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Ciefom praktickej €innosti v Studijnom/Skolskom kole CHO je nacviCenie laboratérnych
operacii typickych pre odmernu analyzu s dbérazom na dosahovanie presnych
vysledkov. Na to vyuzite prakticki pracu. Pripravna Cinnost sa ma venovat aj

spdsobom vyhodnotenia analytického experimentu.

K vedomostiam potrebnym pri rieSeni uloh analytickej praxe patria vSeobecne
chemické, ale aj matematické a fyzikalnochemické poznatky. Tieto sa ziskaju
domacou pripravou Studiom vhodnej literatury. Ako pomocka, ¢o vSetko si treba pri
priprave vSimat, sluzi 3. uloha, v ktorej je vybraté mnozstvo otazok tykajucich sa

analytickych Cinnosti v laborat6riu a niektorych analytickych metéd.

Vyzadované/precvicované vedomosti a zruc¢nosti

Meranie hmotnosti, meranie objemu kvapalin, priprava roztokov z tuhych latok a
rozpustadiel, rozpustanie, zahrievanie kahanom a elektrickou platni¢kou, chladenie,
zasady titracie, vyber acidobazickych indikatorov, chemické vypocty (riedenie
roztokov, Standardizacia odmerného roztoku, vypocet hmotnosti stanovovanej latky),

priebeh titracnej krivky slabej viacsytnej kyseliny silnou zasadou.

Odporucana literatura:

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

A. Purde$ova 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.

S. Kotrly, L. Sticha: Chemické rovnovahy v analytické chemii, SNTL, 1986.



Stanovenie celkového obsahu fosforeénanov v priemyselnom produkte

Uvod: Fosfor patri medzi najdéleZitejSie makrobiogénne prvky. V podobe
fosfore¢nanov hra déleZitu ulohu v Zivotnych procesoch tak ZivoCichov ako aj rastlin.
Fosfore€nany maju Siroké pouZitie v priemysle, polnohospodarstve aj v domacnosti
(Uprava povrchov, Cistenie a uprava vody, hnojiva, potravinarstvo, pracie prostriedky
a pod.) PouZivaju sa vo forme kyselin a soli. Tieto latky mézZzu obsahovat’ jeden atom
fosforu(V) alebo viaceré. Potom su to monofosfaty alebo polyfosfaty, u ktorych méze

Struktura byt linearna, cyklicka alebo zosietena.

Najjednoduch8imi su kyselina trihydrogenfosforecna (ortofosfore¢na) a jej soli, a

linearna kyselina tetrahydrogendifosfore¢na (pyrofosfore¢na) a jej soli.

Uloha 1: Acidobazické vlastnosti H:PO4 a H4P207

Uloha/otazka 1a: Vyhladajte v literatire hodnoty rovnovaznych konétant
charakterizujucich acidobazické rovnovahy tychto kyselin. Napiste prislusné chemické
rovnice.

Ulohalotazka 1b: Podiel latkového mnozstva konkrétnej chemickej formy latky
v sustave k jej celkovému latkovému mnozstvu je distribuny koeficient 8. Napiste tuto
vetu ako matematicky vztah.

Ulohalotazka 1c: Zavislost distribuénych koeficientov od pH graficky vyjadruje
distribuény diagram protolytickej rovnovahy. Nakreslite na zaklade poznatkov
z literatury distribu¢né diagramy pre tieto dve latky.

Ulohalotazka 1d: Vysvetlite, v akom vztahu st rovnovazne konstanty disociacie Ka
tychto kyselin a rovnovazne konstanty protonizacie Ky zodpovedajucich aniénov.

Ulohalotazka le: Vysvetlite, ¢o je to termodynamicka kon$tanta rovnovahy a
podmienena konstanta rovnovahy (pri dalSich avahach a vypoctoch pouZivajte len
konStanty platné pre iénovu silu | = 0).

Ulohalotazka 1f: Uvedte, za akych podmienok (pH) bude dana ,latka” prakticky
nedisociovana (protonizovand) a naopak, kedy bude uplne disociovana.

Ulohalotazka 1g: Rozhodnite, pri akych hodnotach pH existuju v roztoku prevladajico
jednotlivé formy danych latok.



Ulohalotazka 1h: Vypoéitajte/Uvedte, pri akych hodnotach pH existuji v roztoku
jednotlivé formy danych latok (dvoch za sebou nasledujucich v postupnej disociacii)
v priblizne rovnakych mnozstvach.

