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Pavol Tarapcik

Maximalne 25 bodov
Doba rieSenia: bez éasového obmedzenia

Ciefom domaceho a Skolského kola je ziskanie a preukazanie hlbokych vedomosti
0 vSeobecnych chemickych principoch odmernej analyzy. Pripravna Cinnost sa ma
venovat spésobom vykonania a vyhodnotenia analytického experimentu, riesSitel uloh
chemickej olympiady ma vediet rieSit zadania obsahujuce aj zlozitejSiu stechiometriu
a aj priame a nepriame spOsoby stanovenia.

K vedomostiam potrebnym pri rieSeni uloh analytickej praxe patria vdeobecne
chemickeé, ale aj matematické a fyzikalnochemické poznatky. Tieto sa ziskaju
domacou pripravou Studiom vhodnej literatuary. Ako pomécka, ¢o vSetko si treba pri
priprave vSimat, sluzi 3. uloha, v ktorej je vybraté mnozstvo otazok tykajucich sa
analytickych cinnosti v laboratoriu a niektorych analytickych metéd. Vzhladom na
zameranie praktickych uloh su aj tieto ulohy zamerané najma na vyuZzitie redoxnych
reakcii.

Cieflom praktickej c&innosti v domacom/Skolskom kole CHO je nacvienie
laboratérnych operacii typickych pre odmernu analyzu. Na to vyuzite prakticku pracu.
Pripravna cinnost sa ma venovat aj spdsobom vyhodnotenia analytického
experimentu. O laboratérnej praci a jej primarnych vysledkoch treba viest dékladny
zaznam. Tam patria
- pripravné vypocty,

- chemické principy (rovnice) merania a suvisiacich javov,
- postup pri praci a zaznam pozorovania,

- prehlfadne usporiadané namerané hodnoty,

- spracovanie nameranych hodndét — vypocty,

- Zavery.



Odporucana literatura:

M. Cakrt a spol.: Praktikum z analytickej chémie, Bratislava, Alfa, 1989.

A. PurdeSova a kol.: Praktikum z analytickej chémie, Bratislava, STU, 2016.

P. TarapCik a kol.: Zbierka prikladov z analytickej chémie, Bratislava, STU, 1995.
J. Labuda a kol.: Analyticka chémia, Bratislava, STU, 2014.

Skripta Analyticka chémia | a Il, Bratislava, STU, 1996, upravené do elektronickej
podoby su k dispozicii na webovej stranke Ustavu analytickej chémie FCHPT STU
http://www.chtf.stuba.sk/kalch/eAC.php.

Uloha 1a Syntéza komplexnej zluéeniny $tavelan — Fe3* (1,5 b)

Oxalatovy komplex Fe(lll) je zaujimavy pre svoju fotocitlivost. PouzZiva sa v chemickej
aktinometrii, ktorou sa urcuje pocet fotonov, ktoré presli danou sustavou. Pri oZiareni

svetlom sa zelené kryStaly postupne rozkladaju a menia na Zltooranzovy produkt.

Chemikalie:
Mohrova sol (hexahydrat siranu amoénno-zZeleznatého), kyselina sirova (zriedena 1:3),
kyselina Stavelova (v kvalite p.a.), Stavelan draselny, peroxid vodika, deionizovana/

destilovana voda, etanol.

Pomocky:
kadi¢ky, odmerné valce, kvapkadla, zahrievanie (elektricka platha alebo kahan a
keramicka sietka, analyticky filtracny lievik a filtrany papier alebo odsavacka

s filtracnou fritou, predvazovacky s presnostou na miligramy alebo analytické vahy.

Postup - Syntéza:

ZmieSajte v kadicke asi 1 g Mohrovej soli (Mr 392,14) + 3 cm? vody + 4 kvapky 1:3
zriedenej kyseliny sirovej, za premieSavania pridajte 5 cm® 1 mol.dm3 kyseliny
Stavelovej a zahrejte do varu. Zmes nechajte pomaly ochladnut — tuha latka klesne na
dno. Dekantujte kvapalinu a tuhu latku premyte 3 cm? horucej vody (80 °C), zopakuijte
premytie.

