 2Mroztok kyseliny sirové
e 3xtitra¢nibarika ® roztok Skrobového indikatoru
e  byreta 25 mlastojan s drzaky ® vzorek kyseliny L-askorbové

e pipetovaci balonek

e odmeérny valec 50 ml

e odmérny valec 10 ml

e ochranné bryle a rukavice
e  papirové utérky

o 2x kapatko

M(kyselina L-askorbova) = 176,12 g-mol™

Ukol:
Stanovte jodometricky hmotnost kyseliny L-askorbové ve vzorku.
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Pracovni postup pro stanoveni kyseliny L-askorbové

1. Doplnte 100 ml odmérnou bariku se vzorkem destilovanou vodou po rysku.
Odpipetuje 25 ml roztoku vzorku do titracni barky.
Do banky se vzorkem odpipetujte 25 ml roztoku jédu, obsah barky promichejte a poté pridejte 20
ml destilované vody a 5 ml 2m kyseliny sirové.

4. Titrujte odmérnym roztokem thiosiranu sodného az do doby, kdy obsah barfiky zméni barvu z hnédé
na svétle zlutou.

5. Pridejte priblizné 1 ml Skrobového indikatoru a pokracujte vtitraci az do odbarveni modrého
obsahu barky.

6. Titraci provedte trikrat, spotfeby zaznamenejte do pracovniho listu.

Otazky a ukoly:

1. Napiste vycislenou rovnici v iontovém tvaru reakce thiosiranovych iontd s jédem.

2. Vypocitejte hmotnost kyseliny L-askorbové v pdvodnim vzorku. Pfesnou koncentraci roztokl jodu
a thiosiranu sodného vam poskytnou organizatofi.

3. Najakém principu funguje Skrobovy indikator?

4. Vevzorci kyseliny L-askorbové vyznacte hvézdic¢kou stereogenni centrum/centra.
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Uloha 2 Jak vy¢istit acetanilid 28 bodui

Vcera jste v laboratofi pfipravili acetanilid. Po rekrystalizaci jste ziskali krasné bilé krystaly, které jste nechali
do rana susit na filtracnim papiru v digestofi. Vedle susil vas kolega kyselinu salicylovou. V noci se pfihnala
velkd bourka a prdvan naval do digestofe z komina saze a pisek. Navic rozfoukal kolegovy krystaly kyseliny
salicylové a vas plivodné béloucky a Cistoucky acetanilid je nyni znecistény piskem, sazemi a kyselinou
salicylovou. Vy si s tim ale zajisté poradite.

Chemikalie:

acetanilid znecistény kyselinou salicylovou, sazemi a piskem 30g

vzorky na TLC, oznacené 1, 2, 3, kazdy v malé vialce (obsahuji acetanilid, kyselinu salicylovou
a 1,4-dibrombenzen v neznamém poradi)

ethanol

ethyl-acetat

Pomucky:

Erlenmeyerova barika 250 ml

kadinka 250 ml 2x (lze pouZit z tlohy 1)

sklenéna nalevka (prdmér alespon 7 cm)

odmeérny valec 10 ml (lze pouzit z Glohy 1)

odmeérny valec 100 ml (lze pouzit z tlohy 1)

kovova Spachtle nebo Zicka

varny kaminek

elektricka plotynka nebo kahan + trojnozka + sitka

Petriho miska na filtracni papir se vzorkem 2x (oznacend A a B)
kadinka (prdmér alespon 5 cm) + Petriho miska na prikryti
sklenéna kapilara nebo sklenéna Pasteurova pipeta 2x

TLC desticka

vialka (sklenénd, plastova, Eppendorfka) 2x

kapatko 1 ml 2x (nebo mala injekéni strikacka)

pinzeta

stojan* s drzaky (kfizova svorka*, velka klema*, pfipadné filtraéni kruh) (*lze pouzit z lohy 1)
filtracni papir

ntzky

mékka tuzka

pravitko

lihovy fix na popisky

kozené pracovni rukavice (na praci s horkym sklem)

filtracni aparatura ¢. 2 (neni nutnd): odsavaci barka, gumové tésnéni (nebo vrtand zatka),
Blichnerova nalevka o priméru cca 6 cm, vodni vyvéva
laboratorni bryle (lze pouzit z ilohy 1)

rukavice (lze pouzit z dlohy 1)
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Bezpecnostni opatreni:

Ochranné pomicky:

PFi praci méjte na ocich ochranné bryle a na rukou rukavice.
H-véty:

acetanilid: H302

kyselina salicylova: H302, H318

1,4-dibrombenzen: H315, H319, H335, H400, H411

H302 Zdravi Skodlivy pfi poziti.

H315 Drazdi kdzi.

H318 Zplisobuje vazné poskozeni oci.

H319 Zplsobuje vazné podrazdéni oci.

H335 Mize zplsobit podrazdéni dychacich cest.

