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Pokyny k vypracovani

Student pied vstupem do laboratorniho cviceni:

peclivé prostuduje navod tlohy.

vyhleda v literatufe reakce v uloze se vyskytujici, pfipadné si prostuduje jejich mozné
mechanismy. Schémata ¢i mechanismy pak uvede v laboratornim listu v sekci Mechanismus
(schéma) reakce.

se seznami s teoretickymi aspekty metod laboratorni techniky souvisejici s ilohou.

vyplni tabulku s Fyzikalné chemickymi viastnostmi (vypliuji se pouze ta policka, které maji
pfimou souvislost s tlohou) a vypoc€itd navazky vychozich latek. Vypocet teoretického
vytézku student uvede v sekci Vypocty.

vyplni tabulku Viastnosti rozpoustedel, kterou bude mit na kazdé laboratorni cviceni
piipravi si odpovédi na otazky ze sekce K uvaze. Na tyto otazky musi byt schopen

poskytnout odpovéd’ v piipadé, Ze bude dotdzan vyucujicim.

Student v prubéhu laboratorniho cviceni:

vyplni sekci Pozorovani. V této ¢asti bude prevazné uvadét odchylky v postupu od navodu a
pozorované zmeény (zabarveni reakéni smési, vyvoj plynu apod.), mnozstvi a fyzikalné-
chemickou charakteristiku ziskanych produkti (teplota tani, index lomu, destila¢ni rozpéti,
mnozstvi apod.).

ke konci cviceni student zhodnoti svou praci zapisem do casti Zaver. Uvede zde dosazené
vytézky pripravovanych latek vcetné jejich fyzikalné-chemickych charakteristik a zdivodni

odchylky od teoretickych (tabelovanych) hodnot.

Student odevzdd vyplnény laboratorni list svému vyucujicimu pred odchodem ze cviceni.

V opacném piipadé mu tloha nebude uznana.

Student odevzda laboratorni list vyucujicimu i v pfipadé, Ze z ¢asovych divodl nestihne

dokonc¢it ulohu (akceptovatelnym divodem je pouze nedokonalé¢ vysuSeni produktl). V tomto

piipadé zlistane nevyplnéna ¢ast Zaver, kterou student dokonéi v nasledujicim cviceni po dométeni

piisluSnych fyzikalnich charakteristik.



Vlastnosti rozpoustédel

Latka Fyzikalni vlastnosti
Nazev Vzorec M, T:[°C] T.[°C] p? [g/cm?]

ethanol
methanol
hexan
toluen
ether

aceton
petrolether 40 - 60







Uloha 3: Nitrace fenolu

Pfijmeni a jméno: List :1/2

Datum prace: Hodnotil: Hodnoceni: A B C D E F
Poznamky:

Postup: ! Prace v digestori ! ! Prace v rukavicich !

Do trojhrdl¢ banky obsahu 250 ml opatfené mechanickym michadlem, ptikapavaci nalevkou
a teplomérem umistime 0,26 mol 40 % kyseliny dusi¢né a za intenzivniho michéni a chlazeni
ledem velmi pomalu piikapeme 0,11 mol fenolu zkapalnéného cca 2 ml vody. Teplota reakéni
smési nesmi prekro¢it 10° C. Po pfidani fenolu pokracujeme v michani jest¢ 30 minut za
laboratorni teploty. Pak pfiddme do nadobky s reakéni smési 50 ml vody, dikladné promichame a
po ustani smési fenolli vodu opatrné slijeme. Promyvani opakujeme stejnym zplisobem jeSté
Ctytikrat. o-Nitrofenol oddélime destilaci s vodni parou a ptekrystaluyjeme z 50 % ethanolu za
pouziti adsorbentu. Ke zbytku v destila¢ni banice pfidaime aktivni uhli, povafime a zfiltrujeme. Po
ochlazeni vykrystaluje z filtratu p-nitrofenol, ktery odsajeme a promyjeme studenou vodou. p-
Nitrofenol rekrystalujeme z 2 % kyseliny chlorovodikové s pfidavkem aktivniho uhli. Stanovime
teploty tani a vytézek obou nitrofenolt.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M: T([°C] T.[°C] p® [g/cm?] np%° mlg]  V[em?]

fenol

kys. dusi¢na 40 %
o-nitrofenol
p-nitrofenol

K uvaze:

1. Pro¢ musime pfi nitraci fenolu udrzovat teplotu reakéni smési do 10° C?

2. Pro¢ se pouziva 40 % kyselina dusi¢na?

3. Proc¢ té€ka s vodni parou o-nitrofenol a ne p-nitrofenol?

4. Dala by se pouzit na rozdé€leni obou nitrofenolt jind metoda? Jestlize ano, jaka?
5. Jaky bude pfiblizn¢ vzajemny pomér obou nitrofenola?



