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VSEOBECNE POKYNY

Bezp&nos’

* Bezp&nos’ prace je prioritou v laboratériu. Musite dodrziavgravidla bezp&osti
prace potla stanov MChO.Ochranné okuliare alaboratorny plast musite mé
v laborat6riuNEPRETRZITE .

* Ak nedodrzite pravidla bezgmosti praceprvy krat budete upozorneny. Pri druhom
upozorneni uz musite opustaboratorium a za praktickiag’ neziskate Ziadne body.

« Je@, pit’ afajéit’ v laboratoriupchutnava’ chemikalige prisne zakazané.

* Pipetova Ustami je prisne zakazané.

* Odpadné kvapaliny a tuhé latky davajte do ¢éengichodpadovych nadob Na kazdom
stole je k dispozicii odpadova nadoba (plastov@bibse na organicky a anorganicky
odpad. Pouzité kapilary oddite do odpadoveho koSa.

» V pripade nebezgenstva sa ridite pokynmi dozoru v laboratoriu.

Surazné pokyny

* Toto zadanie praktickgjasti ma28 stran s 3 praktickymi tlohami. Periodicka tabka
prvkov je na konci tejto brozarky. Z brozurky neefidte Ziadne strany.

* Na vyrieSeniepraktickych uloh 1, 2 a 3méate5 hodin. Okrem toho mat&80 minut na
precitanie brozurky, nez bude vydapgkyn START.

+ NEZACNITE pracovd, kym nebude vydangokyn START.

* Po vydanipokynu STOP musiteokamzite ukorg€it’ pracu Ak tak neurobite, mbzete
byt diskvalifikovany.

* Po vydanipokynu STOP ostaite na svojom pracovnom miesteDozor v laborat6riu
skontroluje vaSe pracovné miesto. Musiinen zosta’:

o0 Brozuarka praktickefasti (tato brozarka),
0 VaSa zodpovedajuca TLC platka v Petriho miske ozgana vasim kédom (Gloha 2).

* Neopustite laboratérium, kym na to nedostanete pokyn od dozoru v labdrator

* Niektoré laboratorne sklo mézete potrehdvapakovane. V takom pripade ho opatrne
oplachnite v najblizSom umyvadle.

* Ak je to potrebné, mdzete poziadanahradenie chemikdlii a laboratornych pomdcok
Prvé polozka vdm bude poskytnuta bez penalizaai&azdud’alSiu vamstrhna 1 bod z
celkovych 40 bodov za praktickiag’. Doplnenie sttiky s vodou sa poskytuje bez straty
bodov.

Poznamky

* Na vyplnenie raméekov s odpovdami v tejto brozurke pouzite iba poskytnuté peva.
vyplnenie raméekov s odpovd’ami nepouZzite ceruzku. PouZite len poskytnutu
kalkulatku a pravitko.

» VSekty vysledky musia hynapisané do zodpovedajlucich t@kov a s preukazanym
spésobom vyptu. Vysledky uvedené na inom mieste nebudd hodéot&k potrebujete
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urobit’ orientaéné vypatty, apod., pouzite zadnu stranu harkov papiera. Tidak
nebudd hodnotené!

* Vysledky uvelte na primerany p@t platnychgéislic a vzdy uvadzajte zodpovedajuce
jednotky.

» Ak potrebujete prestavku nagdystvenie alebo toaletu, poZiadajte dozor v laldoiat

* Pred samotnou pracoupsieditajte cely postup ulohy.

* Ak mate nejasnosti, mdZete na poZiadanie dasfteidlnu anglicku verziu tloh.

Pozor: Pipetova Ustami je prisne zakazanélavod na pouZitie teplomera

Na to mate k dispozicii pipetovaci balénlk-[ Stl&te tlatidlo [ON/OFF] na zobrazenig
Obrazok znézdiuje ndvod na jeho pouzitie.| =
teploty v stupioch Celzia.

A1%

B®|<— Airvaive 2. Do meraného roztoku vlozte nerezavu
(expels air from bulb) sondu (aspm)S cm).

3. Pakajte na ustalenie hodnoty na displeji

(hodnota sa nemeni s 3 sekund

a odtitajte hodnotu.

4. Na vypnutie teplomera znova st

®)|<— Suction valve tlacidlo [ON/OFF]. Nerezova sondu
(draws solution into pipette)
€]

!

¢ > Empty Valve
(drains solution from pipette)

Navod na pouZitie pipetovacieho balonika.

oplachnite destilovanou vodou.

Bal6nik je uspbsobeny aj pre rézne
priemery pipiet.

Chemuistry: The flavon of life
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Koncentracia vyznatena na Stitku je priblizna. Presné hodnoty su uvede v tabu’ke.

Zoznam chemikalii

ChemikaliaCinidlo MnoZstvo Umiestneniel  Oz&é@anie na Stitku Bezgaod’
Prakticka uloha 1
0,100 mol/l Kl roztok 120 ml SklendidSka | 0.1 M KI H320
Roztok #Alv obsahtfjg K.I, ) o ' H314, H302,
NaS,0;, a Skrobovy indikator v 40 ml Sklenalfaska | Solution A1

> i H315, H319

destilovanej vode
Roztok #B1 obsahuje Fe(NJ, e x . H314, H315,
HNO, v destilovanej vode AO0ml | SklenalfaSka |~ Solution &1 H319, H335
Roztok #A2-1 obsahuje
5,883<10°* mol/l N&S,0s, e _ ]
KNO,, a skrobovy indikator 360 ml Sklenalfaska | Solution A2-1 H314 H272
v destilovanej vode
Roztok #B2 obsahuje
0,1020 mol/l Fe(NG); a HNG 100ml | Sklenallaska | Solution B2 H314, H272,

; . H315, H319
v destilovanej vode.