Ulohalotazka 1i: Napiste rovnicu pre dimerizaciu kyseliny fosforeénej a ukéazte
vypoctom, Ze podiel dimérnej formy je maly (Kaim je priblizne 103).

Ulohalotazka 1j: Zostrojte titraéné krivky prisludnych kyselin s NaOH (zavislost pH
titrovanej zmesi od pridavku NaOH). Zostrojte tieto krivky aj pre zmes kyselin.
Diskutujte moznost vizualnej (a inej) indikacie pri tejto titracii. Pri tejto ulohe mozete
pouzit vhodné programy dostupné z literatury alebo na internete.

Ulohalotazka 1k: Pri stanoveni HsPO4 sa kvapalna vzorka kvantitativne preniesla do
100 cm® odmernej banky a doplnila po znacku destilovanou vodou. Na titraciu sa
pipetovalo 20 cm? tohto roztoku. Titrovalo sa na metyloranZ a priemerna spotreba
odmerného roztoku NaOH bola 9,65 cm3. Na Standardizaciu NaOH sa navazilo
0,6227 g dihydratu kyseliny $tavelovej do 100 cm?® odmernej banky. Na titraciu sa
odpipetovalo 10 cm? tohto roztoku, pricom priemerna spotreba NaOH bola 5,099 cm3.
Vypocitajte hmotnost HsPO4 v miligramoch vo vzorke.

Ulohalotazka 1I: Pre kazdy titraény experiment pri Ulohe 2, ete pred experimentom
vypocitajte predpokladanu spotrebu odmerného roztoku.

Uloha 2: Stanovenie celkového obsahu fosforeénanu v hnojive.

Fosfatové priemyselné produkty mézu byt zmesou viacerych foriem fosfore¢nanov,
Vas objekt merania je tuha latka, kde fosfor méa formu monofosforeCnanu a
difosforecnanu. Mate zistit' zastupenie tychto dvoch foriem a celkové mnoZstvo fosforu

v materiali.

Pomocky:

kadicky 2x 150 cm3, 1x 250 cm?, odmerné valce 5 cm?, 10 cm?3, 20 cm?, kvapkadla
(plastova Pasteurova pipeta) a pod., byreta 25 cm?3, nedielikovana pipeta 10 cm3, 25
cm?d, 500 cm3, 250 cm?3, 2x 100 cm?® odmerna banka, 2x 250 cm? titracné banky,
plastova flasa 100 — 200 cm?,

Erlenmayerova banka s Uzkym hrdlom 250 cm3, hodinové sklicko alebo analyticky
lievik na uzavretie banky pri vareni,

zahrievanie (elektricka platiia alebo kahan a keramicka sietka),

predvazovacky s presnostou na miligramy alebo analytické vahy a pomocky na
vazenie.



Chemikalie a roztoky:

tuha (COOH)2.2H20 (v kvalite p.a.), tuhy hydroxid sodny NaOH,

roztok ZnSOa (12,5 %),

roztok AgNOs (10 %),

roztok CaClz (0,4 mol-dm) neutralizovany na metyloranz,

indikatory: tymolftalein, metyloranz (oblast’ indikacie pri pH 3,0 az 4,4), (alternativne
brémfenolova modra 3,0 az 4,6, brémkrezolova zelen 3,8 az 5,4),

kyselina sirova (zriedena 1:1),

destilovana voda.

Poznamka: Pri tejto alkalimetrickej praci sa v niektorych krokoch méze prejavit vplyv
oxidu uhli¢iteho, ktory sa zo vzduchu dostava do alkalickych chemikéalii a roztokov.
Preto je potrebna zviastna priprava Ccinidiel, najma roztoku NaOH. Okrem toho,
hydroxid sodny nema vlastnosti zakladnej latky, lebo pohlcuje nie len vzdusny oxid
uhlicity, ale aj vzdusnu vihkost a teda ako tuha latka nema presne definované zloZenie.
Roztok pripraveny obvyklym spésobom nema presne znamu koncentraciu, roztok
musime Standardizovat. NajCastejSie pouzivanou zakladnou latkou je dihydrat kyseliny
Stavelovey.

Pokyn: Pre jednotlivé titracné experimenty vykonajte dostatocny pocet opakovanych

stanoveni (minimalne po tri opakované titracie s dostatocne zhodnym vysledkom).