Uloha 3:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:

Nitrace fenolu

List :2/2



Uloha 5: Ethylenacetal ethylesteru 3-oxobutanové kyseliny

Pfijmeni a jméno: List :1/2

Datum prace: Hodnotil: Hodnoceni: A B C D E F
Poznamky:

Postup:

Do baiiky obsahu 250 ml nalijeme 0,23 mol acetoctanu ethylnatého, 0,24 mol ethylenglykolu
a ptidame 0,2 ¢ monohydratu kyseliny p-toluensulfonové a 100 ml toluenu. Banku opatfime
azeotropnim nastavcem s chladi¢em a roztok refluxujeme tak dlouho, az se jiz v nastavci neoddé€luji
zadné kapicky vody. Po ochlazeni reakéni smési na laboratorni teplotu ji promyjeme 35 ml 10 %
vodného roztoku hydroxidu sodného, dvakrat 50 ml vody a vysuSime bezvodym uhli¢itanem
draselnym. Po filtraci odpafime na rota¢ni vakuové odparce toluen a surovy produkt vakuové
predestilujeme. Stanovime vytézek a zméfime index lomu.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec | M; T([°C] T.[°C] p? [g/cm?| Np®° m [g] V[em?]
acetoctan ethylnaty
ethylenglykol
produkt 72-82
(8 torr) 1.1.1436
K uvaze:

1. Jaky je rozdil mezi vodni a olejovou vyvévou, které se pouzivaji jako zdroj vakua pti vakuové
destilaci?

2. Proc¢ se do reakéni smési pridava kyselina p-toluensulfonova?

3. Pro¢ se provadi azeotropni destilace?

4. Co je to vymrazovacka a k ¢emu slouzi?

5. Proc€ se provadi vakuova destilace?

6. Jaky je dlivod promyvani reak¢éni smési po skoneni reakce roztokem hydroxidu sodného?



Uloha 5: Ethylenacetal ethylesteru 3-oxobutanové kyseliny

Pfijmeni a jméno: List :1/2

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:



Uloha 10: Kyselina benzoova

Pfijmeni a jméno: List :1/3
Datum prace: Hodnotil: Hodnoceni: A B C D E F
Poznamky:

Postup:

A) FENYLMAGNESIUMBROMID

Piipravu fenylmagnesiumbromidu uskutecnime v bafice o objemu 250 ml opatiené zpétnym
chladi¢em a michadlem pohanénym elektromagnetickou michackou. Cela aparatura je opatiena
chlorkalciovymi uzavéry. Do banky umistime 0,05 mol hoi¢ikovych hoblin, 13 ml suchého etheru a
zrnko jodu. Pfidame asi 1/20 z celkového mnozstvi 0,05 mol brombenzenu (nemichat!). Zacatek
reakce pozname podle vzniku slabého zdkalu a zahtivani reakéni smési. Po zahdjeni reakce
pfidavame za michéani roztok zbylého brombenzenu v 20 ml suchého etheru takovou rychlosti, aby
ether mirn¢ vrel. Je-li reakce pfili§ prudka, chladime baniku zevné studenou vodou. Po ptfidani
celého mnozstvi brombenzenu smés michame a zahfivdme k mirnému varu az do uplného
zreagovani hot¢iku.

B) KYSELINA BENZOOVA !Prace v digestori!

Do kadinky s 1 mol jemné rozdrceného pevného oxidu uhli¢itého (suchého ledu) pfilijeme za
michéni ethericky roztok fenylmagnesiumbromidu ptipraveného podle oddilu A). Az se vétSina
suchého ledu odpafi, ptiddme 100 g ledu a 30 ml zfedéné (1:1) kyseliny chlorovodikové. Za
michani tyCinkou vyckame, az se led rozpusti. Smés protitepeme dvakrat s 13 ml etheru v délici
nalevce a etherickou vrstvu oddé€lime. Po promyti dvakrat 13 ml vody protiepeme etherickou vrstvu
dvakrat 50 ml5 % vodného roztoku hydroxidu sodného. Spojené vodné alkalické extrakty
povafime kratce s aktivnim uhlim, zfiltrujeme a ochlazeny filtrat okyselime koncentrovanou
kyselinou chlorovodikovou. Vyloucenou kyselinu benzoovou odsajeme, dokonale promyjeme
vodou a vysusime pii 50 °C. Stanovime vytéZek a zméfime teplotu tani.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec | M, T{[°C] T.[°C] p®[g/cm?]  np® migl  V[em’]
brombenzen
hotcik
oxid uhlicity
kyselina benzoova




