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PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE
Chemicka olympiada — kategoria A — 53. rocnik — Skolsky rok 2016/17
Domace a skolské kolo

Pavol Tarapcik

Maximalne 100 bodov
Doba rieSenia: bez casového obmedzenia

Studijna éast’ (domace kolo):

PreStudujte si vSeobecné zaklady odmernej analyzy, teda: postupy merania
hmotnosti a objemu, techniku prace s odmernym sklom, vlastnosti chemickych
reakcii vyuzitefnych v tejto oblasti, spdésoby urCovania bodu ekvivalencie, aké
chemické reakcie sa vyuzivaju pri hlavnych typoch odmernej analyzy. DokladnejSie

sa zamerajte na metody zaloZené na acidobazickych a na redoxnych reakciach.

Prakticka cast’:

Pri praktickej ¢innosti v Studijnom/Skolskom kole CHO sa v oblasti analytickej chémie
precvicuju a zdokonaluju najma laboratérne €innosti suvisiace s odmernou analyzou
— praca s meradlami objemu (pipeta, byreta, odmerna banka, odmerny valec). Okrem

toho sa treba venovat’ chemickej podstate dejov pri analyze.

Vysledky praktického merania sa vypocCtovo spracovavaju na pozadovany
vystupny udaj, ktory sa ma uvadzat korektnym spdsobom. Treba sa preto venovat aj
praci s Cislami.

Pri laboratornej praci je nevyhnutné viest' si laboratorny dennik. V denniku si
poznacte:

- podrobne vSetky pripravné vypocty,

- potrebné tabulkové hodnoty,

- chemické zaklady (rovnice) merania a suvisiacich javov,
- postup pri praci,

- pozorovania a namerané hodnoty,

- podrobne uplné vypocty a vypocitané vysledky,

- odpovede na sprievodné otazky.



Odporucana literatura:

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

A. Hercegova a kol.: Praktikum z analytickej chémie, Bratislava, STU, 2011.

Projekt VIZLAB, ktory obsahuje mnoho uzitoénych informacii o praci v analytickom
laboratoriu, je dostupny na stranke http://www.analytika.sk

J. Labuda a kol.: Analyticka chémia, Bratislava, STU, 2014.

P. TarapCik a kol.: Zbierka prikladov z analytickej chémie, Bratislava, STU, 1995.

Skripta z Analytickej chémie | a Il, a 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. Na tejto stranke je zaroven aj elektronicka

forma zbierky prikladov z analytickej chémie.

Uloha 1 (25 bodov) — tuto tlohu rieste ako pripravnu — $tudijnu

Acidobazické a redoxné rovnovahy v analytickej chémii

Pri analytickych meraniach chemickymi metédami sa najCastejSie vyuZzivaju
rovnovazne stavy. V praktickej ulohe sa stretnete s reakciami silnych a slabych
kyselin a zasad. NaStudujte si tieto rovnovahy a poznatky vyuzite pri rieSeni

nasledujucich prikladov.

1.1 Vypocitajte a nakreslite priebeh titracnej krivky kyseliny chlorovodikove;j
hydroxidom sodnym, ak mate obe Ilatky vroztokoch s koncentraciou
0,1 mol dm3. Pogiatoény objem kyseliny pri titracii je 25 cm?®. Graf urobte
v stradniciach a) [H'] vs. V(NaOH) a b) pH vs. V(NaOH)

1.2 Vypocitajte a nakreslite priebeh titracnej krivky kyseliny mravCej hydroxidom
sodnym, ak obe latky mate v roztokoch s koncentraciou 0,1 mol dm™.
Pogiatoény objem kyseliny pri titracii je 25 cm®. Graf urobte v stradniciach
a) [H] vs. V(NaOH) a b) pH vs. V(NaOH)

1.3 Na zaklade vypoctu urcte, akej farby bude roztok acidobazického indikatora, ak
je zname: koncentracia indikatora je 0,0001 mol dm™, jeho pK,=107,
protonizovana forma je Cervena, deprotonizovana forma je ZItd. Do roztoku

s objemom 50 cm?® ste pridali 10 cm® NaHCOj3 s koncentraciou 0,01 mol dm™.