Zrazenina je komplex — Fe(ll)-8tavelan

Opiste vlastnosti produktu.


http://www.chtf.stuba.sk/kalch/eAC.php

Pridajte k zrazenine 2 cm3 2 mol.dm K2C204, zmes zahrejte na vodnom kupeli na
40 °C a opatrne pridajte 2 cm® 6 % H202. Potom pridajte do banky 1,5 cm® 1 mol.dm-3
kyseliny Stavelovej a zahrejte do varu. Varte 1 minutu.

Nechajte zmes ochladnut na laborat6rnu teplotu.

Odfiltrujte zrazeninu a filtrat ochladte v kupeli fad-voda, pridajte 8 cm? etanolu a
mieSajte. Tuhy produkt odfiltrujte, vysuste na vzduchu alebo medzi filtraénymi
papiermi.

Opiste vlastnosti produktu.

UrcCite ziskanu hmotnost’ (ma).

Uloha 1b Analyza komplexnej zliéeniny $tavelan — Fe3* (3,75 b)

Predchadzajucim postupom mézu vzniknut tri komplexy:

(@) @] O
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Na zaklade stanovenia manganometrickou titraciou urcte, ktora zo Struktur je

vysledkom syntézy.

Chemikalie:
kyselina Stavelova (v kvalite p.a.), manganistan draselny, kyselina sirova (zriedena

1:3), deionizovana/destilovana voda.

Pomécky:

kadicky, odmerné valce, kvapkadla, zahrievanie (elektricka platha alebo kahan a
keramicka sietka, predvazovacky s presnostou na miligramy alebo analytické vahy,
titrané banky (Erlenmeyerove banky), byreta, byretovy lievik, nedielikované pipety,

odmerné banky.



Poznamky:
a) pri manganometrickych pokusoch pouZivajte deionizovanu/destilovanu vodu,
ktora sa kratko povarila a uzavreta ochladila.
b) roztok manganistanu draselného sa odporuca pripravit aspon 24 hodin pred

jeho pouzitim.

Postup

1. Priprava Standardného roztoku kyseliny Stavelovej

Pripravte 250,00 cm? asi 0,025 mol.dm3 roztoku kyseliny Stavelove;.
Vypocitajte potrebnd hmotnost’ dihydratu kyseliny Stavelovej (zakladna latka)
na pripravu tohto roztoku. Odvazte presne vypocitané mnozstvo a rozpustite ho
v deionizovanej prevarenej a ochladenej vode. V odmernej banke doplite
roztok po znacku deionizovanou vodou. Vypocitajte presnu koncentraciu vami

pripraveného odmerného roztoku.

2. Priprava odmerného roztoku KMnQO4
Pripravte 250 cm? asi 0,015 mol.dm roztoku KMnQa.

Vypocitajte potrebnd hmotnost manganistanu draselného na pripravu tohto
roztoku. Odvazte priblizne vypocitané mnozstvo a rozpustite ho v prevarenej a

ochladenej deionizovanej vode.

3. Standardizacia odmerného roztoku KMnOa4

Do titraénej banky pipetujte 25 cm? Standardného roztoku kyseliny Stavelovej,
pridajte 2 cm3 H2SO04 (zriedena 1:3) a zahrejte pod bod varu (teplota nesmie
prekroCit 90 °C. Titrujte za hordca manganistanom draselnym do prvého
postrehnutelného ruzového sfarbenia, ktoré je trvalé (asporn 30 s). Farebna
zmena nastane jednou kvapkou KMnOa. Pri titracii sa pridava prvy mililiter po
kvapkach, aby sa stihol roztok odfarbovat. Roztok musi byt pocas titracie
horuci. Titraciu zopakujte minimalne trikrat, urCte reprezentativhu hodnotu
spotreby odmerného roztoku pri titracii a vypodcitajte skuto€nu koncentraciu

vami pripraveného roztoku manganistanu draselného.

Poznamka: Pred experimentom vypocitajte predpokladanu spotrebu odmerného
roztoku.



4. Stanovenie Stavelanu v komplexe

Syntetizovany komplex z Ulohy la rozpustite (250 mg do 250 ml) vo vode
(odmerna banka), na titraciu odoberte 20 cm? roztoku, okyslite ho 7 cm? roztoku
(1:3) kyseliny sirovej a zmes zahrejte pod bod varu (teplota nesmie prekrocit
90 °C. Titrujte za horuca manganistanom draselnym do prvého
postrehnutelného ruzového sfarbenia, ktoré je trvalé (aspon 30 s). Farebna
zmena nastane jednou kvapkou KMnOa. Roztok musi byt pocas titracie horuci.
Titraciu zopakujte minimalne trikrat, urCte reprezentativnu hodnotu spotreby
odmerného roztoku pri titracii.

