Navody na laboratorni cviceni z predmétu Chemie organicka
(ACAO3E)

ZAKLADY BEZPECNOSTI PRACE V CHEMICKE LABORATORI

Pfed zahajenim prace jsou vSichni studenti povinni seznamit se s bezpecnostnimi a pozarnimi
predpisy vyvésenymi v laboratofi a dodrZovat je. Kazdy, kdo v laboratofi pracuje, musi
postupovat tak, aby neohrozil sebe ani své kolegy. NejduleZitéjsi zasady bezpecné price v
laboratofi jsou uvedeny v normé CSN 01 8003 (Zasady pro bezpecnou praci v chemickych
laboratotich).

V chemické laboratofi je povoleno vykondvat pouze préce, které jsou naplni laboratornich
cviceni, a studenti jsou tak povinni fidit se pokyny vyucujiciho a vykonavat pouze takové
ulohy, které jsou schvaleny nebo nafizeny vyucujicim.

Studentlm je umoznén vstup do laboratore pouze ve vhodné pracovni obuvi, pfip.
pracovnim plasti. Student musi mit své osobni ochranné pomlcky (bryle, rukavice).

Kazdy student je na zacatku semestru proskolen v bezpecnosti préce v laboratofi, coZ stvrdi
vyucujicimu podpisem na prislusném formulafi, ktery je nasledné uloZen k archivaci. Kazdy
student pracuje pouze na zadanych ukolech a na cviceni pfijde teoreticky pfipraven.

Student neprodlené nahlasi vyucujicimu veskeré zjisténé zavady a je povinen ho informovat
o jakémkoliv zranéni ¢i nehodé.

V laboratotfi je zakazano jist, pit a koufit. Je zakdzano prenaset ¢i jinak manipulovat s
vybavenim laboratore a pfistroji a z laboratore vynaset chemikalie ¢i pomucky. Pfi praci s
analytickymi pristroji a ostatnimi pomUckami je nutné dodrZovat pokyny vyrobce nebo
vyucujiciho.

Pfi praci s tékavymi latkami, rozpoustédly ¢i s latkami, u kterych je riziko Uniku Skodlivin do
ovzdusi, je nutné pracovat v digestofi s u¢innym odsavanim a spusténymi ochrannymi skly.

Ziraviny a jedy zasadné nepipetujeme Usty, stejné tak jako se 74dna chemikdlie neochutnava.
Pokud jsou tyto latky v pevném stavu, pak musi byt nabirany lopatkami, laboratornimi
IZickami Ci kopistmi z odolnych materidl(, které s témito latkami nereaguiji.

Rozpousténim nebo redénim Ziravin se uvoliuje teplo, a proto musi byt rozpoustény po
Castech nebo za stdlého michani a chlazeni. Pokud dojde k rozliti kyseliny, je nutno ji ihned
splachnout vodou, ptipadné neutralizovat sodou a oplachnout, v pfipadé rozliti zasady ji
ihned splachne vodou. Pti fedéni kyselin se vzdy pfiléva kyselina do vody.

Zapalené horaky kahan( neni povoleno ponechat bez dozoru. Proslehne-li plamen dovnitf
kahanu (kahan , hofi uvniti“), nebo ,ulétne-li“ plamen (uchdazel by plyn), je tfreba okamzité
uzavrit privod plynu a kahan sefidit.

K utajenému varu, ke kterému muze dojit pfi zahtivani kapalin, je nutné predejit pouZzitim



varnych kamink. Pri zahfivani se musi Usti nadob (zkumavky, barnky) udrzovat odvracené od
sebe a dalSich pracovnikd.

Do laboratornich vylevek se nesméji vylévat rozpoustédla, ktera se nemisi s vodou, jedy,
vybusné latky nebo latky uvolnujici jedovaté ¢i drazdivé plyny a kyseliny a hydroxidy s
vysokou oxidaci. Tyto latky se shromazduji do predem urcenych a oznacenych nadob.
Kyseliny a hydroxidy je mozno vylévat do odpadu pouze po dostate¢ném naredéni. Odpad
pevného charakteru se tfidi na sklenény a nesklenény a pak se vyhazuje do odpadkovych
kosU na néj uréenych.