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

1.4 Na zaklade udajov z literatury navrhnite acidobazicky vizualny indikator vhodny

pri titracii v Casti 1.1 a 1.2. Navrh zdévodnite.

1.5 Vypoéitajte spotrebu manganistanu draselného s koncentraciou 0,02 mol dm™
pri titracii roztoku, ktory vznikol rozpustenim 0,2 g Stavelanu vapenatého

v roztoku vhodnej kyseliny.
1.5a Aka kyselina bude ,vhodnou*?
1.5b Ako doplnite postup, aby kyselina chlorovodikova bola ,vhodnou“?

1.6 Vypoditajte latkové mnozstvo jédu, ktoré vznikne, ak sa k 25 cm® roztoku,
obsahujiceho KlO; s koncentraciou 0,01 moldm™ a Kl s koncentraciou
0,1 moldm™ pridd 10 cm® roztoku kyseliny &tavelovej s koncentraciou
0,001 mol dm=,

1.6a Takto vzniknuty jod sa stanovi titraciou s tiosiranom. Zmes ma pred titrova-
nim dlhodobo stat a zahrievat sa v uzavretej tlakovej nadobe — vysvetlite

preco.

1.6b Ak sa k zmesi prida neutralny roztok chloridu vapenatého, stanovenie je

mozné aj bez dlhodobého zahrievania. Co to umozfiuje?

Uloha 2 (75 bodov) — tuto dlohu vykonaijte v laboratériu

Zistenie neutralizacného tepla
Pri neutralizacii silnej kyseliny, akou je napriklad HCI (vo vodnom roztoku su
disociované iény H* a CI"), a silnej zasady, akou je napriklad NaOH (vo vodnom
roztoku su disociované iony Na® a OH™), dochadza ku vzniku vody spojenim H* a
OH™ i6nov a ku vzniku soli NaCl (iény Na* a CI™ zostavaju disociované v roztoku).

Pri spajani H a OH™ i6nov sa uvolfiuje znaéné mnoZstvo tepla. (Preto sa pri
zmieSavani kyselin a zasad vyzaduje velka opatrnost — druhy roztok sa do prvého mdze pridavat iba

v malych mnozstvach. Inak hrozi prudké zohriatie az zovretie roztoku, ktory médze vySplechnut
z reak&nej nadoby a spoOsobit tazké poleptanie koze a o&i!') Z0 zmeny teploty roztoku pocas
neutralizacie mézeme urcit’ uvofnenu energiu. Pokial pozname koncentraciu a objem
reakénych roztokov, mézeme urcit mnozstvo energie, ktoré sa uvolni pri vzniku

jedného molu vody z i6nov H" a OH™ (v jednotkach J/mol resp. kJ/mol).



Pri experimente zmerajte zvySenie teploty roztoku a z neho urcte teplo
uvofnené pri neutralizacii. Prepocitajte uvolnenu energiu na jeden mal vzniknutej
vody. Pouzite:

- silnu kyselinu chlorovodikovu a silny hydroxid sodny,
- slabu kyselinu octovu a slaby hydroxid — vodny roztok amoniaku,
- silnu kyselinu chlorovodikovu a slaby hydroxid — vodny roztok amoniaku,

- slabu kyselinu octovu a silny hydroxid sodny

Postupy:

1. Pripravte roztoky uvedenych Styroch latok s koncentraciou priblizne
1 mol dm=3,

Vypocitajte, objemy zasobnych roztokov kyseliny chlorovodikovej, hydroxidu
sodného, amoniaku a kyseliny octovej, ktoré je potrebné pouzit na pripravu 500 cm?®
roztoku s pribliznou koncentraciou 1 mol dm™.

Roztok NaOH pripravte zriedenim Cireho podielu nasyteného roztoku NaOH (asi

50%-ny), v ktorom sa uhli¢itan sodny nerozpusta. Ostatné latky stacia v Cistote p.a.