Vypocitajte hmotnost Stavelanu v komplexe.

Vyhodnotenie:
Napiste chemicku reakciu pri prvom kroku syntézy.
Vypocitajte % Stavelanu v syntetizovanom kone¢nom produkte.
Ktoré z troch ponuknutych zloZzeni produktu zodpoveda vysledkom analyzy?
Aka je teoreticka hmotnost produktu (m2)?

Vypocitajte vytazok ziskaného produktu.

Uloha 2 TITRACIA KYSELINY ASKORBOVEJ JODIENANOM DRASELNYM
(12,25 b)

Kyselina askorbova (vitamin C, CeHsOs, dalej oznaCend ako AscH2) je slaba
kyselina, ktora disociuje v dvoch krokoch takto:

AscHz = AscH™ + H* Ka1 = 6,8x107°

AscH- = Asc? + H* Kaz2 = 2,7x10712

Kyselina askorbova sa lahko oxiduje na kyselinu dehydroaskorbovu, ¢o vyjadruje

nasledujuca polreakcia:

CsHsOs = CesHsOs + 2 H* + 2 &~

HO OH

HO o) @]
HO o) O OH

OH

Kyselina askorbova (CeHsOs) Kyselina dehydroaskorbova (CsHsOs)



Typickym titraCnym Cinidlom pouZzivanym pri redoxnej titracii kyseliny askorbovej je
jodi¢nan draselny, KIOs. Ak sa titracia robi v prostredi 1 mol.dm=2 HCI, reakcia prebieha
nasledovne:

3 CsHsOs + 103~ = 3 CsH6Os + I~ + 3 H20

Koniec titracie sa prejavi tak, Zze nadbyto€ny jodi¢nan reaguje okamzite s jodidovymi
aniénmi, pritomnymi v roztoku, pricom sa uvolni jod, ktory sfarbi pridany Skrobovy

roztok na modro:

[Os~+51"+6 H = 312+ 3 H20

Chemikalie:

jodi¢nan draselny,

kyselina chlorovodikova, zriedena 1:5,
indikatorovy roztok skrobu,

kyselina askorbova.

Pomocky:

byreta so stojanom a byretovym lievikom,

odmerna banka, odmerny valec,

titracné (Erlenmeyerove) banky,

kvapkadlo, striekacka (polyetylénova flasa stlaacia) s deionizovanou vodou,

pipeta, balonik na plnenie pipety.

Postup

1. Priprava odmerného roztoku KlOs

Pripravte 250 cm? asi 0,005 mol.dm roztoku KlOs.
Vypocitajte potrebni hmotnost’ jodi¢nanu draselného na pripravu tohto roztoku.
Odvazte na analytickych vahach priblizne vypocitané mnoZzstvo a rozpustite ho
v deionizovanej vode. Preneste ho kvantitativne do odmernej banky, doplrite po
znaCku a premieSajte. Vypocitajte presnu latkovu koncentraciu pripraveného

roztoku.



2. Titracia neznamej vzorky

Neznamu vzorku roztoku v Cistej 200 ml odmernej banke doplrite po znacku
deionizovanou vodou a roztok dobre premieSajte. Odpipetujte 25,00 ml tohto
roztoku do titraCnej
zriedeného roztoku HCI a roztok dobre premieSajte kruzivym pohybom. Pridajte
asi 40 kvapiek skrobového roztoku a titrujte roztokom jodi¢nanu draselného do
trvalého modrého sfarbenia. Zaznamenajte konecny objem titrantu. Titraciu
zopakujte minimalne trikrat. Vypocitajte hmotnostnu koncentraciu kyseliny

askorbovej v mg CeHsOs na cm? roztoku.

Uloha 3 VSeobecné chemické a suvisiace otazky/problémy s uplatnenim v praxi

analytickej chémie. (7,5 b)

V ramci domaceho Studia vyrieSte nasledujuce podulohy s vyuzitim vhodnej literatary

a inych zdrojov informacii.