H400 Vysoce toxicky pro vodni organismy.

H411 Toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi ucinky.
Likvidace odpada:

Vodné roztoky vylévejte do vylevky. Organicka rozpoustédla a jejich roztoky vylévejte do specialnich

nadob na odpadni rozpoustéd|a.

Pracovni postup:
a) I1zolace acetanilidu

1. Znecistény acetanilid prevedte do 250ml Erlenmeyerovy bariky a pridejte k nému varny kaminek.
Prilijte 40 ml vody, banku postavte na vyhfivanou plotynku (pfipadné muzete pouzit kahan
s trojnozkou a sitkou) a zanéte zahfrivat.

2. Nezzacne voda v barice vfit, pfipravte si filtra¢ni aparaturu podle obrazku 1a: ke stojanu pripevnéte
filtracni kruh, vloZte do néj nalevku a pod ni umistéte 250ml kadinku. Stopka nalevky by se méla
dotykat stény kadinky. Poskladejte filtracni papir (obrazek 2) a vlozte jej do nalevky.

3. Az zacne voda v barice vfit, ¢ast krystalll se rozpusti a zbytek vytvofi taveninu, ktera bude tvofit
nazloutld ,oka“ na dné banky. Po malych ¢astech (cca 3 ml) pridavejte ke smési vodu avzdy
pockejte, az se smés zacne znovu vafit. Pfidavky opakujte, az nez se rozpusti ,,oka“ acetanilidu. Poté
pridejte jeSté 5 ml vody a opét pocCkejte, az smés zacne vfit.

4, Vypnéte zahfivani. Banku v rukavicich opatrné uchopte a smés za horka prefiltrujte. Pracujte
opatrné, banka je horka.

5. Kadinku sfiltratem vychladte pod proudem studené vody. Vylouci se bilé krystalky acetanilidu.
Produkt nechte jesté 5 min stat pfi laboratorni teploté. Mezitim odloZte filtracni papir se
zachycenym piskem a aktivnim uhlim na Petriho misku oznadenou Vasim startovnim cislem a
pismenem A, nalevku oplachnéte a osuste.

6. Pripravte sifiltracni aparaturu. Dle pokynU organizator( zvolte jednu z nasledujicich variant:
a) Béznafiltrace (obrazek 1a): postup viz bod (2).

b) Filtrace za snizeného tlaku (obrazek 1b): Odsavaci banku uchytnéte pomoci kovové klemy ke
stojanu. Do hrdla vloZte gumové 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 nepresahoval do stén. Filtracni papir lehce navlhéete vodou, aby dobre
prisedl na otvory v nalevce.
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b) |
. nalekazl ’ ) - Bulchnvergva nal'evka
s filtraénim papirem s filtraénim papirem
~-—— gumove tésnéni

-« filtracni kruh

~— pfipojeni k vyvévé

-«—— odsavaci barika

—~— kadinka

Obrazek 1: Sestaveni filtra¢ni aparatury. a) Bézna filtrace s filtracnim papirem, b) filtrace za snizeného tlaku
pfes Blichnerovu nalevku.

Obrazek 2: Postup skladani filtracniho papiru.

7.

Vyloucené krystaly odfiltrujte a promyjte malym mnozstvim studené vody. Filtracni papir opatrné
preneste na Petriho misku oznacenou vasim startovnim cislem a pismenem B a nechte susit na
vzduchu.

b) Tenkovrstva chromatografie (TLC)

Postup pripravy TLC desti¢ky i vyvijeci cely uvadi obrazek 3.

1.

Z rekrystalizovaného produktu odeberte velmi malé mnozstvi (na Spicku Spachtle) krystall
a preneste je do prazdné vialky, kterou oznacte pismenem V (vzorek). Druhou prazdnou vialku
oznacte E (ethanol). Do vSech péti vialek, 1, 2, 3,V a E pfidejte po 1 ml ethanolu. Promichejte, az se
vzorky rozpusti. Vzorky 1, 2 a 3 obsahuji acetanilid, kyselinu salicylovou a 1,4-dibrombenzen
v neznamém poradi.