2. Zistite presnu koncentraciu zriedenych roztokov titraciami

2.0 Stanovenie koncentracie hydroxidu sodného

Princip: Ako zakladnu latku (primarny Standard) pouzite kyselinu Stavelovu
(dihydrat) a metédu stanovenia podla Bruhnsa:
Odvazené mnozstvo kyseliny sa titruje roztokom hydroxidu sodného. Kyselina
Stavelova (slaba) sa pred bodom ekvivalencie pridavkom roztoku CaCl, (neutralny
na metylcerven) premeni na kyselinu chlorovodikovu (silnu), a titracia sa dokondi.
Otazky:

Napiste prisludné chemické reakcie.

Aky indikator je potrebny pre tuto metédu?

Je mozné pouzit’ ako indikator fenolftalein?
Postup stanovenia:

Vypocitajte hmotnost zakladnej latky potrebnu na jednu titraciu a toto

mnozstvo odvazte do titracnej banky

Pridajte vhodny indikator.

Titrujte roztokom hydroxidu sodného do blizkosti bodu ekvivalencie, pridajte

roztok CacCl, a dotitrujte do koncového bodu titracie.



Zaznamenajte si spotrebu odmerného roztoku a vypocitajte jeho koncentraciu.
Meranie zopakujte, zistené koncentracie sa nemaju lisit o viac ako 0,5 %.

Podla potreby titraciu opakujte.

2.1 Stanovenie koncentracie kyseliny chlorovodikovej

Princip: Silna kyselina sa titruje roztokom NaOH s uz znamou presnou koncentraciou.
Otazky:
Napiste prislusné chemické reakcie.
Aky indikator je potrebny pre tuto metodu?
Je mozné pouzit’ ako indikator fenolftalein?
Postup stanovenia:
Do titracnej banky pipetujte potrebny objem roztoku kyseliny chlorovodikove;j
na jednu titraciu. Pridajte vhodny indikator. Titrujte roztokom hydroxidu
sodného do koncového bodu titracie.
Zaznamenajte si spotrebu odmerného roztoku a vypocitajte koncentraciu
kyseliny chlorovodikove;j.
Meranie zopakujte podla potreby. Zistené koncentracie sa nemaiju lisit' o viac
ako 0,5 %.

2.2 Stanovenie koncentracie kyseliny octovej

Princip: Slaba kyselina sa titruje roztokom NaOH s uz znamou presnou koncentraciou.
Otazky:
Napiste prisludné chemické reakcie.
Aky indikator je potrebny pre tuto metodu?
Je mozné pouzit ako indikator fenolftalein?
Postup stanovenia:
Do titracnej banky dajte potrebny objem roztoku kyseliny octovej na jednu
titraciu. Pridajte vhodny indikator. Titrujte roztokom hydroxidu sodného do
koncového bodu titracie.
Zaznamenajte si spotrebu odmerného roztoku a vypocitajte koncentraciu
kyseliny octovej.
Meranie zopakujte podla potreby. Zistené koncentracie sa nemaiju lisit o viac
ako 0,5 %.



2.3 Stanovenie koncentracie vodného roztoku amoniaku

Princip: Slaby hydroxid sa titruje roztokom kyseliny chlorovodikovej s uz znamou
presnou koncentraciou.
Otazky:
Napiste prislusné chemické reakcie.
Aky indikator je potrebny pre tuto metodu?
Je mozné pouzit ako indikator fenolftalein?
Postup stanovenia:
Do titracnej banky dajte potrebny objem roztoku amoniaku na jednu titraciu.
Pridajte vhodny indikator. Titrujte roztokom kyseliny chlorovodikovej do
koncoveého bodu titracie.
Zaznamenajte si spotrebu odmerného roztoku a vypocitajte koncentraciu
amoniaku.
Meranie zopakujte podla potreby. Zistené koncentracie sa nemaju lisit o viac
ako 0,5 %.

3. Meranie neutralizaéného tepla

Meranie sa robi v ,kalorimetri®, ktorym je nadobka,
ktora samotna idealne teplo neprijima a nepre- — teplomer
nasa do okolia (resp. len v minimalnej miere).