A) Rovnice redoxnych reakcii doplrite pravé strany, vycislite rovnice a uved’te

analyticky vyznam/vyuZitie daného deja

Doplnte a vycislite
Doplnte a vycislite
Doplnte a vycislite
Doplrite a vycislite
Doplrite a vycislite
Doplrite a vycislite
Doplrite a vycislite
Doplnte a vycislite
Doplnte a vycislite
Doplrite a vycislite
Doplrite a vycislite
Doplrite a vycislite

Doplrite a vycislite

Vydislite rovnicu z ulohy 2, ktora plati pre titraciu v prostredi 5 mol.dm=3 HCI

Mn + H2SO4

Fe2* + Cro072 + HY
C204%2 + MnO4 + H*
MnO4 + C2HsOH + OH-

BrOsz + I-+ H*

v

CrO42 + I+ H*

kyselina askorbova (CeHsOs) + Ce** + ...

v

7

Mn?* + S208?~ + H* (Ag-katal.)

Cu?t+ I

- +O2+H —

I+ OH-

N
7

A

HIO + S203% + OH-

S03% + 137 + H20

banky. Pomocou odmerného valca pridajte 25 ml

7

CsHsOs + 103~ + H* + CI- = CeHeOs + ICl2~ + H20

v



B) VSeobecne — odmerna analyza:

Uvedte, aky je rozdiel medzi pojmami ,koncovy bod titracie® a ekvivalentny bod

titracie”.

Vysvetlite, kedy je potrebné pouZzit spatnu titraciu.

Opiste podrobne postup merania objemu pomocou nedelenej pipety.

Opiste podrobne postup merania objemu pomocou odmernej banky.

Pri priprave odmerného roztoku sa presne navazené mnozstvo zakladnej latky
rozpustalo za tepla. Experimentator neochladil tento roztok pred jeho prenesenim do

odmernej banky. Zdévodnite, ako sa to prejavi na koncentracii pripraveného roztoku.

Pri napifiani byrety zostala pod kohutom vzduchova bublina, ktora sa pri titracii

vytlaCila von. Uvedte, aky bude vysledok merania, ak meranie bolo inak spravne.

Pri napinani byrety zostala pod kohttom vzduchova bublina, ktora pri titraciach zostala

pod kohutom. Uvedte, aky bude vysledok merania, ak meranie bolo inak spravne.

Pri napifani byrety zostala nad stupnicou na stene byrety kvapka odmerného roztoku,
ktora pri titracii stiekla nadol. Uvedte, aky bude vysledok merania, ak meranie bolo

inak spravne.

Pri priamom titrathom stanoveni experimentator preplachol byretu pred meranim
destilovanou vodou a nepremyl ju odmernym roztokom. Vysvetlite, sa to prejavi na

vysledkoch experimentu.

Pri priamom titraénom stanoveni experimentator pri priprave odmerného roztoku
nepremiesal dostatoCne odmerny roztok v odmernej banke. Uvedte, ako sa to prejavi

na vysledkoch experimentu.



Pri priamom titrachom stanoveni experimentator pouZil nevysuSenu titraCnu banku.

Vysvetlite, ako sa to prejavi na vysledkoch experimentu.

Definujte, €o je v analytickej chémii zakladna latka.

Pri praci s nizSimi koncentraciami treba robit' tzv. slepy pokus. Vysvetlite, aké su na to

dévody.

Pri  opakovanych experimentoch zviacerych vysledkov ziskavate jeden

reprezentativny. Opiste, ako ho urcite.

C) Redoxné reakcie v odmernej analyze:

Pri Standardizacii roztoku manganistanu pomocou kyseliny stavelovej nebola pridana

do titraénej banky kyselina sirova. Vysvetlite, aky to ma vplyv na vysledok merania.

Napiste polreakciu priebehu redukcie manganistanu v kyslom prostredi a

v neutralnom prostredi.

Napiste, v akej chemickej forme je kyselina Stavelova ako zakladna latka.

Vysvetlite, pre€o sa titracia pri Standardizacii manganistanového odmerného roztoku

pomocou kyseliny Stavelovej robi za horuca.

Zdbvodnite, preCo sa roztok kyseliny Stavelovej nesmie varit..

Vysvetlite, ako sa zabrani oxidacii chloridov manganistanom pri manganometrickom

stanoveni Zeleza v prostredi HCI?

Definujte funkénu oblast redoxného vizualneho dvojfarebného indikatora.

