ORGANICKA CHEMIE — CVICENi: NAVODY LABORATORNICH PRACI

1. ANALYZA ORGANICKYCH LATEK

a) Dulkaz organické latky

Na spalovaci Izi€ku polozime krystalek cukru a vlozime ho do plamene kahanu. Latka zuhel-
nati a pfi dalSim zahfivani shofi. Pro srovnani provedeme pokus s krystalkem kuchyriské soli. Vysled-
ky diskutujeme.

Na malou porcelanovou IZicku dame nékolik krystalkd cukru a pfilijeme nékolik kapek koncent-
rované kyseliny sirové. Pozorujeme jak cukr postupné hnédne, ¢erna az uplné zuhelnati. Pro srovnani
provedeme pokus s krystalkem kuchyriské soli. Vysledky diskutujeme.

b) Dlikaz uhliku a vodiku

Do zkumavky nasypeme oxid médny asi do vySky 1 cm. Pfidame nékolik krystalk(l glukosy
(0,1 g) a smés dobfe promichame. Do horni ¢asti zkumavky vloZime maly, tenky kousek vaty, na ktery
nasypeme tenkou vrstvu bezvodého siranu médnatého. Zkumavku uzavieme zatkou s otvorem, kte-
rym prochazi zahnuta sklenéna trubi¢ka na odvod plynu a uchytime ji vodorovné ke stojanu. Trubicku
zavedeme do druhé zkumavky, do niZ jsme nalili asi 5 ml Cerstvé pfipravené barytové vody. Konec
trubiCky musi byt do barytové vody ponofen. CuO s glukosou opatrné zahfejeme. Pozorujeme, vy-
sledky zapiSeme rovnicemi a vysvétlime.

c) Dilkaz dusiku a siry — Lassaignova zkouska

Do peclivé vysuSené zkumavky dame cca 0,2 g mocoviny (thiomoCoviny) a vlozime kousek
kovového sodiku velikosti asi zrnka hrachu, ktery jsme pfedtim osusili mezi listy filtracniho papiru.
NASADTE SI OCHRANNY STiT! Zkumavku upevnime do drzaku a zahfivame mirnym plamenem od
shora dolu, po roztaveni sodiku silnym plamenem az do ukoncéeni prudké reakce. Jesté zhavy konec
zkumavky ponofime do pfedem pfipravené porceldnové misky s destilovanou vodou. Zkumavka
praskne a jeji obsah se ve vodé michanim rozpusti. Roztok odfiltrujeme od stfepu. Filtrat rozdélime na
dvé ¢asti — s prvni provedeme dlkaz dusiku, s druhou dukaz siry.

Dukaz dusiku — K 1 ml filtrovaného roztoku pfidame nékolik zrni¢ek siranu Zeleznatého a roz-
tok povafime. Sul se rozpusti a vysrazi se hydroxid Zeleznaty. Jestlize latka obsahuje siru, tvofi se
srazenina ¢erného sulfidu. Roztok ochladime tekouci vodou na laboratorni teplotu a pfikapavame
kyselinu solnou stfedni koncentrace aZz do kyselé reakce. Jestlize latka obsahuje dusik vysrazi se
berlinska modf (popf. vznika jen modrozelené zbarveni), coz Ize zejména lehce poznat, kdyz vnese-
me nékolik kapek dobfe promichaného roztoku na filtracni papir. Jestlize latka obsahuje siru, mize
byt dikaz dusiku ztizen. Opakujeme pak taveni s dvojnasobnym mnozstvim sodiku a zkousku na
dusik provedeme s vétSim mnozstvim siranu zeleznatého. Zapiste rovnice a vysvétlete.

Dikaz siry — 1-2 ml roztoku okyselime kyselinou octovou a pfidame nékolik kapek octanu
olovnatého. Cerna srazenina je diikazem siry. Citlivéj$i dukaz je smisenim 0,5 ml s 2 kapkami vodné-
ho roztoku nitroprussidu sodného. Za pfitomnosti siry vznika fialové zbarveni. Zapiste rovnice a vy-
svétlete.