H,O
Destilovana voda 11 SklenfefBa | (Practical
Problem 1)
Prakticka uloha 2
Artemizinin 1,000 ?kvlewna Artemisinin
frastcka
Tetrahydridoboritan sodny, 0,539 Sklena )
NaBH, frastika NaBH, H301-H311
CH;OH 20 ml Sklenalfaska | Methanol H225, H301
n-Hexan 30 ml FasSa n-Hexane H225
Ceriité deteknécinidlo pre TLC 3az55ml| FaSa Ceri reagent
CH;COOH 1ml 1,5 ml vial Acetic Acid H226, H314
Etyl-acetét 5 ml Sklend@Ska | Ethyl acetate
Vrecko s NaCl na doy kUpe’ 0,5 kg Ladovy kupé& | NaCl bag
CaCl}, v suSiacom uzavere 5az10/g Rdurka GacCl H319
Prakticka uloha 3
~ 30 %hm. HSQ,, vodny roztok 40 ml RAasa ~30 %wt. 58O, H314
2 ,
LOXO mol/l KMnO,, vodny 50m | Rasa ~0,0LMKMn@ | H272, H302,
3 B

2,00¢L0"molll EDTA, vodny 4a0m | Fasa 2.00x<10°M EDTA H319
pH=9 az 10 pufer, vodny roztol o pH = 9-10 Buffer
NH.Cl + NHs 40 ml RaSa Solution H302 , H319
~20 % hm. NaOH, vodny roztok 20 ml Plastolash | ~20 %wt. NaOH, H314
~3 mol/l POy, vodny roztok 15 ml Fasa ~3 M HPO, H314
Indikator: ETOO, tuhy v KCI asi0,5¢g Plastovasa| ETOO H301
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Zoznam laboratérneho skla a zariadenia

Uloha | Polozka na kazdom pracovnom mieste Mnozstvo

Magnetické mieSadlo so zahrievanim 1
Magnetické mieSadielkfumiestnené v zostave Kit #1)

Plastova sttika naplnena destilovanou vodou (paghotreby znova
naphte z 1 litrovej sklenejlaSe destilovanou vodou)

1 litrova sklena kadka na anorganické odpadové tekutiny
250-ml Erlenmayerova banka na organické odpaddusitsy

Stojan na pipety s:
1-ml dielikovana pipeta
5-ml dielikovana pipeta (Jedna pre Ulohu dlalSia ozn&ena
‘MeOH’ pre ulohu 2)
10-ml dielikovana pipeta
10-ml nedielikovana pipeta
25-ml dielikovana pipeta
Pasteurova pipeta a séka
Sklena Spaclia
Kefka nacistenie
Dlh& sklena tyinka na mieSanie
Skleny lievik

N R RRR| PR

s’

Prakticke ulohy 1 az 3

Vrecko s papierovymi obruskami

Okuliare

Digitalny teplomer

Pipetovaci baldnik (trojcestny, s adaptérom rikée malé pipety)
Porcelanovy Buchnerov lievik s gumovou manzZetou
Buchnerova (odsavacia) banka

Par gumovych rukavic

Jedna bavinena rukavica

RlRrRPlR|PIPRIPIRIPRPREPNMNNR R R

Prakticka uloha 1 (KIT # 1)

Digitalne stopky

Izolagna platia na platriiku magnetického mieSadla ozeaal.P.
100-ml sklené kadky

KIT
#1

I

Prakticka uloha 2 (KIT # 2)
5-ml odmerny valec
50-ml odmerny valec

100-ml dvojhrdlova banka s okrahlym dnom s plastozétkou
(v nddobe ndladovy kup€)

100-ml Erlenmayerova (ku?eva) banka
SusE vlasov

Petriho miska s vigkom obsahujica 1 TLC platikiu, 2 kapilary
v papierovom drziaku

Plastova nadoba nadovy kupé
Stojan a lapak

KIT # 2

L N = [ N = SR =
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TLC vyvijacia kombrka so sklenym ikeom

Pinzety

Kovova Spachia

Malické skumavky pre TLC (v kontajneri)

Uzatvaracie vrecko (obsahujuce vatu, kruh filtrdho papiera, hodinové

sklicko pre dlohu 2 ozri@né BIELYM koédom Studenta)

Prazdna Petrino miska s ¥i®m

KIT # 3

Praktick& uloha 3 (KIT # 3)

50-ml sklené kadky (na plnenie roztokov EDTA a KMnQlo byriet)

25-ml byrety s MODRYMI zngkami

25-ml byrety s HNEDYMI zn&kami

=

250 ml sklené kadky

N

250 ml Erlenmayerova banka (kénick& banka)

100 ml odmerna banka so zatkou

10 ml skleny odmerny valec

100 ml skleny odmerny valec

Byretovy stojan so svorkou

Kotucik pH papiera

Uzatvaraténé vrecko (obsahujuce Ry kruh filtracného papiera do

skleného lievika)

R Rk Rr|RN

Materiél na stoloch pre pouZzitie vSetkymi:

Elektronické vahy s rozliSenim 0,1-mg (pre 6 alu8éntov)

Vymena alebo
poskytnutie d’alSich

chemikalii

Podpis dozoru

v laboratoériu

Podpis Studenta

Penalta
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Pozor: Experimenty MUSITE robit postupne v poradi: tloha 1, 2 a B

(je to z dévodu vhodného riadenia teploty magnetiakho mieSadla)
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PRAKTICKA CAST

Prakticka | Kod: Poduloha | 1| 20 3| 4 5 6 Spolu
tloha 1 .