Vyhladajte v tabulkach Standardné redoxné potencialy pre redukciu Cu?*/Cu* a l2/I".
Rozhodnite, ¢o je v tejto dvojici silnejSim oxidovadlom? Vysvetlite pre€o je mozné

jodometrické stanovenie medi vo forme Cu?*.

10



Pri Standardizacii tiosiranu jodometricky sa pri priprave reakéného prostredia do

kyslého roztoku pridava NaHCO:s.
a) Vysvetlite, Co sa dosiahne touto operaciou.

b) Zdovodnite, pre€o treba pockat s pridavanim dalSich zloZiek reakénej zmesi do

ukonéenia ,Sumenia“.

D) Vseobecna chémia a ,,pocCty“

Rozhodnite, ktoré z tychto kationov tvoria vzdy farebné soli: Li* Cr3* Ra?* Ni?*

Rozhodnite, ktoré z tychto aniénov tvoria vzdy farebné soli: CrOs> S04> NOsz SCN-
PO4*

Vysvetlite, preco niekedy pH reakéného prostredia ovplyvni priebeh zraZacej/redoxne;j

reakcie?
Oznacte spravne tvrdenie: Roztok (nie len vodny) je acidobazicky neutralny ak:
a)pH=17, b) koncentracia H* je 107 mol.dm-3
c) koncentracia [H*] = [OH],  d) lakmus sa farbi na fialovo
Zapiste skupinu Cisel v jednotnej presnosti: 1,2345 23,4 3,456.10°° 98795
Zaokruhlite na 4 platné Cislice Cislo 0,53 presne.
Uvedte, kolko platnych Cislic je v Cisle 0,00260 ?

Nakreslite priebeh funkcie 1 — e™.

Napiste vSeobecnu rovnicu priamky prechadzajucej pociatkom systému suradnic.
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Chemikalie pouzité v ulohe 1 a 2 s oznaéenim klasifikacie rizikovych vlastnosti

Mohrova sol (hexahydrat siranu amonno-zeleznatého)
H315 Drazdi kozZu.

H319 Spdsobuje vazne podrazdenie oc€i.

H335 Modbze spbsobit podrazdenie dychacich ciest.

kyselina sirova (zriedena 1:3)
H290 Moze byt korozivna pre kovy.
H314 Spdsobuje vazne poleptanie koZze a poskodenie oc€i.

kyselina tavelova (1 mol.dm3)
H302+H312 Zdraviu Skodlivy pri poziti alebo pri styku s kozZou.
H318 Spdsobuje vazne poskodenie odi.

§tavelan draselny (2 mol.dm3)
H302+H312 Zdraviu Skodlivy pri poZziti alebo pri styku s koZou.

peroxid vodika (6 %)

H302 Skodlivy po poziti.

H318 Spdsobuje vazne poskodenie odi.

H412 Skodlivy pre vodné organizmy, s dlhodobymi tginkami.

etanol
H225 Velmi horfava kvapalina a pary.
H319 Spdsobuje vazne podrazdenie oci.

manganistan draselny

H272 Mbze prispiet k rozvoju poZiaru; oxidacné cinidlo.

H302 Skodlivy po poziti.

H410 Velmi toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi u€inkami.

jodi¢nan draselny

H272 Mbze prispiet k rozvoju poZiaru; oxidacné Cinidlo.
H315 Drazdi kozu.

H319 Spdsobuje vazne podrazdenie o€i.

H335 Mbze spbdsobit podrazdenie dychacich ciest.

kyselina chlorovodikova, zriedena 1:5

H290 Madbze byt korozivna pre kovy.

H314 Spdsobuje vazne poleptanie koze a poskodenie oci.
H335 Mbze spbdsobit podrazdenie dychacich ciest.

kyselina askorbova nie je klasifikovana ako nebezpecna latka
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PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategdria A — 56. rocnik — Skolsky rok 2019/20
Domace a Skolské kolo

Samuel Andrejéak, Martin Putala

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: 120 minut (160 s preCistenim benzaldehydu) + 90 minut reakcia

Uvod
Ulohy z organickej syntézy v praktickej éasti tohto roénika chemickej olympiady budu
zamerané na kondenzacné reakcie aldolového typu.