Postup

1. Priprava bezuhli¢itanového odmerného roztoku NaOH (0,15 mol-dm)

Krok 1a: Priprava ,,nasyteného” (50% roztoku) roztoku NaOH

Rozpustanim 50 g NaOH v 50 cm? destilovanej vody pripravte koncentrovany (takmer
nasyteny) roztok NaOH. V tomto roztoku je uhliCitan sodny nerozpustny a usadi sa
v podobe kalu na dne nadoby pri stati roztoku. Po rozpusteni perliCiek hydroxidu
opatrne prelejte pripraveny roztok do plastovej flfaSe a nechajte do druhého dna stat.
Bezpecnostné upozornenie: Pri praci dodrzte bezpeény postup: Odvazeny hydroxid
sodny pridavajte do kadicky s destilovanou vodou postupne, pomaly a za staleho
miesania. PouZite rukavice a okuliare, alebo bezpecnostny Stit.

Pri dalSej praci odoberajte roztok tak, aby ste nezvirili usadeninu na dne nadoby, teda
z hornej vrstvy roztoku. Odmerajte pribliznu hustotu pripraveného roztoku. Odvazte

prazdny suchy odmerny valec (10 cm3) — hmotnost mO. Plastovym kvapkadlom



preneste koncentrovany roztok do valca po znaCku — objem V) a zistite hmotnost
naplneného valca — m1.

Vypocitajte hustotu roztoku vo valci a uvazte, aka je presnost tohto merania.

Krok 1b: Priprava bezuhli¢itanového odmerného roztoku NaOH

Podfa zistenej hustoty pripraveného koncentrovaného roztoku NaOH urcite pomocou
tabuliek jeho pribliznu latkovu koncentraciu.

Pripravte 500 cm® (VO) asi 0,15 mol-dm= roztoku NaOH. Vypoditajte potrebné
mnozstvo (objem V1) koncentrovaného roztoku NaOH na pripravu pozadovaného
roztoku. Pomocou vhodného odmerného valca odmerajte priblizne vypocCitané
mnoZstvo a v odmernej banke ho doplite po znacku prevarenou a rychlo ochladenou

deionizovanou vodou.

2. Priprava Standardného roztoku kyseliny stavelovej

Pripravte 250,00 cm?® (V2) asi cst = 0,05 mol-dm roztoku kyseliny $tavelovej.

Vypocitajte potrebni hmotnost m2 dihydratu kyseliny Stavelovej (zakladna latka) na
pripravu tohto roztoku. Vypocitané mnoZstvo odvazte s analytickou presnostou a
kvantitativne ho rozpustite v destilovanej prevarenej a ochladenej vode. V odmernej
banke objemu V2 doplrite roztok po znacku destilovanou vodou. Vypocitajte presnu

koncentraciu vami pripraveného Standardného roztoku.

3. Standardizacia odmerného roztoku NaOH (metéda podla Bruhnsa):
Do titracnej banky pipetujte objem V3 25,00 cm? standardného roztoku (COOH)2.2H20
(0,05 mol-dm3), pridajte 25 cm?® destilovanej vody, 1az2 kvapky indikatora

metyloranz. Titrujte roztokom NaOH (0,15 mol-dm=) do vymiznutia ruzovej farby.
Priblizne 0,2 cm® pred bodom ekvivalencie pridajte 10 cm® roztoku CaClz
(0,4 mol-dm) zneutralizovaného na metyloranz. Po pridani CaCl2 musi roztok ziskat
svoje pévodné svetloruzové zafarbenie. Dokoncite titraciu az do uplného vymiznutia

ruzovej farby (objem V4). Vypocitajte presnu koncentraciu odmerného roztoku NaOH.



4. Stanovenie fosforeCnanov vo vzorke materialu

Tuha vzorka obsahujuca fosfore¢nany sa rozpusti v nadbytku silnej kyseliny. Potom je
mozné stanovit' titraciou do I. stupnia sucet tohto nadbytku a Kyseliny fosforec¢ney.
Pokracovanim v titracii do |l. stupria sa zisti spotreba medzi I. a Il. stupriom, ktora
zodpoveda obsahu samotnej kyseliny fosforecnej (resp. fosforeCnanov v pévodnej
vzorke). To plati pre pripad, ak vzorka obsahuje len ortofosforeénany. V pritomnosti
kondenzovanych fosfore¢nanov (polyfosfatov) je potrebna ich depolymerizacia.
Povarenim polyfosfatov so silnou kyselinou prebehne depolymerizacia v priebehu 30
minut (pri pH menej ako 1,4). Tym sa v8etky fosfaty premenia na Kkyselinu

monofosforecnu (nakoniec bude tato kyselina v zmesi s pridanou silnou kyselinou).