149, | Hodnotil P%rgg;:”e 24| 50| 2| 2| 19 70
z celkového

poctu bodov Hodnotenie

Uloha 1 Oxidacia jodidu Zelezitymi iGnmi — $tadium kinetky zalozené na
reakcii tiosiranovych chemickych hodin

Chemické hodiny st bezne pouzivané demotrdéraxperimenty pre ich vizualny
efekt. Oxidacia jodidu Zelezitymi i6nmi v slabo lkys prostredi je reakcia, ktora sa
da pou# na realizaciu chemickych hodin. V pritomnosti itiasu a Skrobu mézeme
reakcie prebiehajuce v chemickych hodinach vyjaawnicami:

Fe’* (aq) + S2032_(21q) ~ [Fe(s203)]+(aq) (1) rychlo

2Fe3+(aq) + 3l > 2Fe2+(aq) 157 (ag) (2) pomaly
- 2_ ,

ag 28,05” (aq) » 30 g T 5406 (ag) (3) rychlo

2137 (aq) + Skrob —— Skrob-T5  + I'(y (4) rychlo

Reakcia(1l) je rychla vratna rovnovaha, ktora v réa&j zmesi slizi ako rezervoar
Zelezitych a tiosiranovych ionov. Jod vznikajuakeiou (2) vo forme trijodidovych
ionov (l3) sa ihnd” spotrebuje reakciou s tiosirandgB8). Teda v pritomnosti tiosiranu
jod v reaknej zmesi neostava. Kesa tiosiran Uplne spotrebuje, trijodidové idny sa
zanu hromadi a deteguju sa reakciou so Skrob@m
Kinetika reakcig2) sa da’ahko skiumé metdédou z&atoénych rychlosti. S zmera
¢as medzi zmieSanim dvoch zmesi a nahlou farebneanam
Reaknu rychlos oxidacie jodidu Zelezitymi ionmi (reakck mézeme definoua

d| Fe” |

V= dt ®)
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Zagiatocnu reaknu rychlog mézeme aproximova

A[Fe" ]
— 6
AL (6)

kde A[F€*] je zmena koncentracie Zelezitych i6nov naia&u reakcie. Ak jeAt

Vo =

zmerany&as, potomA[Fe®*] je zmena koncentracie Zelezitych i6nov od momentu

zmieSania zmesi az po Uplné spotrebovanie tiosipnedpokladame, Ze reaila
rychlog’ nezavisi od koncentracie tiosiranu). Na zakladelsbmetrie reakcii mdézeme
napisd:

-0[Fe" =[S Q7 ], Y
a teda:
_[s0o7],
Vo= (8)

Zagiatotna koncentracia tiosiranu je konStantnad a vyrazasianako koncentracia
Zelezitych a jodidovych i6énov. Odvodeny vyraz nammodiuje ugit za&iatocnu
realkénu rychlos zmeranintasu do nahlej zmeny farbxi.

Rychlog’ reakcie vzBadom na F& je prvého poriadku, vasou Glohou budgitir
poriadok vzliadom k T. To znamené, Ze &atoénu reakna rychlos reakcie mézeme
napisé:

Vo =K[FE"T 1713 9)

kdek je rychlostna konStantayge poriadok reakcie viadom na’l.

Predpokladame, Ze reala rychlos nezavisi od koncentracie tiosiranu a reakciu

medzi F&" a SO, mdzeme zanedbBaVasou Ulohou bude pozorne sledoVarebnu
zmenu chemickych hodin adift poriadok reakcie vdlmdom na T a rychlostna
konStantu reakcie chemickych hodin.
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Experimentalne usporiadanie

Navod na pouZzitie stopiek

1. Stlatte tlatidlo [MODE], kym sa na displeji neobja00:00:00

2. Stopky spustite tiddlom [START/STOP].

3. Na zastavenie merantasu pouzite znova tlallo [START/STOP].
4. Pre vynulovanie displeja stie tlacidlo [SPLIT/RESET].

UPOZORNENIA

> Destilovanu vodu pouzivajte len z vasho pracovngtista (zo stiky a zo 1-
litrovej sklenej fase), vyhnete sa tak zmenam teploty.

> Funkcia ohrevu magnetického mieSadla musf MYPNUTA (ako je na
obrazku 1 dole) a uistite sa, Ze vyhrievaciarfalanieSadla nie je tepla predtym, n
zanete experiment. Polozte izot platiu (ozn&ena 1.P.) na plau mieSadla pré
lepSiu izolaciu.

> Stopky spustite ihn ako zmieSate roztoky #A a #B. Stopky zastavte dh
ako roztok nahle zmeni farbu do tmavomodra.