Zvladnutie uloh bude vyZadovat zakladné teoretické znalosti a praktické
zru€nosti z izolacie, Cistenia (ako su extrakcia, filtracia za normalneho a znizeného
tlaku, krystalizacia), identifikacie a charakterizacie organickych zlu¢enin (ako su
tenkovrstvova chromatografia, NMR a IC spektroskopia).

Tak isto ako v minulom roc€niku, aj v tomto ro¢niku CHO uz bude organicka

syntéza hodnotenou sucastou krajského kola CHO.

Odporucana literatura:

Lubovolna priruCka praktickej organickej syntézy, napr.:

a) P.Ele¢ko, M. Meg&iarova, M. Putala, M. SaliSova, J. Sraga: Laboratérne cviéenie z
organickej chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 1998.

b) P. Magdolen, M. Mediarova, V. Polackova, E. Veverkova: Praktikum z organickej

chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 2016.

Priprava chalkénu ((E)-1,3-difenylprop-2-enénu)

Aldolova kondenzéacia je kondenzacna reakcia (vznikd komplexnejSia organicka
zlu€enina auvolfiuje sa voda), pri ktorej enol alebo enolatovy anidén reaguje
s karbonylovou zlu€eninou za vzniku pS-hydroxyaldehydu alebo g-hydroxyketénu
(tento krok predstavuje aldolovu reakciu) a nasledne dochadza k dehydratacii, ¢im

vznika konjugovany enal alebo endén (aldolova kondenzacia) (schéma 1).
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Kyslo katalyzovana reakcia:

ji§
(0] H* OH H R2 (0] OH 'HZO (0]
R1J\CH3 R1&CH2 R1MR2 RAK/ARZ
enol B-hydroxyketén/aldehyd produkt aldolovej
kondenzacie
Bazicky katalyzovana reakcia: 0 T
S S
JOJ\ baza o M@ HJ\RZ Q 0 M@
R1” “CHj R1&CH2 R1JU\R2
enolat

Schéma 1: Aldolova kondenzacia za bazickych alebo kyslych podmienok.

V tomto kole chemickej olympiady bude VasSou ulohou pripravit chalkén
aldolovou kondenzaciou pomocou benzaldehydu a acetofendnu bazickou katalyzou

(schéma 2).

@] 0] (0]
NaOH
H + —_— \
EtOH

Schéma 2. Reakcia benzaldehydu a acetofenonu v bazickych podmienkach za
vzniku chalkénu.

Material a pomécky:

MieSadlo s ohrevom alebo elektricky vari€¢, predvazovacky, lyZicka, 2 x 5 ml striekacka
(alebo delena pipeta a pipetovaci baldnik), 2 x 100 ml Erlenmeyerova banka, 2 x 50
ml banka s okrahlym dnom a zabrusom, 1 x 5 ml odmerny valec, 1 x 50 ml odmerny
valec, stojan, lapaky, svorky, spatny chladi¢, vodny kupel, Pasteurova pipeta, 3 x 50
ml kadi¢ka, odsavacia banka s manzetou, frita (alebo Blchnerov lievik, filtracny papier,
noznice), zdroj vakua (membranova alebo vodna vyveva), ladovy kupel (miska alebo
kadi¢ka s ladovou drtou a NaCl), magnetické mieSadielko alebo varné kamienky,
Spachtla, filtracny papier, ochranné okuliare, ochranné rukavice, stricka s destilovanou
vodou, teplomer.

Poznamka: Laboratorne sklo je mozné pouzit' aj v inych velkostiach podfa dostupnosti

miestneho vybavenia.
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Chemikalie:

chemikalia, obal H-veta* P-veta*

264, 270, 280, 301/312/330,

Acetofenén, v oznacenej liekovke 302, 319 337/313, 501

264, 270, 280, 301/312/330,

Benzaldehyd, v oznacenej liekovke 302/312, 315 302/352/312, 501

Destilovana voda, v oznacenej stricke alebo flasi

Hydroxid sodny, 5 % vodny roztok 315, 319 302/352, 305/351/338

210, 233, 280, 303/361/353,

0 o
Etanol 95%, v oznacenej flasi 225, 319 337/313, 370/378

Uhli¢itan draselny, v oznacenej nadobe 315, 319, 335 305/351/338

* - zdroj: karty bezpec¢nostnych udajov na http://www.sigmaaldrich.com pre koncentrované latky
Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 225 Velmi horfava kvapalina a pary.

H 302 Skodlivy po poziti.