4a Stanovenie celkového obsahu fosforeénanov

Do Erlenmeyerovej banky navazte m3 = 2,5 g vzorky, pridajte 50 cm? vody a 4 cm?®
H2SO4 (1:1). Obsah banky povarte asi 30 minut. Po ochladeni roztok prelejte do
odmernej banky (V5, 100 cm?) a dopliite po znacku destilovanou vodou.

Na titraciu pipetujte V6 =25 cm?. Titrujte odmernym roztokom NaOH do 1. stupiia, teda
na metyloranz, spotrebovany objem V7. Zmenu sfarbenia je vhodné porovnavat
s roztokom indikatora v porovnavacom roztoku NaH2POas s priblizne rovnakou
koncentraciou, objemom a mnozstvom indikatora v rovnake;j titraCnej banke.

Doplrite byretu po nulovu znacku. Potom pridajte indikator tymolftalein a zmes titrujte
do druhého stupria spotrebovany objem V8. ZIté sfarbenie prvého indikatora a
vznikajuce modré sfarbenie druhého indikatora poskytnu zelené sfarbenie v bode
ekvivalencie.

Chemickymi rovnicami osvetlite princip stanovenia.

Priprava vzorky pre nasledujuci postup 4b alebo 4c:
Vzorku hmotnosti m4 (asi 5 g) rozpustite vo vode a v odmernej banke 100 cm?® sa
doplite po znacku (V9)

4b Stanovenie obsahu difosfore€énanov

Z roztoku vzorky pipetou odoberte 10,00 cm?® (V10) do titracnej banky, pridajte
indikator metyloranz (bromfenolova modra pH = 3,8) a tolko kyseliny, aby sa prave
zmenilo sfarbenie. Potom do titraCnej banky z byrety pridavajte odmerny roztok
hydroxidu prave do zmeny sfarbenia. Pridajte 10 cm? 12,5% ZnS04.7H20 s pH = 3,8.

Pridanim ZnSOa4 sa vyzraza Zn2P207. Zmes premieSavajte 2 minuty a titrujte znova



odmernym roztokom NaOH do prislusnej zmeny sfarbenia, spotreba V11. Titrovat
treba pomaly, stabilita sfarbenia ma byt aspori 5 minut. (Roztok obsahuje len
ortofosforeCnan, mdéze sa postupovat dalej ako pri Casti 4a — prida sa tymolftalein a

dalej titruje znova do prislusnej zmeny sfarbenia.)

4c Stanovenie obsahu fosfore¢énanov

Z roztoku vzorky pipetou odoberte 10,00 cm?® (V12) do titratnej banky, pridajte
indikator metyloranz (bromfenolova modra pH = 3,8) a tolko kyseliny, aby sa prave
zmenilo sfarbenie. Potom do titraCnej banky z byrety pridavate odmerny roztok
hydroxidu prave do zmeny sfarbenia. Pridanim AgNO3s (20 cm? 10 % roztoku AgNO3)
sa vyzraza AgsPOs, sfarbenie sa meni na Cervenu. Byretu sa doplrite po nulovu znacku
a zmes vV titracnej banke sa titrujte znova do prislusnej zmeny sfarbenia — spotreba
V13.

Vyhodnotenie:
Vypoditajte hmotnostné (%) zastupenie PO4* a P207* a celkovy obsah (%) fosforu

v materiali.

Uloha 3: VSeobecné chemické a suvisiace otazky/problémy s uplatnenim v praxi
analytickej chémie — domace Studium vyrieSte nasledujuce podulohy s vyuZzitim

vhodnej literatury a inych zdrojov informacii.

A) VSeobecne — odmerna analyza:

Ulohalotazka 3a: Definujte zakladnu latku v analytickej chémii.

Ulohalotazka 3b: Vymenujte, aké vlastnosti ma mat zakladna latka pre odmernu
analyzu.