PouZit moZzZno originalny kalorimeter, upravenu

.termosku® alebo poharik z penového polystyrénu

vieCko
(napriklad poharik z automatu na teplé napoje;
hodné i losit d takét <dobk i ~izolovana
vhodné je vlozit dve takéto nadobky v tvare ~ nadobka

kénického pohara do seba). V krajnom pripade sa

daju pouzit aj plastové alebo obyg&ajné kadicky. - reakéna zmes

Postup:

3.1 Odmerajte teplotu roztokov v rovnovahe s teplotou okolia pred pokusom.

3.2 Do kalorimetra nalejte roztok NaOH (50 cm®) a pridajte roztok HCI (50 cm?).

3.3 ZamieSajte teplomerom a merajte teplotu v strede tekutiny. Zaznamenajte
maximum dosiahnutej teploty.

3.4 Vyplnite tabulku experimentalnych hodnét. Vypocitajte neutralizaéné teplo.

Opakujte kroky 3.1 az 3.4 aj pre dalSie tri neutralizacné reakcie.



Tabulka vysledkov merania neutralizacného tepla

Reaktanty Reagujuce Rozsah | PoCiato¢na | NajvysSia |  AHpeutr
latkové reakcie teplota teplota
mnozstvo

Nreak

kyseliny/zasady

HCIl+NaOH

HCI+NH,OH

CH3COOH+NaOH

CH3;COOH+NH4OH

Hmotnostna tepelna kapacita vody je c,=4,180 J.gt.K?'; predpokladajte, Ze
hmotnostna tepelna kapacita pouzitych roztokov je taka ista. Hustota roztokov sa
rovna 1 g/ cm®.

Q = Meeik . Cp . AT

AH = Q / Nreak
Pre reakciu HCI/NaOH dostanete hodnotu asi 55,5 kdJ/mol. Vysvetlite, pre€o sa dalSie

hodnoty odliSuju.

Chemikalie:

Nasyteny roztok NaOH, zasobné roztoky kyseliny chlorovodikovej (w =0,2),
amoniaku (w = 0,25) a kyseliny octovej (w = 0,5), indikatorovy roztok — metylCerven,
indikatorovy roztok — fenolftalein alebo podobné indikatorové roztoky, roztok chloridu
vapenatého (w = 0,1). (Kontrola neutrality roztoku — roztok (5 cm?®) sa zriedi asi 10 x
deionizovanou vodou, pridaju sa 2 kvapky indikatora. Sfarbenie ma zodpovedat
kyslej forme indikatora a 1 kvapkou pouzivaného odmerného roztoku sa ma zmenit

na sfarbenie zasaditej formy indikatora.)

Pomécky:
TitraCné banky (Erlenmayerove banky), byreta, byretovy lievik, nedielikované pipety,
odmerné banky, kadi¢ky, kvapkadla, predvazovacky s presnostou na miligramy

alebo analytické vahy.




PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE
Chemicka olympiada — kategoria A — 53. rocnik — Skolsky rok 2016/17
Skolské kolo

Matej Zabka, Martin Putala

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: neobmedzena

Uvod
Ulohy z organickej syntézy v praktickej &asti tohto roénika chemickej olympiady budu
zamerané na ionove preSmyky organickych molekul.

Zvladnutie uloh bude vyzadovat zakladné teoretické znalosti a praktické
zru€nosti z izolacie, Cistenia (ako su extrakcia, destilacia, destilacia s vodnou parou,
filtracia za znizeného tlaku a normalneho tlaku, krystalizacia), identifikacie a
charakterizacie organickych zlu€enin (ako su tenkovrstvova chromatografia, NMR a

IC spektroskopia).