Pred odchodem z laboratore studenti uvedou svoje pracovni misto do plivodniho stavu,
elektrické pristroje vypnou ze sité, fadné si umyji ruce a presveédci se, zda jsou uzavieny

privody plynu a vody a vypnuty elektrické pFistroje; pracovni misto je pak pfedano
vedoucimu cviceni.



Stanoveni destilacni krivky smési kapalin.

Uvodem

Z pfirodnich surovin jsou v pribéhu vyroby ethanolu (nékdy i jinych rozpoustédel)
ziskavany rlizné roztoky téchto latek (smési s vodou), které obsahuji vétsi ¢i mensi procenticky
podil vody. Bézné zkvasené cukerné roztoky obsahuji 7 - 14 % ethanolu, technické, promyvaci
kapaliny, pouZité pri ¢isténi nékterych chemickych produktl maji obsah rozpoustédel odlisny,
vySSi i nizsi.
Ukol

Vasim ukolem je zjistit pocatecni koncentraci rozpoustédla ve vzorku, pokusit se
stanovit jeho teplotu varu, vydestilovat ho co nejvétsi mnozZstvi a stanovit vytézek této Cistici
operace.

Postup

Do 500 ml zdbrusové bariky odmérte
presné 300 ml vzorku. Pridejte varny kaminek
a bariku po upevnéni do vzdusné lazné (asi 0,5
cm nad sitku) opatfete  destilaénim
nastavcem v podobé kratkého Liebigova
chladi¢e. Teprve na ten pfripojte chladic¢
sestupny, chlazeny vodou a opatieny
teplomérem. Casti aparatury se podle
moznosti a vybaveni laboratofe budou mozna
ménit, sledujte instruktaz. Po zapojeni vody a
peclivé kontrole aparatury zapalte kahan a
zacnéte zahrivat. Bedlivé sledujte teplomér a mj—
zaznamenejte jeho udaj v okamziku, kdy prvni
kapka skapne do destilacni predlohy (odm. /4
Véalec). Ddle zaznamenavejte teplotu na
teploméru po nadestilovani kazdych 15 ml (5 =
% pavodniho vzorku). Udaje sestavte do -
tabulky a sestrojte graf. Z grafu pak odvodte
(interpolujte) procenticky obsah
rozpoustédla ve vzorku. Destilujte tak, aby
rychlost destilace neprekrocila 2-3 kapky za
sekundu.

Jakmile se teplota na teploméru ustali
na cca 100° C (nebo na hodnoté blizké tomuto Udaji), nadestilujte nanejvys dalSich 45 ml (15
% vzorku) a destilaci ukoncete.Po ukonceni prace aparaturu rozeberte a destilacni zbytek
vylijte.



Ukoly

e Ze zaznamenanych udajl teploty a objemu destilatu sestrojte graf.

e 7 grafu odhadnéte teplotu varu a pfiblizny obsah rozpoustédla

Ukazka grafu
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Odhad tepoty varu
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70 -—

y

Priblizny obsah
rozpoustédla



Priprava jodoformu.

Uvodem

Jodoform, nazyvany téz trijodmethan, je organicka Zluta krystalicka latka, ktera se
hojné pouziva v |ékarstvi jako desinfekce. Jeji vzorec je CHIz. Vznika napriklad reakci ethanolu
s jddem v pfitomnosti zasady. Ma antiseptické (dezinfekéni) vlastnosti.

Princip

Jodoform lze pfipravit stejné jako ostatni haloformy reakci halogenu s latkou, kterd
ma koncovou CH3CO- nebo CH3CH(OH)- skupinu v alkalickém prostiedi. Reakce probiha
podle rovnice :
CH3 CH2OH +4 12 +6 Na2CO3 + H20 — 5 Nal + CHIz + HCOONa + 6 NaHCO3

Ukol
Pfipravte jodoform reakci ethanolu s jodem v prostfedi uhli¢itanu sodného.