Ulohalotazka 3c: Vymenuijte zakladné latky pouzivané v alkalimetrii a acidimetrii.
Ulohalotazka 3d: Vysvetlite, o rozumieme pod pojmom ,$tandardizacia roztoku*.

Ulohalotazka 3e: Uvedte, aky je rozdiel medzi pojmami ,koncovy bod titracie* a
ekvivalentny bod titracie®.

Ulohalotazka 3f: Odmerny valec ma v oznageni na povrchu napis ,In“. Vysvetlite, ¢o
to znamena.

Ulohalotazka 3g: Opiste podrobne postup merania objemu pomocou nedelenej
pipety.
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Ulohalotazka 3h: Pri gisteni laboratérneho odmerného skla bola pouzita hortca voda
a susSilo sa za tepla. Diskutujte spravnost tohto postupu.

Ulohalotazka 3i: Pri priprave roztoku zriedenej kyseliny sirovej 1:2 experimentator
nalial do odmernej banky do tretiny vodu, pridal rovnaky podiel kyseliny a doplnil vodou
po znacku. Postupoval spravne?

Ulohalotazka 3j: Pri napifiani byrety zostali v trubici so stupnicou bublinky vzduchu,
ktoré pri merani (vypusteni €asti kvapaliny nad nimi) zostali na svojom mieste. Uvedte,
aky bude vysledok merania, ak meranie bolo inak spravne.

Ulohalotazka 3k: Pri napifiani byrety zostala pod kohutom vzduchova bublina, ktora
pri titraciach zostala pod kohutom. Uvedte, aky bude vysledok merania, ak meranie
bolo inak spravne.

Ulohalotazka 3I: Pri priamom titraSnom stanoveni experimentator pri priprave
odmerného roztoku nepremieSal dostatocne odmerny roztok v odmernej banke.
Uvedte, ako sa to prejavi na vysledkoch experimentu.

Ulohal/otazka 3m: Pri priamom titraénom stanoveni experimentator pouZil
nevysusenu titracnu banku. Vysvetlite, ako sa to prejavi na vysledkoch experimentu.

Ulohalotazka 3n: Pri opakovanych experimentoch z viacerych vysledkov ziskavate
jeden reprezentativny. Opiste, ako ho urcite.

Ulohalotazka 30: Napiste rovnice a vhodny indikator alkalimetrického stanovenia
HsPOa4 do 1. a 2. stupna.

Ulohalotazka 3p: Vysvetlite, pre¢o podla pracovného postupu nebola na pripravu
koncentrovaného roztoku NaOH potrebna prevarena voda ako na pripravu zriedeného
roztoku v tomto kroku.

Ulohalotazka 3q: Vysvetlite, preéo je mozné stanovenie HsPOu titraciou zvlast do 1.
a do 2. stupna.

Ulohalotazka 3r: Vysvetlite, pre¢o nie je mozné stanovenie HsPO: jednoduchou
titraciou do 3. stupna? Ako by ste dosiahli pristupnost tohto posledného vodikového
ionu reakcii s hydroxidom?

Ulohalotazka 3s: Vysvetlite zmysel pouzitia CaCl. v metéde $tandardizacie roztoku
NaOH podfa Bruhnsa.

Ulohalotazka 3t: Vysvetlite, pre¢o sa pri $tandardizacii roztoku NaOH s roztokom
(COOH): pridava CaClz az tesne pred dosiahnutim bodu ekvivalencie.



B) VSeobecna chémia a ,,pocty“
Ulohalotazka 3u: Rozhodnite, ktoré z tychto katiénov tvoria vzdy farebné soli:
Cs* Cr¥* Ba** Cu** AP* Pb*

Ulohalotazka 3v: Rozhodnite, ktoré z tychto aniénov tvoria vzdy farebné soli:
CrO4* S0.,# 105 SCN PO+ Br

Uloha/otazka 3x: Uvedte, ktoré katidny tvoria nerozpustné chloridy.
Ulohalotazka 3y: Uvedte, ktoré katidny tvoria nerozpustné sirany.

Uloha/otazka 3w: Oznadte spravne tvrdenie: Roztok (nie len vodny) je acidobazicky
neutralny ak:

a)pH =7, b) koncentracia H* je 10" mol.dm™

¢) koncentracia [H'] = [OH1],

Ulohalotazka 3z: Definujte funkénu oblast acidobazického indikatora.