Odporucena literatura:
Lubovolna prirucka organickej syntézy, napr. Pavol EleCko, Maria Meciarova, Martin
Putala, Marta SaliSova, Jan Sraga: Laboratorne cvienie z organickej chémie, 2.

nezmenené vydanie, Bratislava, Univerzita Komenského 1998, ISBN 80-223-1274-6.
I6nové presmyky v organickej syntéze

Niektoré organické zluceniny, ktoré maju elektrofilné centrum s dobre odstupujucou
skupinou a su schopné vytvarat v reakénych podmienkach karbkation, nereaguju
s pritomnymi nukleofilmi zo stérickych dovodov (pomala reakcia) a takéto elektrofilné
centrum sa stabilizuje vnuatromolekulovym preSmykom formalne zaporne nabitého
uhlikatého zvySku z vedlajSieho atomu uhlika. PreSmyk prebieha, ak nim vznika
stabilnej$i karbkation na tomto vedlajSom atdéme uhlika (stabilita karbkationov klesa
vrade: benzylové = terciarne > sekundarne > primarne). PreSmykom vzniknuty
karbkation moze odstiepit protdon zo susedného atému (za vzniku alkénu alebo
ketdénu), reagovat s pritomnym nukleofilom, ¢i podliehat dalSiemu preSmyku.
Prikladom preSmyku nasledovaného odStiepenim protonu je kyslo katalyzovana

dehydratacia kamfenilolu za vzniku santénu:



sekundarny terciarny

karbkation karbkation
CHs CHs HoO CHa ® CHy _-H _
CHs CH H odstlepenle
OH OH2 CH, protonu
kamfenilol mlgrécia santén
metylu

Nasledujuca schéma uvadza vSeobecny prehlad reakcii spojenych s iGnovymi
preSmykmi:
RZ

R3 R © R3
R4 @ H _H

R! Migracia R2 R’ R?

Klacové kroky niektorych vyznamnych mennych preSmykov su znazornené
v nasledujucej schéme: a) benzilovy, b) Tiffeneauov-Demjanovov, c) Bayerov-

Villigerov, d) Beckmannov preSmyk.

R2 © o R o)
HO 2
a) R1 0 /1 R1 _— » R )
o HO HO R
0 o) OH
HNO OH -N Q
b) Rt OH 2 Rl %N 2 1&
NH R
0
_LOH O R2? ©
R R3JJ\O oR -R3C00 ?J\ ,
9 g0 R"™™ — TR R
( OCOR3
® 2 R2
_OH _OH R< |
o W mS SN we §
— @C -~ o 1 _R
2 1 - i R N
RZOR! RZOR! -H0 Ly g N
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Priprava kyseliny benzilovej

V tomto kole bude VaSou ulohou pripravit kyselinu benzilovid pomocou benzilového
preSmyku z benzilu. Tato reakcia bola objavena Justusom Liebigom v roku 1838 a

patri medzi prvé popisané preSmyky organickych molekul.
i
(3

benzil

Material a pomécky:

100 ml gulata banka so zabrusom, spatny chladi¢, 2x 100 ml kadic¢ka, 2x 100 ml
Erlenmeyerova banka, 25 a 10 ml (alebo vacsi) odmerny valec, Pasteurove pipety,
saviCka, kruh, filtracny papier, filtraény lievik, Blchnerov lievik, odsavacia banka
s manzetou, drveny lad, vodna vyveva, nadoba na vodny/fadovy kupel, teplomer,
hadice, svorky, lapaky, stojan, pinzeta, lyZi¢ka, indikatorové pH papieriky, elektricky
varic (alebo magnetické mieSadlo so zahrievanim), varné kamienky (alebo

magnetické mieSadielko), noznice, ochranné okuliare, ochranné rukavice.

Chemikalie
chemikalia, obal H-veta* P-veta*
benzil, 2,00 g v gulatej banke 315, 319, 335 261, 305/351/338
280, 301/312/330,
hydroxid draselny, v pévodnej nadobe 290, 302, 314 zgzgiégié
305/351/338

1 m vodny roztok kyseliny chlorovodikovej,

e 290, 315, 319, 335 305/351/338
v sklenej flasi

210, 280,
95 % etanol, v pévodnej nadobe 225, 319 305/351/338,
337/313, 403/235
. R 210, 261,
aceton, v plastovej stricke 225, 319, 336 305/351/338

* - zdroj: karty bezpe€nostnych udajov na http://www.sigmaaldrich.com
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Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 225 Vysoko horlava kvapalina a pary.

H 290 Méze byt korozivna pre kovy.

H 302 Skodlivy po poziti.