> MieSadielko (vyberte ho pinzetou) a ké&ldi oplachnite destilovanou vodou

ez

U

ne

vysusSte obruskami pre opatovné pouzitie.

VSeobecny postup

Roztok #A (obsahujuci Ng5,0; KI, KNO3; a Skrob) dajte najprv do kady
a mieSajte mieSadielkom. RychfamieSania nastavte na stu® ako je na obrazkt
1. Roztok 8B (obsahujuci Fe(Ng); a HNG;) rychlo pridajte do roztokuA# asu¢asne
spustite stopky. Merajte¢cas do momentu néhlej zmeny farby roztoku
tmavomodraTeplotu roztoku zmerajte digitdlnym teplomerom.

Insulating ~£F
plate(LP) —pg> © - Heating OFF Stirrer ON
. ‘ (_ (set at zero) fuss (set at level 8) |

Power ON

Obrazok 1. Aparatura pouzita na Stadium kinetiky chemickpaidin.
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1. Cvi¢né meranie na pozorovanie farebnych zmien

V tejto casti nie je potrebné presné meranie objemov € giauzt' znaky na
kadickach.

Nalejte asi 20 ml roztoku Al (obsahujuci KI, NgS,05;, a Skrob vo vodedo
100 ml kadiky obsahujucej mieSadielko. Dajte ké&ldi na izol&nla platu
poloZzenu na megnetickom mieSadle.

Nalejte asi 20 ml roztokuBA (obsahujuci Fe(Ng); a HNG; vo vodé do druhej
100 ml kadkky.
Rychlo nalejte roztok B1 do roztoku #1 a siasne spustite stopky. Zastavte
stopky kel sa zmeni farba zmesi. Tent@as nie je potrebné zaznamenava
Odpovedzte na nasledujluce otazky.

Poduloha 1.1 NapiSte molekulovy vzorec

chemickych hodin.

reaktantu limitujucehoeakciu

Poduloha 1.2 Ktoré iény alebo zldeniny spdsobuju sfarbenie roztokov pri tomto

experimente? Krizikom ozrige policko so spravnou odpowéou.

Farba

Zluéenina

Fialova

Fett

[Fe(S03)]"
Fe*
Skrob-k

I3

Tmavomodra

OO0O00O000000

Fett

[Fe(S03)]"
Fe*
Skrob-E

E
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2. Stanovenie poriadku reakcie vZadom na T (y) a rychlostnej konstanty (k)

V tejto ¢asti zmeriameAt pre rézne z&atocné koncentracie Kl pdd nizSie

uvedenej tabilky. Stanovenia opakujte pbalpotreby pre kazda koncentraciu Kl.

Pomécka:PouZivajte 25 ml dielikovanu pipetu na roztok2#, 10 ml dielikovanu
pipetu na Kl, 5 ml dielikovanu pipetu naB2ta jednu z byriet na vodu (byretu dae

zo striky pre kazdé meranie).

- Pripravte 55 ml roztokdtA2 do 100 ml kadiky s mieSadielkom a polozte na
izolacnt platnEku na mieSadle. Roztok A2 obsahuje roztok#A2-1, Kl a
destilovanu vodu (v talfde niZSie najdete objemy pre kazdu zlozku)

- Do druhej 100 ml kadky dajte 5 ml roztokuB2.

- Rychlo nalejte pripraveny roztok #B2 do roztoku #&20pkami zmerajtéas At)

do farebnej zmeny.
- Zmerajte teplotu roztoku.

Poduloha 1.3 Do tabu’ky zapiSte nameranyas (t) pre kazdé meranie. (NIE JE
nutné ma’ vyplnené vsetky tri fice pre merania) Pre kazdu koncentraciu Ki
napiste vasu prijati hodnotu,j.s) @ teplotu. Budete hodnoteni len na zaklade

55 ml roztoku #A2

z . . . Atrriaca | Thriars

C. prijata prijata
#A2-1 | H,O | 0,100M Meranie 1 Meranie 2 Meranie 3 ) (°C)
(ml) | (ml) | KI (ml) At T At T At T

(s) (°C) (s) (°C) (s) (°C)

1 204 | 31,6 3,0

2 20,4 | 30,1 45

3 20,4 | 28,6 6,0

4 204 | 27,4 7,2

5 20,4 | 25,6 9,0
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Ak ste spokojni s nameranymi Gdajmi ulohy 1, preaity nez Udaje vyhodnotite

vel’mi sa odpor@a za*ar’ ulohu 2, pretoze v nej reakcia prebieha jednu holi

Poduloha 1.4 Vypliite tabu’ku a z vysledkov zostrojte graf.

Pomoécka: Data v grafe by ¥o najva’sej miere mali vyuZiposkytnuty priestor.

Cislo 1 2 3 4 5
In[170 (M) -5,30 - 4,89 -4,61 -4,42 -4,20
Atprijaté\ (S)

INAtprijata (S)
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ln(Atr.'I:fepted "‘ S)

In([I]g/ M)
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Poduloha 1.5 Bodmi prelozte priamku a pouzite ju na égnie poriadku reakcie
vzh’adom na T (y).

Poduloha 1.6 Vyplite tabu’ku a vypd@itajte k pre kazdu koncentraciu jodidu.
VpiSte vaSu prijatd hodnotu rychlostnej konsStantypdu so zodpovedajucimi
jednotkami. Nezabudnite, Ze poriadok reakcie #atiom na F&" je rovny jedne;.