Do kadinky opatfené Petriho miskou jako vickem nalijte 4-5 mm vysokou vrstvu ethyl-acetatu.
Kadinku priklopte Petriho miskou. Pfipravte si TLC desticku. Obycejnou tuzkou nakreslete
startovaci linii a oznacte pozice pro naneseni vzork(: 1, 2, 3, V. 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
kapildru ponofite do roztoku a nasledné ji velmi opatrné a lehce pfilozite kuréené pozici na
desticce, aby se uvolnilo jen malé mnozstvi roztoku a vytvofrilo 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 natdhnout malé mnozZstvi roztoku. Zbytek roztoku z kapilary nechte
vsaknout do filtracniho papiru. Kapilaru poté ponorte do vialky E obsahuijici Cisty ethanol, nechte
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nasat trochu kapaliny a poté pfilozte k filtracnimu papiru a nechte vsaknout. Toto promyti jesté
jednou zopakujte a poté umytou kapilarou naneste jednu kapku vzorku 2 na znacku 2. Postupné
naneste vSechny Ctyfi vzorky. Pockejte asi minutu, nez se odpafi zbytek rozpoustédla. Pod UV
lampou ovérte, Ze jste nanesli odpovidajici mnoZstvi vzorku - te¢ky na startu museji byt jasné
viditelné, ale nesméji byt pfilis velké a nebo se dokonce slévat. Pokud jsou tecky malo intenzivni,
pfidejte na kazdou znacku dalsi kapku/y vzorku. Pokud se vam pfiprava desticky nepodafrila,
muzete si od dozoru v laboratofi vyzadat novou (bodova ztrata -1 bod). Celkem mate narok pouze
na dvé desticky - tu, kterou jste dostali na za¢atku, a jednu nahradni.

4. Pomoci pinzety preneste desticku do kadinky (vyvijeci cely) s ethyl-acetatem, aby se jeji bocni
okraje nedotykaly stén. Celu uzavrete a nechte desticku vyvijet.

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

6. Desticku umistéte pod UV lampu a tuzkou opatrné obkreslete pozici skvrn. Pozndmka: skvrny
putujici s Celem rozpoustédla maji tendenci se rozmyvat do stran a tvofit souvisly pruh v ele
desticky.

a) b) c)
gelo I cca 0,5 cm startovni Gislo '/
% v;
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Obrazek 3: Provedeni TLC analyzy. a) Pfiprava TLC desticky, b) naneseni skvrn, c) pfiprava vyvijeci cely
(kadinky) s mobilni fazi.

Ukoly:
1.

Srovnanim retencnich faktort nezndmych vzorkl 1-3 a vami rekrystalizovaného acetanilidu urcete,
ktery z neznamych vzork( 1-3 obsahuje acetanilid, a sv(ij zavér vysvétlete.

Ktery znezndmych vzorkd 1-3 obsahuje 1,4-dibrombezen a ktery kyselinu salicylovou? Své
rozhodnuti zd{ivodnéte.

Vypoctéte hodnotu Ry vzorku 2.

Podle TLC urlete, zda se vam podafilo krystalizaci oddélit vSechnu kyselinu salicylovou
od acetanilidu.

Pfed opusténim pracovniho mista pfipravte vedle sebe Petriho misku (A) s filtracnim papirem
obsahujicim necistoty, Petriho misku (B) s rekrystalizovanym acetanilidem, TLC desticku/y a
pracovni listy.
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Soutézni Cislo

PRACOVNI LIST 40 BODU
Uloha1l Jodometrické stanoveni vitaminu C 12 bodu
OZNACENI VZORKU:
Spotreba odmérného roztoku thiosiranu

. , PRIJATA

¢islo stanoveni 1. 2. 3. 4, SPOTREBA

spotieba
[ml]
body:

1. Napiste vycislenou rovnici viontovém tvaru reakce thiosiranovych iontt s jodem.

body:
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2. Vypocitejte hmotnost kyseliny L-askorbové v puivodnim vzorku.

Opiste pfesnou koncentraci odmeérného roztoku cyg,s,0, = mol - dm™3
Opiste pfesnou koncentraci roztoku ¢, = mol - dm™3
Vypocty:
m= m
8 body:
3. Na jakém principu funguje skrobovy indikator?
body:
4, Ve vzorci kyseliny L-askorbové vyznacte hvézdickou stereogenni centrum/centra.
H(z H o
~ @)
body:
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Uloha 2 Jak vy¢istit acetanilid 28 bodui

1. Srovnanim retencnich faktori neznamych vzorkidi 1-3 a vami rekrystalizovaného acetanilidu
urcete, ktery z neznamych vzorki 1-3 obsahuje acetanilid, a sviij zavér vysvétlete.

Vzorek, ktery obsahuje acetanilid:
body:

2. Ktery zneznamych vzorkii 1-3 obsahuje 1,4-dibrombezen a ktery kyselinu salicylovou? Své
rozhodnuti zdlivodnéte.

1,4-dibrombenzen:

kyselina salicylova: body:

3. Vypocitejte hodnotu R; vzorku 2.

body:

4. Podle TLC urcete, zda se vam podarilo krystalizaci oddélit vSechnu kyselinu salicylovou
od acetanilidu. Zakrouzkujte spravnou odpovéd.

Kyselinu salicylovou se mi podafilo / nepodafrilo oddélit.
body:

5. Pred opusténim pracovniho mista pripravte vedle sebe Petriho misku (A) s filtracnim papirem
obsahujicim necistoty, Petriho misku (B) srekrystalizovanym acetanilidem, TLC desticku/y
a pracovni listy.

Prostor pro hodnoceni

Bodova ztrata
body:

10