H 314 Spbsobuje vazne poleptanie koZze a poskodenie oéi.
H 315 Drazdi kozu.

H 319 Spbsobuje vazne podrazdenie o¢i.

H 335 Méze spbsobit’ podrazdenie dychacich ciest.

H 336 Méze spbsobit’ ospalost alebo zavraty.

Bezpecnostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210 Uchovavajte mimo dosahu tepla/iskier/otvoreného ohna/hordcich povrchov.
Nefajcite.

P 261 Zabrante vdychovaniu prachu/dymu/plynu/hmly/par/aerosolov.

P 273 Zabrante uvolneniu do zivotného prostredia.

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

Zabrante uvolneniu do zivotného prostredia.

P 301/312/320 PO POZITi: Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM alebo lekara. Vyplachnite usta.

P 303/361/353 PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): Vetko kontaminované &asti
odevu okamzite vyzledte. Pokozku oplachnite vodou/sprchou.

P 304/340/310 PO VDYCHNUTI: Presufite osobu na &erstvy vzduch a umoznite jej pohodine
dychat. Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM alebo lekara.

P 305/351/338 PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minut ich opatrne vyplachujte vodou. Ak
pouzivate kontakiné SoSovky a ak je to mozné, odstante ich. Pokracujte vo
vyplachovani.

P 310 Okamzite volajte NARODNE TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM
alebo lekara.

P 337/313 Ak podrazdenie oci pretrvava: vyhladajte lekarsku pomoc/starostlivost.

P 403/235 Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.

Postup:
Priprava roztoku KOH:
Do kadicky navazte 2,3 g hydroxidu draselného, pridajte 5 ml vody a kruzivym

pohybom za chladenia kadi¢ky pod te€ucou studenou vodou rozpustite hydroxid.
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Benzilovy preSmyk:

Do 100 ml banky s gulatym dnom upevnenej v lapaku s 2,00 g benzilu pridajte
odmernym valcom 7ml 95 % etanolu a varné kamienky alebo magnetické
mieSadielko. Na banku nasadte spatny chladic, ktory upevnite druhym lapakom a
zapojte chladenie (s prudenim vody vzostupne). Banku ponorte do vodného kupela a
zapnite zahrievanie. Reakénu zmes zahrievajte za obasného premiesania, pokial sa
vychodiskova latka nerozpusti. Cez spatny chladi€¢ nalejte do banky odmernym
valcom pripraveny roztok hydroxidu draselného. ReakCnu zmes zahrievajte na
mierny reflux 15 min (teplota varu etanolu je 78 °C). Reakéna zmes sa pocas tejto
doby sfarbi na modroCierno. Nasledne vytiahnite banku z kupela a nechajte ju
vychladnut 10 min na vzduchu. Cely obsah banky vylejte do 100 ml kadi¢ky, ponorte
ju do fadového kupela a nechajte stat cca 15 min, pokial zo zmesi nevypadne tuha
latka. Ak reakéna zmes cela stuhne, pridajte malé mnoZstvo studeného etanolu,
rozmieSajte a az potom vylejte na filtraCny papier. Zostavte aparaturu na filtraciu za
znizeného tlaku a zapnite odsavanie. Na filtraCny papier vylejte reakénu zmes a
prefiltrujte ju za znizeného tlaku. Obsah banky vymyte 10 ml etanolu vychladeného
v l[adovom kupeli a premyte nim odsatu tuhu latku. Odsatu latku eSte premyte 2x
10 ml studeného etanolu. PoCas premyvania by sa malo fialovy produkt scasti
odfarbit. Odpojte hadicu od odsavacej banky a az potom vypnite vyvevu. Filtrat
vylejte do oznagenej nadoby, banku oplachnite vodou a vysuste volne na vzduchu.
Po preneseni medziproduktu Blchnerov lievik oplachnite acetbnom do oznacenej

nadoby na odpad a nechajte schnut na vzduchu.