Ulohalotazka 3aa: Vysvetlite, o mdézeme zistit z priebehu acidobazickej titradnej

Krivky.

Ulohalotazka 3bb: Sigmoidnu titraénu krivku v obvyklom tvare chapeme ako krivku
v integralnom tvare. Nakreslite najjednoduchSiu titracnu krivku v integralnom tvare a

zodpovedajucu krivku v derivaénom (diferencialnom) tvare.

Ulohalotazka 3cc: Zapiste &islo 0,53 v tzv. vedeckej notacii (v exponencialnom tvare)

s tromi platnymi Cislicami.

Ulohalotazka 3dd: Uvedte, kolko platnych &islic je v &isle 0,00260.

Autori: Bc. SamuerAndrejéék, doc. RNDr. Martin Putala, PhD., RNDr. Pavol Tarapcik, CSc.,
Mgr. Matej Zabka, PhD.

Veduci autorského kolektivu: doc. Ing. Jan Reguli, CSc.
Recenzenti: Ing. Elena Kulichova, doc. RNDr. Peter Magdolen, PhD.
Slovenska komisia chemickej olympiady

Vydal: IUVENTA — Slovensky institut mladeze, Bratislava 2020
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PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategoria A — 57. rocnik — Skolsky rok 2020/21
Domace a Skolské kolo

Samuel Andrejéak, Martin Putala, Matej Zabka

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: neobmedzene

Uvod
Ulohy z organickej syntézy v praktickej éasti tohto roénika chemickej olympiady budu
zamerané na pripravu esterov karboxylovych kyselin.

Zvladnutie uloh bude vyzadovat zakladné teoretické znalosti a praktické
zrucnosti zo syntézy, izolacie, Cistenia (ako su extrakcia, filtracia za normalneho a
znizeného tlaku, krystalizacia), identifikacie a charakterizacie organickych zlucenin
(ako su tenkovrstvova chromatografia, NMR a IC spektroskopia).

Tak isto ako v predoSlych dvoch rocnikoch, aj vtomto ro¢niku CHO bude

organicka syntéza hodnotenou suc¢astou 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 bionafty

Bionaftu je mozné pripravit transesterifikaChou reakciou, kedy ester karboxylovej
kyseliny reaguje s inym alkoholom nez ten, aky ma vychodiskovy ester zabudovany vo
svojej Strukture. Vysledkom je vymena alkoxidovej skupiny a vytesnenie pévodného
alkoholu. V zmysle zelenej chémie sa hfadaju také moznosti paliv, ktoré su Setrné

k Zivotnému prostrediu a je mozné ich pripravit z obnovitelnych zdrojov.
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V tomto kole bude VasSou ulohou pripravit’ bionaftu reakciou esteru karboxylove;j
kyseliny (rastlinny olej) s izopropylalkoholom.

Material a pomécky:

MieSadlo s ohrevom alebo elektricky vari¢, lyzi€ka, 100 ml banka s okrahlym dnom,
3 x 100 ml kadicka, 25 ml odmerny valec, stojan, lapaky, svorky, spatny chladi¢, vodny
alebo olejovy kupel, Pasteurova pipeta, savicka, 5 ml pipeta s pipetovacim baldnikom
alebo byreta, 100 ml oddeflovaci lievik, 2 x liehovy kahan, filtracny lievik, magnetické
mieSadielko alebo varné kamienky, 2 x hadica na chladi¢, kovovy kruh, pinzeta,

noznice, filtraCny papier, ochranné okuliare, ochranné rukavice, laboratérny plast.

Poznamka: laboratérne sklo je mozné pouzit’ aj v inych velkostiach podla dostupnosti

miestneho vybavenia.

Chemikalie:

chemikalia, obal H-veta* P-veta*

Rastlinny olej (slne¢nicovy alebo repkovy),
v uzavretej flasi

Izopropylalkohol (propan-2-ol), v pdvodnej sklenenej 210, 305/351/338,

flasi 225, 319, 336 370/378, 403/235
280, 301/330/331,

Kyselina sirova 96 %, v pévodnej sklenenej flasi 290, 314 303/361/353,
305/351/338/310

Chlorid sodny (nasyteny vodny roztok), v pévodnej
sklenenej fladi (postacli rozpustit beZzne dostupnu - -
kuchynsku sol)

Siran sodny (bezvody), v pbvodnej oznadenej nadobe - -

* - zdroj: karty bezpe€nostnych udajov na http://www.sigmaaldrich.com pre koncentrované latky

Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 225 Velmi horfava kvapalina a pary.