H 302/312 Zdraviu Skodlivy pri poziti alebo pri styku s koZou.

H 315 Drazdi kozu.

H 319 Spésobuje vazne podrazdenie odi.

H 335 Méze spdsobit podrazdenie dychacich ciest.

Bezpecnostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)
P 210 Uchovavajte mimo dosahu tepla, horucich povrchov, iskier,

otvoreného ohna a inych zdrojov zapalenia. NefajCite.

P 233 Nadobu uchovavajte tesne uzavretu.

P 264 Po manipulacii starostlivo umyte pokozku.

P 270 Pri pouZivani vyrobku nejedzte, nepite ani nefajcite.

P 280 Noste ochranné rukavice/ ochranny odev/ ochranné okuliare/ ochranu
tvare.

P 301/312/330 PO POZITI: Pri zdravotnych problémoch volajte TOXIKOLOGICKE
INFORMACNE CENTRUM/ lekéara. Vyplachnite Usta.

P 302/352 PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnoZstvom vody a
mydla.

P 302/352/312 PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnozstvom vody. Pri
zdravotnych problémoch volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUMY/ lekara.
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P 303/361/353

P 305/351/338

P 337/313

P 370/378
P 501

PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): VSetky kontaminova-
né Casti odevu okamzite vyzlecte. PokozZku oplachnite vodou/sprchou.
PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minut ich opatrne vyplachuijte vodou.
Ak pouzivate kontaktné SoSovky a ak je to mozné, odstranite ich.
Pokracujte vo vyplachovani.

Ak podrazdenie o€i pretrvava: vyhladajte lekarsku pomoc/
starostlivost

V pripade poziaru: Na hasenie pouzite suchu chemikaliu alebo piesok.
Zneskodnite obsah/ nadobu v zariadeni schvalenom pre likvidaciu

odpadov.

Poznamka k bezpecnosti prace:

Mladistvi zZiaci

mo&Zu manipulovat s drazdivymi latkami (acetofendn, benzaldehyd,

roztok hydroxidu sodného) len pod priamym dozorom ucitela. Po pridani do reakcnej

zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti.

Obrazok 1: Aparatura pre reakciu (bez kupela) a pre rekrystalizaciu (s kupelfom)

Postup na pre€istenie benzaldehydu (ak je to potrebné).

V 100 ml Erlenmeyerovej banke sa rozpusti 8,0 g uhli¢itanu draselného v 20 ml vody

a prida sa priblizne 5 ml benzaldehydu. Obsah banky sa poriadne zamie$a a naleje do

50 ml odmerného valca, priCcom sa poCas 30 minut vytvoria 2 vrstvy. Z vrchnej

benzaldehydovej vrstvy sa odoberie pipetou alebo striekackou 1,3 ml benzaldehydu a
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prida sa do 100 ml Cistej Erlenmeyerovej banky. Tymto postupom sa od benzaldehydu
oddeli jeho oxidaCny produkt, kyselina benzoova. Nepouzity benzaldehyd opatrne

prelejte do nadoby, ktoru nasledne uzavrite a uchovajte pre dalSie pouzitie.

Aldolova kondenzacia:

Do lapaku na stojan uchytte 50 ml banku s okruhlym dnom a nalejte 5 ml 5 % roztoku
NaOH. Do banky pridajte 4 ml 95 % etanolu a magnetické mieSadielko alebo varné
kamienky, aby ste zabranili utajenému varu. Zmes premieSajte. Nasledne pridajte
1,50 ml acetofenonu a 1,30 ml preCisteného (podfa potreby) benzaldehydu a na banku
nasadte spatny chladi€ so zapojenim vody vzostupne (obr. 1) (v pripade nedostupnosti
rozvodu vody pouzite vzdusny chladi€¢). Pod banku dajte magnetické mieSadlo a
reakénu zmes miesajte 90 minut pri laboratérnej teplote (obr. 1). Po uplynuti tejto doby
preneste banku do ladového kupefa (nadoba s ladom a vodou, popripade aj NaCl) na
30 minut. Na odsavaciu banku s manzetou nasadte fritu alebo Buchnerov lievik
s vhodne vystrihnutym filtraCnym papierom zvihenym vodou. Zapojte zdroj vakua,
odfiltrujte vzniknuty produkt a premyte ho 10 ml vody a nasledne 10 ml vychladeného

etanolu.