Uloha 10: Kyselina benzoova

Pfijmeni a jméno: List :2/3

K uvaze

1. Proc se ptiprava Grignardova ¢inidla provadi za vylouc¢eni vzdusné vlhkosti?

2. Co by se stalo, jestlize by se do reakéniho prostiedi dostala voda pted zapocetim a jestlize

po skonceni reakce?

3. V ¢em spociva aktivace pocatku reakce jodem (bromem)?
4. Dalo by se na ptipravu Grignardova ¢inidla pouzit jiné rozpoustédlo nez diethylether? Které?
5. Jaky vliv bude mit na prab¢h reakce pouziti plynného oxidu uhli¢itého misto pevného?
6. Co se stane po protiepani etherického roztoku kyseliny benzoové s vodnym roztokem hydroxidu

sodného?

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:
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Uloha 10:

Pfijmeni a jméno:

Pozorovani:

Zavér:

Kyselina benzoova

List :3/3
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Uloha 11: Kyselina anthranilova

Pfijmeni a jméno: List :1/2

Datum prace: Hodnotil: Hodnoceni: A B C D E F
Poznamky:

Postup: ! Prace v digestori !

V kédince o objemu 150 ml rozpustime 14 g hydroxidu sodného v 80 ml destilované vody a
ochladime v 14dzni z acetonu nebo ethanolu a suchého ledu az na teplotu -5 az 0 °C. Potom za
stalého michéni prikapeme 3,6 ml bromu a v michani pokracujeme, dokud se veskery brom
nerozpusti. Mezitim si v kadince o obsahu 150 ml pfipravime suspenzi 10 g ftalimidu v 15 ml
destilované vody. Kadinku se suspenzi vlozime do chladici 1azné a k suspenzi opatrné pridavame
pfiddvame za stalého michani roztok prve pfipraveny rozpuSténim bromu ve vodném roztoku
hydroxidu sodného. Reakéni smés ponechame v chladici 14zni za stalého michani jesté¢ 20 minut po
rozpusténi suspenze ftalimidu. Potom kadinku z lazn€ odstranime a v prilezitostném michéni
pokracujeme, dokud reak¢éni smés nedosahne teploty laboratote. Dale reakéni smes zvolna ohfejeme
na 80 °C a priddme 8 g hydroxidu sodného rozdrcené¢ho v piedehtaté tfeci misce. Horky roztok
zfiltrujeme do kadinky o obsahu 400 ml. Po ochlazeni filtrdt opatrné zneutralizujeme
koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou na pH 7. Priibéh neutralizace sledujeme pH papirkem.
Kyselinu anthranilovou vylou¢ime z roztoku opatrnym ptfidanim 10 ml ledové kyseliny octové za
intenzivniho michani. Produkt odsajeme, promyjeme malym mnozstvim ledové vody
a prekrystalujeme z vody za pouziti aktivniho uhli. Zméfime teplotu tani a stanovime vytézek

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikélni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec | M, T{[°C] T,[°C] p® [g/cm?] Np?° mlg]  V[em?]
ftalimid
brom
kyselina
anthranilova
K uvaze:

1. Hofmannovu odbouravéni amidd podléhaji pouze primdrni amidy karboxylovych kyselin. Je
odbourédvani ftalimidu vyjimkou?