H 290 Mo&ze byt korozivna pre kovy.

H 314 Spbsobuje vazne poleptanie koZze a poskodenie odi.
H 319 Spbsobuje vazne podrazdenie odi.

H 336 MbZe spbsobit’ ospalost alebo zavraty.
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Bezpeénostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210

P 280

P 301/330/331

P 303/361/353

P 305/351/338/310

P 370/378

P 403/235

Uchovavajte mimo dosahu tepla, horucich povrchov, iskier,
otvoreného ohna a inych zdrojov zapalenia. NefajCite.

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

PO POZITI: vyplachnite usta. NEVYVOLAVAJTE zvracanie.

PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vliasmi): Vsetky
kontaminované Casti odevu okamzite vyzleCte. Pokozku
oplachnite vodou/sprchou.

PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minut ich opatrne vyplachuijte
vodou. Ak pouzivate kontaktné SoSovky a ak je to mozné,
odstrarite ich. PokraCujte vo vyplachovani.

V pripade poZiaru: Na hasenie pouZite suchu chemikaliu alebo
piesok.

Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.

Poznamka k bezpecnosti prace:

Mladistvi Ziaci mézu manipulovat’ s drazdivymi latkami len pod priamym dozorom

ucCitefa. Po pridani do reakénej zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti.

Obrazok 1: Aparatura a) pre reakciu, b) pre extrakciu.
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Pracovny postup

Transesterifikacia:

Do lapaku na stojan uchytte 100 ml banku s okruhlym dnom a nalejte do nej 8 ml
Cistého izopropylalkoholu. Do banky pridajte pomocou Pasteurovej pipety 1 ml 96 %
kyseliny sirovej (Pozor! Reakéna zmes sa samovolne zahrieva. Koncentrovanu
kyselinu sirovu prida ucitel.) a magnetické mieSadielko alebo varné kamienky, aby ste
zabranili utajenému varu. Zmes premiesajte. Nasledne pridajte 20 ml rastlinného oleja
a na banku nasadte spatny chladi¢ so zapojenim vody vzostupne (obr. 1a) (v pripade
nedostupnosti rozvodu vody pouzite vzdusny chladi€¢). Pod banku dajte magnetické
mieSadlo alebo elektricky vari€¢ spolu s vodnym alebo olejovym kupefom, reakénu
zmes miesajte a udrzujte vo vare po dobu 90 minut (teplota varu izopropylalkoholu je
82 °C) (obr. l1a). Po uplynuti tejto doby vypnite ohrievanie, aparaturu zdvihnite nad

kupel a nechajte vychladnut' na laboratérnu teplotu.

Extrakcia:

Vychladenu reakénu zmes preneste bez mieSadielka ¢&i varnych kamienkov do
oddelovacieho lievika, ktory umiestnite do kruhu na stojane a podlozZte ho kadickou
(obr. 1b). Spodnu vrstvu oddefte a vrchnu premyte nasytenym roztokom NaCl
(2 x 20 ml). Premyvanie uskuto¢nite nasledovne — pridajte 20 ml nasyteného vodného
roztoku NaCl, lievik uzavrite, obratte ustim dohora, pretrepte a potom otvorte kohut na
uvoflnenie tlaku (pri otvarani smeruje spodny otvor lievika nahor, po€as pretrepavanie
lievikom na nikoho nemierte!). Lievik umiestnite spat do kruhu, odzatkujte ho a
poCkajte pokial sa nevytvori jasné rozhranie medzi vodnou (spodna vrstva) a
organickou fazou (horna vrstva). Nasledne vodnu vrstvu vypustite do 100 ml kadicky
a tento proces este raz zopakujte. Organicku vrstvu vylejte cez vrchny otvor lievika do
Cistej 100 ml kadicky. Pridajte bezvody Na2SO4, zmes premieSajte a nechajte stat do
vyCirenia roztoku. Nasledne zmes prefiltrujte do vopred odvazenej kadicky.
Diferenénym vazenim zistite hmotnost' ziskaného produktu. (Na obr. 1b je namiesto

kadicCiek nakreslena Erlenmeyerova banka.)