d) Diikaz halogentl — Do zkumavky dame kapku chloroformu a pfidame 5 kapek absolutniho ethano-
lu a maly kousek (asi jako vétsi Spendlikova hlavicka) kovového sodiku. Kdyz ustane vyvoj vodiku,
pfidame nékolik kapek vody, aby se rozpustila bila srazenina chloridu sodného. Pfitom je tfeba si uvé-
domit, Ze zbytek ethoxidu sodného se rozklada za vzniku hydroxidu sodného. ProtoZe nelze provést
dlikaz pfitomnosti chloridovych iontd, je tfeba roztok okyselit kapkou koncentrované kyseliny dusi¢né.
Potom pfidame kapku roztoku dusi¢nanu stfibrného. Okamzité se vylouci bila, na svétle Sednouci,
nerozpustna srazenina chloridu stfibrného. (Upozornéni: K reakci je nutné pouzit jednu kapku chloro-
formu, protoze jeho vétSi mnozstvi je na Skodu citlivosti reakce. Pfi nedodrzeni postupu reakce zlsta-
ne nadbytecny chloroform nerozloZzeny a s pfidanou vodou vytvofi bélavou emulzi, kterd maskuje
tvorbu chloridu stfibrného). Reakce zapiste rovnicemi a vysvétlete.

Beilsteinova zkouska — Mé&dény drat ponofime do koncentrované kyseliny dusi¢né a vyzi-
hame ddkladné v plameni tak, aby se jiz plamen nebarvil. Po ochlazeni jej ponofime do chloroformu a
smoceny konec vneseme do nesvitivého plamene kahanu. Okamzité se objevi zelené zbarveni pla-
mene. Vysvétlete.



2. EXTRAKCE ROSTLINNYCH BARVIV NA SOXHLETOVE EXTRAKTORU

Peclivé (na co nejmensi kousky) nastfihame 10 g Cerstvého zeleného rostlinného materialu,
pfidame 1 g praskovitého uhli¢itanu vapenatého a jemné rozetfenou hmotu pfeneseme do extrakéni
patrony a umistime do Soxhletova extraktoru. Do varné bariky o obsahu 250 ml nalijeme 150 ml ace-
tonu pfidame varné kaminky a extrahujeme (asi 1 hod.). Acetonovy extrakt potom peclivé vysuSime
bezvodym siranem sodnym, susidlo odfiltrujeme a filtrat zahustime na rotaéni vakuové odparce na
polovi¢ni objem. Extrakt potom naneseme na silufolovou desku a chromatogram vyvineme ve smési
petrolether, isopropanol, voda v poméru 100:10:0,25. Pfi dobrém rozdéleni je na chromatogramu vidét
sedm barevnych skvrn, odpovidajicich jednotlivym barvivim — obrazek k dispozici v laboratofi.

1. Jak Ize poznat, ze extrakce je jiz skoncena?
2. Vysvétlete princip extrakce.
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3. 1ZOLACE TRIMYRISTINU Z MUSKATOVEHO ORISKU

4 g rozdrceného muskatového ofiSku a 20 ml ethanolu refluxujeme v barice o objemu 100 ml
na vodni lazni po dobu 60 min. Roztok zfitrujeme pfes vatu do destilaéni bariky, ethanol oddestiluje-
me. Polotuhy zbytek rozpustime v asi 5 ml horkého acetonu. Ochlazeny trimyristin odsajeme a adjus-
tujeme.

1. Popiste metodiku rekrystalizace.
4. ETHYLBROMID

Do bariky o objemu 500 ml vpravime 28 ml koncentrované kyseliny sirové a pak opatrné za
stalého michani pfidame po Castech 0,30 mol ethanolu. Horka smés se potom zvendi ochladi stude-
nou vodou na teplotu mistnosti, pfida se 20 g ledu a potom 0,21 mol bromidu draselného. Smés po-
tom opatrné destilujieme ze sitky za pouziti kahanu tak, aby nepfekypéla do chladic¢e. Pfedlohu desti-
laéni bariky naplnime do poloviny studenou vodou a alonZ upravime tak, aby jeji vyvod zasahoval
tésné pod hladinu vody v pfedloze. Pfedlohu jesté chladime zevné studenou vodou. Reakce je skon-
Cena jakmile ustane pFechod olejovitych kapiCek do predlohy. Vzhledem ktomu, Ze kapaliny
v pfedloze pfibyva, je nutné davat pozor, aby se kapalina pfi podtlaku nedostala chladi¢em do horké
destilacni bariky, coz se miize stat pfi pferuseni zahfivani.Ethylbromid oddélime od vody v délici na-
levce, vysusime bezvodym chloridem vapenatym. Surovy produkt pfedestilujeme z vodni lazné do
suché predlohy. Pouzijeme aparaturu s NZ 14 zabrusy. Stanovte vytézek a index lomu.