Postup

Do 250 ml kuzelové banky pfedlozte 10 g uhli¢itanu sodného v 50 ml vody. Pfidejte
10 ml ethanolu a zahtejte na vodni lazni na teplotu 70 - 80 °C. Za stalého michani pridejte
postupné 5 g jédu. Po vymizeni hnédé barvy banku ochladte. Vykrystalizovany jodoform
odsajte na Blichnerové nalevce.



Priprava esteri — esterifikace.

Uvod

Estery jsou organické slouceniny, ve kterych je -OH skupina karboxylové kyseliny nahrazena
organickym zbytkem vzniklym z alkoholu po odstépeni vodiku z OH skupiny. Na estery se da
pohliZzet také jako na alkoholy, ve kterych je vodik nahrazen acylovou skupinou. Z
nazvoslovného hlediska se pouziva jesté jiné formalni odvozeni, ndhrada atomu vodiku
karboxylové skupiny uhlovodikovym zbytkem.

Nejcastéjsimi estery jsou estery karboxylovych kyselin. Mohou ale byt odvozeny i od
anorganickych kyselin.

Esterifikace:

Estery jsou funkéni derivaty karboxylovych kyselin. Pripravuji se reakci karboxylovych kyselin
s alkoholy nebo fenoly. K pripravé esterll je vhodné pouZit vyssi alifatické kyseliny nebo
aromatické kyseliny, aby vznikly produkty s charakteristickymi viinémi.

Pfi esterifikaci za urcitou dobu nastane rovnovazny dynamicky stav, kdy je reakéni rychlost v
obou smérech stejna. Aby reakce probihala ve prospéch ester(, musi se porusit rovhovazny
stav napf. tak, Ze se vznikly ester nebo voda odstranuje. Ma-li ester nizsi bod varu, pak se
prosté oddestiluje. Pro urychleni reakce se pridavaji katalyzatory, napfiklad koncentrovana
kyselina sirova, nebo se do smési alkoholu a kyseliny zavadi chlorovodik. Prida-li se
koncentrovana kyselina sirova ve vétSim mnozstvi, prevezme jesté dalsi ukol, totiz vaze
vznikajici vodu, a tim se vyrazné ovlivni prlbéh reakce ve prospéch esterd.

Ukol
Pfipravte estery dle pokynU vyucujiciho

Postup

Pfiprava 3-methylbutyl-acetatu

Do Erlenmayerovy bariky se 4 ml koncentrované kyseliny sirové pridavejte opatrné po
davkach 4 ml 3-methylbutan-1-olu. Pak pridejte 5 ml ledové octové kyseliny a slabé zahrejte,
az citite vuni esteru po zralych hruskach nebo bandnech. Po vliti obsahu barky do kadinky

s vodou olejové kapky esteru zUstavaji na povrchu.

Priprava ethyl-benzoatu z benzoové k. a ethanolu
Ve zkumavce zahftivejte 0,5 g kyseliny benzoové se 2 ml ethanolu a 2 kapkami konc. kyseliny
sirové. Ucitite charakteristickou vini ethylesteru kyseliny benzoové.

Ethylester kyseliny mravenci (ethyl-formiat) — z ethanolu a mravenci k. — rumova viné —
uziva se

jako umélé rumové aroma.

Butyl-acetat a isobutyl-acetat — z butanolu a z octové k., voni silné po ovoci .

Pentyl-acetat a isopentyl-acetat — z pentanolu a z octové k. — zfedéné estery voni po
hruskach a ovoci.



Methylester kyseliny maselné — z methanolu a maselné k., pfipomina vlni renety.
Ethylester kyseliny maselné — z ethanolu a maselné k., ma charakteristickou vani
ananasu.

Pentyl-butyrat a isopentyl - butyrat — z pentanolu a maselné k., voni po

hruskach.

Methyl- benzoat a ethyl-benzoat — z ethanolu a benzoové k., voni po

balzamu.

Pentyl-benzoat a isopentyl-benzoat — voni po jeteli a ambfe.

Ethyl-salicylat — pfipomina vani silici libavkovou.