Rekrystalizacia produktu

Izolovany produkt preneste do Cistej 50 ml banky s okruhlym dnom s magnetickym
mieSadielkom a pridajte 2 ml etanolu. Banku upevnite do lapaku na stojane, pod fu
umiestnite mieSadlo s ohrevom a vodnym kupefom. Nasadte na banku spatny chladi¢
so zapojenim vody vzostupne (v pripade nedostupnosti rozvodu vody pouzite vzdusny
chladi¢, ¢o predstavuje spatny chladi¢ bez zapojenia vody) (obr. 1). Zmes v banke
zahrievajte az do varu. V pripade, Ze sa produkt cely nerozpustil, opatrne pridajte cez
chladi¢ Pasteurovou pipetou dalSie mnoZstvo etanolu (0,5 ml — priblizne polovica
objemu natiahnutého savi€¢kou do Pasteurovej pipety) a zmes nechajte opat’ zovriet.
Proces opakujte, pokym sa vSetok produkt nerozpusti. Upozornenie: pri pridavani
etanolu budte opatrni, kedZe kryStalizacia produktu je velmi citliva aj na mensi
nadbytok rozpustadla a méZe znacne prediZit Sas potrebny na tvorbu krystélov
(v pripade velkého zriedenia sa nemusia kryStaly vytvorit’ vobec). Nasledne vypnite
ohrev, banku nechajte volne vychladnut na laboratornu teplotu a potom ju vioZte do
chladiaceho kupela na 30 minat (nadoba s ladom, vodou a NaCl). Krystaly izolujte bud

filtraciou cez fritu alebo Buchnerov lievik s predvazenym filtraénym papierom. Po
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odsati roztoku, nechajte produkt este 10 minut dosusit presavanim vzduchu. Ak ste
pouzili fritu, produkt opatrne preneste na vopred odvazeny filtraCny papier. V pripade,
ze ste pouzili Buchnerov lievik, opatrne vyberte filtracny papier aj s produktom.

Produkt odvazte v pritomnosti dozoru.

Poznamky

Pocas celej prace pouZzivajte ochranné okuliare! Ak nosite dioptrické okuliare, tie na
ochranu Vasich o€i postacia (kontaktné SoSovky nie su povolené). DIhé vlasy majte
zopnuté. Pri praci pouzivajte ochranné rukavice. Pri vypoctoch pouzivajte nasledovné
relativne atdbmové hmotnosti: A((C) = 12, A(H) = 1, A(O) = 16, Hustota benzaldehydu
je 1,04 g.cm~3 a acetofenonu 1,03 g.cm=3.

Vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych Cislic.

Uloha 1 (10 b)

Uvedte hmotnost ziskaného suchého produktu v gramoch.

Uloha 2 (0,5 b)

Vypocitajte teoreticky vytazok produktu v gramoch a Vas vytazok v percentach.

Uloha 3 (1,2 b)
Benzaldehyd reaguje s dimeddénom (5,5-dimetylcyklohexan-1,3-dion) za vzniku
réznych produktov v zavislosti od pridaného mnoZstva dimeddnu do reakcie. Podla

nasledovnej schémy nakreslite Strukturne vzorce A — C. Zlu€enina C obsahuje 4 cykly.

C15H1GO2 NaOH NaOH C23H2804
C

C23H2603
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Uloha 4 (1,2 b)

Nakreslite Strukturne vzorce produktov aldolovej kondenzacie D — F.

0 NaOH 0 NaOH
PP R
H H,O H,O

Q o)
HCI
e
o H,0
Uloha 5 (0,7 b)

VyrieSte Strukturu produktu G, pricom viete, Ze v infraCervenom spektre obsahuje
signal pri 1710 cm™ a k dispozicii mate taktiez vypis 'H NMR spektra. Priradte signaly
v NMR spektre prislusnym vodikom a napiste akej funkénej skupine zodpoveda signal
v infraervenom spektre

On: 7,3 (d, 1H. J =5,5Hz); 6,8 (d, 1H, J =5,5 Hz); 2,1 (s, 2H); 1,2 (s, 6H) ppm.

O KOH
H G

0]

Uloha 6 (1,4 b)
NapiSte reakény mechanizmus vami uskutoCnenej syntézy chalkénu ((E)-1,3-

difenylprop-2-enénu.
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