& Atprijata [Fe*]o [I'To [S2057To
(s) (x10° M) (x10° M) (x10° M)
1 5,0
2 75
3 10,0
4 12,0
5 15,0
kprijaté =
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Prakticka | Kod: Poduloha 1/ 2 | 3 |4|5] Spolu
uloha 2 )

13 % Hodnotil Egg;ocne 35| 15| 20| 4 2 76
z celkového
poctu bodov Hodnotenie

Prakticka Uloha 2. Syntéza derivatu artemizininu

Artemizinin (tiez znamy ako Quinghaosu) jeci® proti malarii izolované
z vietnamskej Zltokvetej rastlingrtemisia annual. Toto liefivo je vysoko @inné
proti Plasmodium falciparunktory je rezistentny ku chlorokvinu. AvSak artemin
je malo rozpustny ako v oleji, tak vo vode, a prgtgpotrebné pripravijeho nové
derivaty, ktoré by vylepsili aplikovaiteos’ tohto liggiva. Redukcia artemizininu pbal
schémy. 1 je zaujimavou mozntsu, ako pripravi novy derivat artemizininu.

NaBH,
MeOH

artemizinin
molekulova hmotnost': 282,3

Schémag. 1

V tejto praktickej Ulohe zredukujete artemizinin paodukt P a overite jeho
cistotu pomocou tenkovrstvovej chromatografie (TLC).

Aparatura
- Aparatura je zobrazena na obrazka.1.

- Poloha dvojhrdlovej banky s Batym dnom sa nastavi posuvanim drziaka na stojane.
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L 1
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C ]

{ ]

1: digitalny teplomer; 2: plastova zatka; 3: suSiazaver s CaG| 4. /adovy kupg
Obrazok €. 2.1.Aparatara pre ulohu 2

Postup

1. ¢ast’: Syntéza derivatu artemizininu

1. Pripravteladovy kipé& s teplotou medzi —20 a —f£& zmieSaninfadu a chloridu
sodného v plastovej nadobe (priblizny pomer Na@ivenylad = 1 nabekka : 3
naberagky). Teplotu sledujte pomoocu digitalneho teplomefadovy kupé
postavte na magnetické mieSadlo, medzi KupenieSadlo polozte vrstvu troch
papierovych obruskov.

2. Na uzsSie hrdlo dvojhrdlovej banky s okruhlym dnomasa’te suSiaci uzaver s
CaCl a druhé hrdlo uzavrite plastovou zatkou.

3. Do tejto suchej banky s okruhlym dnom vloZte maighkét mieSadielko a banku
uchytenld na stojane ponorte dadoveého kupka. Teplotu sledujte pomocou
digitdlneho teplomera

4. Odlozte si matiké mnozstvo (asi 2 mg) artemizininu na TLC analgtaorte zatku
a pridajte do banky 1 gram artemizininu cez hrubgio.

5. Cez skleny lievik vlejte 15 ml metanolu (odmerangmonoocu 50 ml odmerného
valca). Hrdlo uzavrite zatkou a zapnite mieSanie magnetickom mieSadle
(MieSanie nastavte na stupd). Zapnite stopky, aby ste mali piiald ocase.

6. Asi po 5 minutach mieSania zatku otvorte a opapoanalych¢astiach pdas 15
minut SpacHiou pridavajte 0,53 g NaBHMedzi jednotlivymi davkami uzatvarajte
hrdlo zatkou. (Pozor: rychle pridanie NaBH spdsobuje védjSie reakcie
a vykypenie zmesiy. mieSani pokréujte eSte 50 minut. Teplotulladovom kupeli
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udrZzujte pod -5°C; v pripade potreby odlejtéas’ kvapaliny a pridajteserstvi
zmes NaCl a drvenéhi@adu.V 'adovom kupeli ochidite frasticku, ktora obsahuje
1 ml kyseliny octove.

Kym ¢akate na uk@enie reakcie, odporéa sa, aby ste dokdatli vypocty v tlohe
1, odpovedali na nizSie uvedené otazky a pripragilid’alSie experimentalne
stupne.

7. Do 100 ml kénickej banky pripravte 50 ml studenegtilovanej vodyochladenej
v /adovom kupeli) 50 ml odmernym valcom odmerajssi 20-22 ml n-hexanu
a ochla'te ho vladovom kupeli. Po uka@eni reakcie reakld banku udrzujte
v radovom kupeli pri teplote pod C. Odoberte uzaver s CaCh zatku a do
realkénej banky postupne pridavajtelastcky asi 0,5 ml studenej kyseliny octovej,
kym pH bude medzi 6 a 7 (kvapku rénkj zmesi nanaSajte na pH papierik
pomocou sklenej tnky). Za mieSania p@s 2 minut pomaly pridajte 50 ml
studenej destilovanej vody. V regiej zmesi vypadne biela zrazenina.

8. Zostavte aparaturu na filtraciu odsavanim. Do Biécbwvho lievika vioZte filtrany
papier, zlvitgite ho vodou a pripojte vakuum. Re&aki zmes preneste na filter
a z reaknej banky Spachkbu vyberte mieSadielko. Produkt trikrat premyte rD
davkami studenej vodyochladenej vadovom kupeli).Potom produkt dvakrat
premyte 10 ml davkami studenémshexanu (ochladeného Yadovom kupeli).
Produkt na filtri presuSte pokfavanim v odsévani. Asi po 5 minatach opatrne
preneste predsuseny prasok na hodinovéksklhzn&ené vasim kédom a vlozte ho
do oznagenej Petriho misky.Ked® nepotrebujete odsav#, zavrite vakuovy
kohut! Poznamka: V&S produkt dozor v laboratériu neskézbira, dosusi a
odvazi.