. Jaky je rozdil mezi Sy1 a Sy2 (srovnejte s E1 a E2)?

. Pro¢€ se pfi pfipravé ethylbromidu pfidava do reakéniho prostredi led?
. Jaké vedlejsi produkty ocekavate pfi pripravé ethylbromidu?

. Jakym mechanismem reakce probiha a pro¢?

. Proé€ je pfi pfipravé ethylbromidu nutna pfitomnost kyseliny sirové?

. Pro€ se ethylbromid jima pod hladinu vody?

. Popiste metodiku destilace.
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5. AMINOLYZA 1-CHLOR-2,4-DINITROBENZENU

K 20 ml ethanolu pfidame 0,0075 mol 1-chlor-2,4-dinitrobenzenu a 0,015 mol anilinu. Reakéni
smeés refluxujeme na vodni lazni. Po 15 minutach refluxovani prerus§ime, reakéni smés ochladime
ledem a vykrystalovany produkt odsajeme. Rekrystalizaci provedeme z ethanolu s pfidavkem aktivni-
ho uhli. O Cistoté produktu se presvédcime chromatografii na tenké vrstvé TLC. Stanovime vytéZzek a
zméFime teplotu tani.

1. Mechanismus nukleofilni substituce na aromatickém systému.

2. Co je to retencéni faktor (Rg)?

3. Zvolte amin, kterym by jste reakci urychlili a naopak zpomalili. Produkty pojmenuijte.
4. Popiste metodiku rekrystalizace.



6. KYSELINA ACETYLSALICYLOVA

V barice o objemu 100 ml se smisi 10 g kyseliny salicylové s 19 ml anhydridu kyseliny octové
a dobfe se protiepe. Do reakéni smési se potom pfida 15 kapek koncentrované kyseliny sirové a
smeés se zahfiva na 35 °C, az, se obsah barky rozpusti. Potom se teplota zvySi na 45 °C a reakéni
smés se promichava tak dlouho, dokud se nevylou€i krystaly produktu. Vyloucené krystaly se vymyji
z bariky 200 ml destilované vody do kadinky. Vodna suspenze se zahfeje k varu, ochlazenim se z
roztoku vyloug€i krystaly kyseliny acetylsalicylové, které se odsaji, promyji ddkladné studenou vodou a
prekrystaluji ze zfedéného ethanolu (1 : 1). Zméfime teplotu tani a stanovime vytézek.

1. Pro¢ se surovy produkt zahfiva s vodou?
2. Jaké praktické vyuziti ma kyselina acetylsalicylova?

7. ETHYL-ACETAT

Do bariky o objemu 100 ml nalijeme 6 ml ethanolu a 6 ml koncentrované kyseliny sirové.
Smés ponofime do olejové lazné, sestavime destilacni aparaturu, kde v otvoru pro teplomér bude
nainstalovana délici nalevka tak, aby zasahovala tésné pod hladinu v barice. Vyhfejeme olejovou
lazefi na 140 °C (po celou dobu reakce udrzujeme teplotu v rozmezi 135-150 °C). Pak z délici nalevky
jednorazové pfiddme 5 ml esterifikacni smési sloZzené z 0,9 mol ethanolu a 1 mol kyseliny octové.
Zbytek esterifikacni smési pfidavame tak rychle, jak rychle destiluje ester do pfedlohy. Po ochlazeni
ester promyjeme 15% roztokem uhli¢itanu sodného, tak dlouho, dokud se uvolfiuje oxid uhli€ity; poté
promyjeme zneutralizovanou smés 10 ml pfefiltrovaného nasyceného roztoku chloridu vapenatého,
vysus§ime bezvodym chloridem vapenatym a frakéné predestilujeme z aparatury NZ 14. Zméfime in-
dex lomu a stanovime vytézek u vSech frakci.

1. Napiste mechanismus esterifikace.

2. Jaky je vyznam kyselina sirové pro prabéh reakce?

3. Pro€ se ester promyva uhli¢itanem sodnym?

4. ProC se ester promyva chloridem vapenatym?

5. Jaky je princip suSeni chloridem vapenatym, jaké jiné susidlo by jste mohli pouzit a pro¢?
6. Jaky je princip frakéni destilace?