Neutralizacia medziproduktu:

Odsaty produkt preneste do Erlenmeyerovej banky s 20 ml vody, upevnenej v lapaku
na variCi. Zapnite zahrievanie a za obCasného premieSania rozpustite produkt pri
60 — 70 °C. Nasledne vyberte banku a roztok prefiltrujte za horuca cez filtracny lievik
do Cistej Erlenmeyerovej banky a nechajte chladnut na vzduchu 10 min. Pomocou
odmerného valca opatrne prilejte 10 ml 1 m vodného roztoku HCI a zmes premiesaijte
sklenou tyC€inkou. Pomocou indikatorového papierika skontrolujte pH zmesi.
V pripade, ze zmes nie je dost’ kysla, pridavajte roztok HCI az do pH = 2. Banku
nechajte vychladnut' na laboratornu teplotu, nasledne ju umiestnite do ladového
kupela na 30 min. Vypadnuté krystaly odsajte (prefiltrujte za znizeného tlaku podla

navodu uvedeného vysSie). Produkt na filtri premyte 2 x 15 ml ladovej vody. Produkt
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predsuste odsavanim po dobu 5 minut. Produkt nechajte vysusit na filtracnom papieri
na vzduchu. Po dbékladnom vysuSeni produkt odvazte, zmerajte teplotu topenia a

odovzdajte.

Poznamky
PoCas celej prace pouzivajte ochranné okuliare! Ak nosite vlastné okuliare, tie na
ochranu Vasich o€i postaCia. Pri praci pouzivajte tiez ochranné rukavice. Pri
vypoctoch pouzivajte nasledovné relativne atbmové hmotnosti: A(C) = 12, A(H) = 1,
A(O) = 16.

Vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych Cislic.

Uloha 1 (8 b)
a) Uvedte hmotnost ziskaného produktu v g.

b) Uvedte nameranu teplotu topenia.

Uloha 2 (1,6 b)
a) Napiste reakénu schému pripravy Kkyseliny benzilovej. Uvedte aj Strukturu
izolovaného medziproduktu.

b) Napiste systémovy nazov benzilu a kyseliny benzilovej.

Uloha 3 (1,8 b)
a) Urcte, ktora vychodiskova latka je limitujuca pre rozsah reakcie.
b) Vypocitajte teoreticky vytazok produktu v g.

c) Vypocitajte experimentalny vytazok produktu v %.

Uloha 4 (0,4 b)
Odpovedzte na nasledujuce otazky tykajuce sa tejto praktickej ulohy:
a) PreCo sa pouzil nadbytok jedného z reaktantov?

b) Aka je uloha kyseliny chlorovodikovej?

Uloha 5 (0,8 b)

NapiSte mechanizmus benzilového preSmyku.
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Uloha 6 (1,0 b)

a) Priradte v 'H NMR spektre produktu signaly jednotlivym atémom vodika v jeho
$truktire a vybrané pasy vijeho IC spektre charakteristickym vibraciam
chemickych vazieb:

'"H NMR (300 MHz, DMSO-ds, ppm): 8 13,30 (s, 1H), 7,50 — 7,10 (m, 10H), 6,40
(s, 1H). IC (cm™): 3400, 2900 (Siroky signal), 1720, 1177.
Pozn.: s (singlet), m (multiplet).

b) Ako by ste rozliili vychodiskovul latku a produkt na zaklade **C NMR spektier?

Uloha 7 (1,0 b)
a) Napiste produkt benzilového preSmyku zluc¢eniny A.
o O

A
b) Napiste produkt reakcie benzilu s metoxidovym aniénom.

c) Napiste Strukturu vychodiskovej latky, ktora benzilovym preSmykom poskytne

kyselinu citronovu (kyselinu 2-hydroxypropan-1,2,3-trikarboxylovu).

Uloha 8 (0,4 b)

LieCivo fenytoin (difenylhydantoin, CisHi2N20;), ktoré ma antiepileptické a
antikonvulzivne ucCinky, sa pripravuje z benzilu a mocoviny v bazickom prostredi
(NaOH). Napiste jeho Strukturu.

O

PN

HoN NH»

fenytoin (C»] 5H 1 2N202)
NaOH
H,O, EtOH

Autori: RNDr. Pavol Tarap€ik, CSc., Matej Zabka, doc. RNDr. Martin Putala, 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 2016

15