Poduloha 2.1. V§azok uwi dozor v laboratériu po skafeni experimentu.

2. ¢ast’. TLC analyza produktu

1. Pred pouzitim skontrolujte vasSu TLC platkii. Nepouziti poSkodenu plathu
vam vymenia na poZziadanie bez penalizacie. Ceruzgmairne nakreslit€iaru
Startu a tieZiaru cid’a —¢iaru, presne po ktoru vyviniete plathu, presne tak,
ako je zobrazené na obrazkw. 2.2 Svoj kod Studenta napiSte ceruzkou na vrch
TLC platnicky.
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Siara ciela - - mjkOd: A} osem

7cm
0,9 cm
Ciara Startu - - 3 —?—‘T
<> | y}os5cm
-7 0,8cm S o
. .
artemizinin 2 em P

Obrazok €. 2.2.Navod na pripravu TLC plaitky

2. Asi 1 mg artemizininyza hrot Spachtlefjozpustite v ozngenej maltkej skimavke
v asi 0,5 ml metanolu (pouzite 5 ml dielikovanu pipetAsi 1 mg produktu
rozpustite v ozngenej maltkej skimavke v asi ml metanolu.

3. Naneste 3kvrny roztoku artemizininu aroztoku pkbduna TLC platniku
pouzitim dvoch rozdielnych kapilar tak, aby pripgaé platnika zodpovedala
zobrazeniu na obrazku 2.2.

4. Pripravte TLC vyvijaciu komoérku. S pouzitim 5 mlmdrného valca pripravte 5 ml
zmesin-hexan/etyl-acetat (7/3, objemové diely) ako elaeftito zmes-hexan/
etyl-acetat nalejte do komérky?oznamka: Hladina rozpé&dla nema dosiahiu
na Skrvny nanesené na platki, ako je ukdzané na obrazkQomorku prikryte,
premieSajte a nechajte st minaty.

hodinové sklicko - - 3= ]

A
vyvijacia komérka - - »1 | - - - -+ A
@, |-
TLC platnicka - - - } o= b a
Y

rozpustadio - - - — § €@ @@ - _

a
vypoCet Ry (A) =T

Obrazok ¢. 2.3.TLC platnika umiestnena v TLC vyvijacej komérke a navod pre

vypatet R hodnoty pre zlgeninuA.
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5. TLC platnéku vilozte do TLC vyvijacej komoérky. Rozpiadlovd zmes nechajte
vystUpt’ do urovne dopredu nakreslergry cid’a. (Poznamka: Odpora sa, aby
ste zatid@, kymcakéate na vyvijanie TLC, zopodvedali nizSie uvedeazky)

6. Ked rozpu$adlo dosiahneiaru cid’a, pinzetou vyberte TLC plattku a vysuste ju
suStom na vlasy nastavenom na stigde

7. Kusok vaty ponorte do ceétieho deteknéhocinidla, ale tak, aby pinzeta nedosSla
do kontaktu s detékymroztokom, pretoZze kov s nim reaguigpatrne vatou
naneste deteékeécinidlo na celd TLC platreku.

8. TLC platnEku zohrejte sugom na vlasy nastavenym na_stiip@ (Pozor:
Nenastavte suéivlasov na bez ohrevu - COD)Dkym sa na nej neobjavia modré
Skvrny artemizininu a produktu.

9. PoZiadajte dozor v laboratériu, aby odfotil vafwalnu TLC platntku spolu
s kodom Studenta.

10. Vizualizované sSkvrny ohratte ceruzkou a vypitajte R hodnoty artemizininu a
produktu pod’a navodu na obrazkél 2.3. Vasu TLC platniku odlozte do Petriho
misky.

Poduloha 2.2 Do tabu’ky vpiSte Rhodnoty.

Rf, artemizinin Rf, produkt Rf artemizim’r/Rf produkt

Poduloha 2.3 Krizikom oznate policko, ktoré zodpoveda celkovémudio vSetkych

Skwn, ktoré sa objavili na vyvolanej TLC platke:
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3. ¢ast’. Identifikacia produktu reakcie P

Redukciou artemizininu vznikaju dva stereoizoméy. Pri porovnaniH NMR
spektra (v CDG) jedného z tychto izomérov so spektrom artemizirga zistilo, Zze sa
objavil jeden novy signal piéy = 5,29 ppm ako dublet a eSte jeden novy signal ako
Siroky singlet proy = 2,82 ppm.

H:
' NaBH
e P
MeOH C15H2405

artemizinin
C15H2205

Poduloha 2.4 Navrhnite Struktirny vzorec P. (Nemusite znazomi jeho
stereochémiu

P

Poduloha 2.5 P je zmes dvoch stereoizomérov. V akom stereochemicvz’ahu
su? Krizikom oznéte policko so spravnou odpowéou.