Pentyl-salicylat - voni silné aZ nepfijemné po orchidejich.

Zmydelnéni ester(

Ve zkumavce rozmichejte nékolik kapek ethyl-acetatu s vodou a rozdélte pripravenou smés
do

dvou zkumavek. Do prvni zkumavky dejte nékolik kapek nasyceného roztoku hydroxidu
sodného a do druhé zkumavky dejte stejné mnozstvi konc. kyseliny sirové. Zkumavky
zazatkujte a tfepejte. Podle vymizeni viiné urcete, ve které zkumavce probéhne zmydelnéni
rychleji.



Acetylsalicylova kyselina — aspirin

Uvod

Acetylsalicylova kyselina (lat. acidum acetylsalicylicum) je aromaticka karboxylova kyselina,
derivat salicylové kyseliny. Za normalni teploty je to bila krystalicka latka, mirné rozpustna ve
vodé na slabé kysely roztok. Pouziva se k |é¢bé bolesti (analgetikum), proti horecce
(antipyretikum) a potlacuje zanét (antiflogistikum). Byla prvni latkou z takzvanych
nesteroidnich antiflogistik. SniZuje agregaci (shlukovani) krevnich desticek, ¢ehoZ se rovnéz
vyuziva k 1é¢bé (antiagregans). Je nejstars$im synteticky pfipravenym lécivem, bézné
pouzivanym napt. pod obchodnimi ndzvy Aspirin, Acylpyrin, Anopyrin aj.

Princip:

Hydroxyl fenolickych latek se snadno esterifikuje G¢inkem anhydridd kyselin. Pfikladem
této reakce je pfipravo acetylsalicylové kyseliny (béZna jako IécCivo Acylpirin, aspirin).

Chemikalie:
Cllzll

ot
OH OCOCH, acetanhydrid
+ (CliyC0),0 —> + CH,CO,H

salicylova kyselina

Salicylova Acetanhydrid kyselina fosforec¢na
kyselina Acetylsalicylova Octova kyselina
kyselina

Ukol
Pripravte acetylsalicylovou kyselinu reakci salicylové kyseliny a anhydridu octové kyseliny
Postup

Ve 100 ml barice smichejte 4 g salicylové kyseliny s 10 ml acetanhydridu, pridejte 10
kapek kyseliny fosforecné a smés zahfivejte pod zpétnym chladi¢em na vrouci vodni 1azni 1/2
hodiny. Potom odstraite lazen a pridejte chladicem 4 ml vody, ¢imZ se nadbytek
acetanhydridu rozlozi a reakénim teplem zacne obsah bariky vfit. Jakmile je rozklad ukoncen,
pridejte 40 ml vody, prelejte do kuzelové banky a ochladte tekouci vodou. Krystalisaci reakéni
smési podporujte tfenim tyCinky o sténu banky. Potom pfidejte jesté 25 ml vody, vylouceny
produkt odsajte a ususte na vzduchu. Vypoctéte vytézek reakce!



Duakaz kvality acetylsalicylové k.

Prindp:
Duikaz kvality kyseliny acetylsalicylové se zaklada na specifické reakci fenolického hydroxidu s

chloridem Zelezitym. Zatim co surovina, kyselina salicylova, poskytuje positivni reakci svym volnym
hydroxylem, produkt, kyselina acetylsalicylova reakci neposkytuije.

Postup

Do zkumavky vneste salicylovou k. v mnozstvi, odpovidajicim cca trem zapalkovym hlavickam.
Do druhé zkumavky vneste pfiblizné stejné mnozstvi vaseho produktu. Do obou zkumavek vlijte asi
1/2 objemu vody a obé suspenze intenzivné trepte nékolik sekund. Pak do obou zkumavek pridejte po 3-
5 kapkach roztoku chloridu Zelezitého. Porovnejte zbarveni a predvedte vyucujicimu. V pfipadé
silné znecisténého produktu stanovte jesté jeho bod tani.

Do protokolu napiste rovnici reakce salicylové k. s chloridem Zelezitym.



Rostlinna barviva - chromatografické déleni na tenké vrstvé.