8. AZOBARVIVO

V kadinkach uvedeného objemu si pfipravime nasledujici roztoky: A) v kadince objemu 400 ml
si pfipravime roztok 0,04 mol NaOH a 0,20 mol uhli€¢itanu sodného ve 120 ml vody a pfidame 0,04 mol
p-kresolu. Smés zahfejeme k varu a poté vychladime na 0 °C; B) v kadince objemu 100 ml rozmicha-
me 0,04 mol jemné rozetfeného (ne v tfeci misce!, pfimo v k&dince) 2-nitroanilinu s 0,26 mol koncent-
rované kyseliny chlorovodikové. Pfitom dbame, aby 2-nitroanilin byl co nejméné rozptylen po stranach
kadinky; C) v kadince objemu 25 ml pfipravime roztok 0,04 mol dusitanu sodného v 10 ml vody a ne-
chame ho chladit v misce s ledem na 0 °C.

Ke smési 2-nitroanilinu a HCI pfidame kostku ledu (pfimo do suspenze) a za stalého michani
pfidame roztok ochlazeny roztok dusitanu sodného. Diazotace je skon€ena cca za 20 minut.

Kopulaéni reakci provedeme tak, Ze do roztoku kresolatu sodného (kadinka A) vychlazeného
témérF k 0 °C pfikapavame za intenzivniho michani filtrovany roztok (na filtracni papir opét umistime
kostkzu ledu) diazoniové soli. Michani nesmime prerusit. Reakéni smés se po pfidani diazoniové soli
barvi temné &ervené. Cervénofialovou suspenzi azobarviva ponechame stat pfi laboratorni teploté za
ob&asného michani 30 az 60 minut (konec reakce se pozna podle toho, Ze matecny louh, ve kterém
plave barvivo je €iry). Konec reakce mizeme urychlit michanim. Pak barvivo odsajeme, dikladné
vymackame matecny louh a nakonec rekrystalizujeme z ethanolu v barfice objemu 250 ml s pouzitim
aktivniho uhli.

Stanovime vytézek, zméfime teplotu tani. Tabelovana teplota tani azolatky je 121° C.

1. Napidte mechanismus obou vyuzivanych reakci.

2. Pro¢ provadime diazotaci i kopulaci pfi nizkych teplotach?
3. Pro¢ provadime kopulaci v alkalickém prostfedi?

4. Pro¢ do kopulaéniho roztoku pfidavame uhli¢itan sodny?
5. Popiste postup pfi rekrystalizaci.



9. PRECISTENI KYSELINY BENZOOVE

3 g Kyseliny benzoové rozpustime v 50 ml vody a pfidame opatrné ekvivalentni mnozstvi 5%
roztoku hydroxidu sodného. Smés kratce povafime s cca 0,5 g aktivniho uhli, Zfiltrujeme a ochlazeny
filtrat okyselime koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou za neustalého chlazeni a michani.
Vylou€enou kyselinu chlorovodikovou odsajeme, dokonale promyjeme studenou vodou a pfebytecnou
vodu vymackéme. Ziskanou kyselinu benzoovou nasledné pfecistime sublimaci (v digestofi). Produkt
zvazime a zméfime teplotu tani.

1. Jak by jste pfipravili kyselinu benzoovou s pouzitim organohofecnaté slouceniny?
2. Jaka reakce probiha pfi rozpousténi kyseliny s hydroxidem sodnym?

3. Pro€ se musi reakéni smés pfi neutralizaci chladit?

4. Jaky je princip sublimace?

10. KYSELINA CITRONOVA

Vymackame Stavu ze dvou citront a zfedime ji stejpym mnozstvim vody. Smés vafime v
kadince o odpovidajicim objemu asi 15 minut pfikryté hodinovym sklickem a poté tak dlouho bez
sklicka aby se roztok zahustil na cca polovinu. Potom ke smési pfidame cca pul 1zicky aktivniho uhli,
kratce povafime a Zzfiltrujeme do krystalizaéni misky, zakryjeme ji slabé perforovanym papirem a po-
nechame v klidu stat do pfistiho cvi€eni. Krystalky produktu seSkrabneme a zvazime. Zméfime teplotu
tani.

1. Napiste vzorec kyseliny citronové.
2. Jaky vyznam ma kyselina citronova?
3. Jak by jste kyselinu citronovou pfipravili synteticky?