Z/IE izomery enantiomeéry diastenéry konStitné izomery
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Prakticka Kaod: Podualohal 1 2 (3|4 |5|6| 7 [8] 9 | 10| Spolu
uloha 3 4
Hodnotil: Pomocne| | 551 5 o534 3 (2| 5| 2| 1
13 % body
z celkového
. Hodno-
hodnotenia -
tenie

Prakticka uloha 3. Analyza hydratovanej podvojnej ®li Stave’anu
zinoénato-zeleznatého

Hydratovana podvojna BoStavéan zin@nato-Zeleznaty je znamy prekurzor pri
syntéze zinkového feritu, ktory sa Siroko pouzivenmohych typoch elektronickych
zariadeni pre svoje zaujimavé magnetické vlastndakéto podvojné soli vS8ak mézu
mat’ r6zne zloZenie a mézu obsahtvézne mnozstvo vody v zavislosti na tom, ako
boli syntetizovane.

Budete analyzowa vzorku cistej podvojnej soli hydratovanéhota¥d’anu
zinocnato-zeleznatéhj, s ci¢om ukit’ jej empiricky vzorec.

Postup

Koncentracia Standardizovaného roztoku KMnQ, je uvedena v laboratoriu na
tabuli.

Prinestecistu 250 ml kadiku dozoru v laboratériu, ktory je pri vdhach. Dostte
vzorku latkyZ na analyzu. Odvazte presne hmothoedzi 0,7 az 0,8 g latkg (m, g)
na odvazovacom papieri. Odvazené mnozstvo preitesd kvantitativne do 250 ml
kadicky na analyzu a jeho hmotrtbaaznamenajte do nasledujlce] tyu

Poduloha 3.1:0dobrata hmotnog vzorky latky Z.

Podpis dozoru

9
Hmotnost’ vzorky, m (g) v laboratériu
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Analyza latky Z

- Pomocou 100 ml odmerného valca, odmerajte asin80roztoku HSO,
s koncentraciou 30 % hm. a pridajte ho do 250 rdidkgy, v ktorej je vaSa presne
odvazenda vzorka latkg. Na urychlenie rozpustenia vasej vzorky modzetezjppou
zahrievanie zmesi na mieSadiajte vSak pozor, aby nedoslo k varuNemozete
pouZzt digitalny teplomer, pretoze kyselina by ho motiddkmdi. Po tom, ako sa
tuha latka rozpusti, odstii@ kadtku z vyhrievania na mieSadle a ocfi@ na
priblizne laboratornu teplotu. Po ochladeni roZte&ntitativne preneste do 100 ml
odmernej banky. Dopte destilovanou vodou po ztkar 100 ml. Tento roztok
nazveme ako roztok.

- pouzite prislusne ozdenu kadiku na naliatie Standardizovaného roztdddnO ,
do byrety dielikovanepnedymi znatkami.

- pouzitedalSiu prislusne ozianu kadtku na naliatie Standardizovaného roztoku
EDTA do byrety dielikovanemnodrymi znakami.

Titracia s KMnOy

a) Pomocou 5 ml dielikovane) pipety odoberte 5,00 roztoku C do 250 ml
Erlenmayerovej banky.

b) Do tejto Erlenmayerovej banky pridajte asi 2rodtoku HSO, s koncentraciou 30
% hm., asi 3 ml roztoku 3,0 mol/I;AQ,, a asi 10 ml destilovanej vody. Zahrejte
zmes na platni mieSadlale dajte pozor, aby nedoslo k varu

c) Titrujte hordci roztok Standardizovanym roztok&nO,, zaznamenajte hodnoty
odcitané z byrety do nasledujucej t#ky. V koncovom bode titracie sa v roztoku
postrehne bledoruzové sfarbenie. Opakujte titrgmd’a potreby a uwéte do
tabu’ky vami prijaty objem spotrebovaného roztoku KM@, ml).

46. MChO — Prakticka ¢ast’. Slovenska verzia 23/28



Poduloha 3.2 Zaznamenaijte objemy spotreby Standardizovanéhadaku KMnQ,

(Nemusite vyplricelu tabuku)

Titracia ¢&.

Pctiatocny udaj z byrety s KMng) ml

Konesny udaj z byrety s KMn@ ml

Spotrebovany objem roztoku KMpOnl

Prijaty objem, V, = mi

Poduloha 3.3 Mohol by sa pou#t vodny roztok HCI alebo HN@namiesto roztoku
H,SO, na rozpustenie vzorky latky Z a na nasledné analy

HCI ANO NIE

HNO; ANO NIE

Titracia s EDTA

- Xistite obe 250 ml kadky pre d’alSiu ¢ag” experimentu. Napipetujte 10,00 mi
roztokuC do 250 ml kadiky. Zahrejte a premieSavajte tento roztok na piaei
mieSadlaale dajte pozor, aby nedoslo k varu Do tejto kadiky pridajte asi 15 ml
20% roztoku NaOH a nechajte ju na plékei paas asi3 az5 min., aby sa
dokortilo zraZanie Zeleza ako hydroxidu, a aby sa prelinesetky i6ny Zri* na
i6novy komplex [Zn(OH)]%.