Uvod

Rostliny obsahuji mnoho rlaznych latek schopnych absorbovat zareni ve viditelné oblasti
spektra elektromagnetické slunecni radiace. Souborné se tyto latky oznacuji jako barviva Ci
pigmenty, protoze plsobi zbarveni rostlin. Chemicky i funkéné jsou barviva velmi riznoroda.
Jejich spole¢nym a charakteristickym rysem je vétsi pocet konjugovanych dvojnych vazeb v
molekule. Chemicky tyto latky patfi nejcastéji do skupiny cyklickych nebo linearnich
tetrapyrolU, karotenoidl a flavonoid(, ¢asto se vazou s proteiny, s cukry nebo s ionty kovu.

Princip

Zelené,resp. Zluté, oranzové zbarvené ¢asti rostlin mohou obsahovat rlznd mnozstvi
karotenoidnich a pyrrolovych barviv, kterd se daji separovat adsorp¢ni chromatografii na
tenké vrstvé. Barviva se extrahuji smési polarniho rozpoustédla - acetonu a déli se na tenké
vrstvé silikagelu. Vybérem vhodné vyvijeci soustavy lze rozdélit jednotliva barviva
karotenoidniho charakteru a oddélit je od barviv pyrrolovych. Barevné skvrny jednotlivych
barviv se mohou eluovat do ethanolu a identifikovat promérenim absorpcnich spekter.

Ukol
Separujte rostlinna barviva a pokuste se je na zaklade Rt urcit

Postup

Asi 5 g zelenych lista (jakékoliv rostliny) nafezanych noZzem z nerezové oceli rozetrete
ve tfeci misce s trochou motského pisku. Smés pred rozetfenim navlhcete dikladné 2x
acetonem (cca 10 ml a podruhé 10 ml). Homogendt potom prevedte do zdbrusové
Erlenmayerovy bariky o obsahu 250-300 ml, pfidejte 25 ml petroletheru a po uzavieni zatkou
tfepejte po dobu asi 10 minut. Davejte pfi tom pozor na ohen! Pracujete s nebezpecnou
hoflavinou.

Poté dolijte bariku destilovanou vodou tak, aby hladina dosahovala asi 1 cm pod hrdlo.
Ponechte cca 10-15 minut. Po rozpusténi acetonu ve vodé ziskate jako horni vrstvu
petroletherovy extrakt rostlinnych barviv, ktery je nutno oddélit v délici nalevce (postup bude
predveden vyucujicim).

Do vyvijeci komory (kadinky) nalijte cca 0,5 cm na vysku vyvijeci soustavy petrolether -
benzen - ethanol (10:10:1) a komoru zakryjte Petriho miskou. Na prouzek desky Silufol,
odstrizeny tak, aby se cely vesSel do vyvijeci komory, si vyznacte asi |, 5 cm od dolniho okraje
(start) mékkou tuzkou a na néj naneste mikropipetou resp. kapilarou dvakrat 3-5 kapek
petroletherového extraktu barviv. Prouzek vlozte do chromatografické komory, zakryjte ji
Petriho miskou a ponechte vyvijeci soustavu vzlinat. Jakmile se ¢elo rozpoustédla priblizi na
vzdalenost asi 2 cm od horniho okraje prouzku Silufolu, vyjméte jej z chromatografické komory



a obycejnou tuzkou ihned oznacte misto, kam aZz doslo celo rozpoustédla (Celo). Poté
zakreslete jemné (!) do povrchu prouzku obrysy jednotlivych skvrn barviv. Zakreslete jejich
stfedy a zmérte vzdalenosti v mm, které stredy jednotlivych latek urazily od startu a rovnéz
zaznamenejte vzdalenost, kterou urazilo ¢elo rozpoustédla od startu.

Vypocitejte Rs hodnoty jednotlivych latek.

R=a/b
Celo
®
b
® a
start —Y
Barvivo retencni faktor
all-trans-beta-karoten 1,00
lutein 0,15
feofytin 0,47
violaxantin 0,07
chlorofyl A 0,35
neoxantin 0,00
chlorofyl B 0,25