Testy na pritomnost’ produktu:
1. Horenie: Do jedného prazdneho liehového kahana s knétom nalejte vychodiskovy
rastlinny olej a do druhého ziskany produkt — bionaftu. Zapafte obidva kahany a

pozorujte rozdiely v priebehu horenia.
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2. Viskozita: Naplrite pipety alebo byrety po znacku v jednom pripade vychodiskovym
rastlinnym olejom a v druhom ziskanym produktom — bionaftou. Odmerajte Cas, za

ktory vytecCie ten isty objem réznych zlu€enin.

Poznamky

PocCas 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 atobmové hmotnosti: A«(C) = 12, A(H) = 1, A(O) = 16, p(i-PrOH) =
=0,79 g.cm?3, p(rastlinny olej) = 0,92 g.cm, p(glycerol) = 1,26 g.cm3, p(bionafta) =
=0,87 g.cm?,

Vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych Cislic.

Uloha1 (10b)

Uvedte hmotnost ziskaného produktu v gramoch.

Uloha2 (1,6b)

a) Nakreslite reakénu schému pripravy bionafty, priCom vychodiskovy rastlinny olej
znazornite ako triacylderivat glycerolu obsahujuci zvySky kyseliny stearovej,
olejovej a linolovej v pomere 1:1:1.

b) Urcte, ktora vychodiskova latka je limitujuca pre rozsah reakcie.

c) Vypocitajte teoreticky vytazok produktu v gramoch a Vas vytazok v percentach.
Pre produkt pouzite priemernu molarnu hmotnost troch vznikajucich esterov.

d) Vypocditajte konverziu limitujucej vychodiskovej latky, ak by ste reakciu pred€asne

ukoncili a izolovali jej 2,53 g.

Uloha3 (1,5b)

Mate kdispozicii racemicky alkohol pentan-2-ol a kyselinu (S)-2-fenyl-2-

metoxyetanovu.

a) Napiste ich vzdjomnu reakciu v kyslom prostredi. Oba produkty reakcie pomenujte
a taktiez vyznacte priestorové usporiadanie pomocou prerusovanych resp. hrubo
zvyraznenych vazieb. V akom vztahu su voCi sebe produkty z pohladu
stereochémie? Maju rovnaké alebo odliSné fyzikalne a chemické vlastnosti? Akou

separa¢nou metddou by ste ich od seba dokazali oddelit?
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b) Napiste reakciu bazickej hydrolyzy v prostredi vodného roztoku NaOH pre oba
produkty z predchadzajucej reakcie, taktiez s vyznaCenim stereochemicke;j

informacie. Ako sa nazyva takato metdda delenia enantiomérov?

Uloha4 (1,0b)

Mechanizmus kyslo katalyzovanej esterifikacie sa méze liSit v zavislosti od pouzitého
alkoholu. Tento rozdiel vieme dokazat napriklad tzv. izotopovym znacenim. NapisSte
produkty reakcii karboxylovej kyseliny s alkoholmi so zabudovanym izotopom kyslika
80. Vyznadte vyskyt izotopového kyslika v produktoch a napi$te aj mechanizmus

oboch reakcii.

Uloha5 (0,9b)

Nakreslite energeticky diagram vSeobecnej transesterifikacie ako krivku potencialnej
energie reagujucich molekul na ceste k produktom s vyznacenim polohy intermediatu
(krivka hodnét energie pozdiZz reakénej koordinaty). Energie tranzitnych stavov
povazujte za rovnakeé pri réznych reagujucich alkoholatoch. Pri pouziti ekvimolarnych
mnozstiev vychodiskovych latok dosiahneme rovnovahu, ked su oba estery zastupené
v zmesi priblizne na 50 %. Akym spdsobom by ste zabezpecili, aby sa rovnovaha
posunula na stranu produktov? Pomocou hodnét v tabulke navrhnite dal$i spdsob, ako
by ste zabezpedili posun rovnovahy na stranu produktov pri priprave vysSich esterov

z metylesterov karboxylovych kyselin.
©

)OJ\ | R?0 )OJ\ . C
OR OR
alkohol pKa teplotavaru/°C pocet uhlikov
metanol 15,5 64,7 1
etanol 15,9 78,2 2
propan-1-ol 16,0 97,0 3
butan-1-ol 16,1 117,7 4
pentan-1-ol 16,8 137 5
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