- Pomocouskleného lievika a \f&eho kruhu kantitativneho filtréného papiera,
prefiltrujte hortcu suspenzipriamo do 250 ml Erlenmayerovej banky. tomto

bode pracujte pozorne s objemami, pretoze z filtrat pripravujete Standardny
roztok s objemom presne 100 mlPo prefiltrovani, pripravte trochu horucej
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destilovanej vody v 250 ml katke (asi 50 ml). Premyte zrazenima filtrathom
papieri (najmenej 5 krat) malymi podielmi (asi 5)rhbrucej destilovanej vody.
Ochlafte filtrat a potom ho kvantitativne preneste do 100 odmernej banky
pomocou skleného lievika. Pridaj@estilovand vodu na doplnenie po 100 ml
znaku. Tento roztok budeme oziwva’ ako roztokD.

- Napipetujte 10,00 ml roztokD do 250 ml Erlenmayerovej banky. Pridajte asi
10 ml roztoku amoniakalneho pufraH = 9 az 10) a malé mnozstvo indikatora
ETOO (eriochromova&em) pomocou sklenej Spachtle. Dobre premieS&jim, sa
ziska purpurovy roztok. Titrujte tento roztok Stardizovanym roztokom 2,00 x
10° mol/l EDTA, zaznamenajte hodnoty &tné z byrety do nasledujlicej
tabu’ky. V koncovom bode titracie sa farba roztoku zmeaimodrd. Opakujte
titraciu poda potreby a uuéte vami prijaty objem spotrebovaného roztoku EDTA
(V> ml) do tabliky.

Poduloha 3.4 Zaznamenajte objemy spotrebovaného roztoku EDTA

(Nemusite vypluricell tabuku)
Titracia ¢.

Pctiatoeny udaj z byrety s EDTA, ml

Konesny udaj z byrety s EDTA, ml

Spotrebovany objem roztoku EDTA, mi

Prijaty objem\V, - mi
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Ur éenie empirického vzorca latky Z

Poduloha 3.5:Vypcéitajte pa‘et molov Zﬁ+’ n,. V100 mlroztoku C.

n .. (mol): ...............

Poduloha 3.6:Uveat’te rovnice oxid&no-redukénych reakci, ktoré sa uplaiuju pri
titrdcia s KMnQ,, v ibnovom tvare.

Poduloha 3.7:Vypafitajte pa‘et molov of Fé", n_,., v 100 ml roztoku C.

Fe?* !

[POTREBUJETE PRESNU KONCENTRACIU KMnO , UVEDENU NA
TABULI V LABORATORIU]

46. MChO — Prakticka ¢ast’. Slovenska verzia 26/28



Poduloha 3.8:Vypafitajte patet mélov GO,%, n_ , , v 100 ml roztoku C.

co¥’

nCZOf_ it ittt et aaaaaaaaaaaa e

Poduloha 3.9:Vypaitajte pa‘et molov vodyn,, ., v pdvodnej vzorke latky Z pouzitej

na analyzu.

Poduloha 3.10 Uved’te empiricky vzorec latky Z:
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Chemistry: The flavor of life

PERIODICKA TABU LKA PRVKOV

1 18
1 2
1 H He
1.008 2 13 14 15 16 17 4.003
3 4 5 6 7 8 9 10
2 Li Be B C N @] F Ne
6.941 | 9.012 Prechodné prvky 10.81 | 12.01 14.01 16.00 | 19.00 | 20.18
11 12 13 14 15 16 17 18
3 Na Mg Al Si P S Cl Ar
22.99 24.31 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 26.98 28.09 30.98 32.07 35.45 39.95
19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
4 K Ca Sc Ti \% Cr Mn Fe Co Ni Cu Zn Ga Ge As Se Br Kr
39.10 40.08 44.96 47.87 50.94 52.00 54.94 55.85 58.93 58.69 63.55 65.41 69.72 72.61 74.92 78.96 79.90 83.80
37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54
5 Rb Sr Y Zr Nb Mo Tc Ru Rh Pd Ag Cd In Sn Sh Te I Xe
85.47 87.62 88.91 91.22 92.91 95.94 (97.9) 101.1 102.9 106.4 107.9 112.4 114.8 118.7 121.8 127.6 126.9 131.3
55 56 57 72 73 74 75 76 77 78 79 80 81 82 83 84 85 86
6 Cs Ba La Hf Ta w Re Os Ir Pt Au Hg Tl Pb Bi Po At Rn
132.9 137.3 138.9 178.5 180.9 183.8 186.2 190.2 192.2 195.1 197.0 200.6 204.4 207.2 209.0 (209.0 (210.9 (222.9
87 88 89 104 105 106 107 108 109 110 111 112 113 114 115 116 117 118
7 Fr Ac Rf Db Sg Bh Hs Mt Ds Rg Cn Uut Fl Uup Lv Uus Uuo

(223.0 | Ra | (2270 | (261.1)| (262.1) | (263.1) | (262.1) | (265) | (266) | (271) | (272) | (285) | (284) | (289) | (288) | (292) | (294) | (294)

58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71
6 Lantanoidy Ce Pr Nd Pm Sm Eu Gd Tb Dy Ho Er Tm Yb Lu
140.1 140.9 144.2 (144.9 150.4 152.0 157.3 158.9 162.5 164.9 167.3 168.9 173.0 174.0
90 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 101 102 103
7 Aktinoidy Th Pa U Np Pu Am Cm Bk Cf Es Fm Md No Lr

232.0 | 231.0 | 2380 | (237.) | (244.) | (243.) | (247.) | (247.) | (2510 | (252.) | (257.) | (258.) | (259.1) | (260.1)