2. Proc¢ se k vylouceni kyseliny anthranilové pouZziva kyselina octova a nikoli chlorovodikova?

3. Jaky plyn se uvoliiuje pii ptipraveé kyseliny anthranilové?
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Uloha 11:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Kyselina anthranilova

List :2/2



Uloha 12: Ethyl-acetat

Piijmeni a jméno: List :1/2
Datum prace: Hodnotil: Hodnoceni: A B C D E F
Poznamky:

Postup:

Do baniky o obsahu 100 ml nalijeme 0,1 mol ethanolu a 6 ml koncentrované kyseliny sirové.
Banku ponoiime do olejové lazn€ a postavime aparaturu na prostou destilaci. Lazen vyhiejeme
kahanem na 140 °C. Z délici nalevky, jejiz konec zasahuje pod hladinu kapaliny v barice, potom
ptes Claisenliv nastavec piiddme jednordzové S ml esterifikaéni smési slozené z 0,9 mol ethanolu a
1 mol kyseliny octové. Zbytek smési pridavame tak rychle, jak rychle destiluje vznikajici ester.
Surovy ester protfepeme ttikrat 20 ml 15 % roztokem uhli¢itanu sodného, az se jiz neuvoliuji
bublinky plynu.. Pak nésleduje protfepani produktu s 20 ml nasyceného roztoku chloridu
vapenatého a vysuseni bezvodym chloridem vapenatym. Surovy produkt predestilujeme za pouziti
aparatury s NZ 14 zabrusy, stanovime vytézek a zméefime index lomu.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M, T.[°C] T.[°C] p? [g/lem?] np?° m [g] V[cm?]

ethanol
kyselina octova
ethyl-acetat

K uvaze:

1. Pro¢ promyvame surovy ester nejprve roztokem uhli¢itanu sodného, potom nasycenym
roztokem chloridu vapenatého?

2. Proc se esterifikacni smés musi do reakéni banky ptikapavat?

3. Jaky ucel ma vydestilovavani vzniklého esteru z reakéni smeési?

15



Uloha 12:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Ethyl-acetat

List :2/2



Uloha 13: 2-Hydroxy-5-methyl-2’-nitroazobenzen

Pfijmeni a jméno: List :1/2

Datum prace: Hodnotil: Hodnoceni: A B C D E F
Poznamky:

Postup:

V kadince o objemu 250 ml smisime 0,02 mol hydroxidu sodného, 0,1 mel uhli¢itanu sodného,
0,02 mol p-kresolu a 60 ml vody, smés zahtfejeme a vznikly roztok potom ochladime na 0 °C. V
dalsi kadince o objemu 100 ml si pfipravime roztok diazoniové soli. 0,02 mol o-nitroanilinu
dikladn¢ rozmichame s 5,4 ml kyseliny chlorovodikové a pfidame 10 g ledu. Pak najednou za
michani ptilijeme roztok 1,5 g dusitanu sodného v 5 ml vody, ktery jsme ptipravili v dalsi kadince o
objemu 50 ml. Za obcasného promichavani ponechame stit 15 minut, pficemzZ kontrolujeme
teplotu, aby se pohybovala vrozmezi 0az5°C. Takto pfipravenou diazonivou sl potom
zfiltrujeme piimo do jiz diive pfipravené¢ho roztoku p-kresolatu sodného ochlazeného na teplotu
niz8i nez 10 °C. Béhem filtrace je nutné filtrat neustale intenzivné michat. Teplotu diazoniové soli
udrzujeme stale v rozmezi 0 az5 °C tak, ze do roztoku pfiddivdme kousky ledu. Po ptikapani
diazoniové soli nechame temné fialovou suspenzi azobarviva stat za laboratorni teploty za
obc¢asného michani. Konec reakce je mozné poznat podle toho, Ze mate¢ny louh, ve kterém plavou
shluky barviva, je Ciry. Barvivo odsajeme, dikladné promyjeme vodou a rekrystalujeme z ethanolu
za pouziti aktivniho uhli. Cistotu produktu ovéfime tenkovrstvou chromatografii na Silufolu.
Vyvijeci soustava je tvofena smési ethyl-acetat - hexan v poméru 1 :5. Stanovime vytézek a
zmé&fime teplotu tani.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M. T([°C] T.[°C] p® [g/cm?] np%° mlg]  V[em?]

hydroxid sodny
uhli¢itan sodny
p-kresolu
o-nitroanilinu
dusitan sodny
produkt 121

K uvaze:

1. Do jaké skupiny reakci by jste zatadili diazotaci?

2. Pro¢ provadime kopulaci v alkalickém prosttedi?

3. Pro¢ do kopulacniho prostfedi pfidavame uhli¢itan sodny?

4. Do jaké skupiny reakci by jste kopulaci zatadili?

5. Pro¢ musime pfi pfipravé diazoniové soli udrzovat teplotu v rozmezi 0 az 5 °C?
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Uloha 13: 2-Hydroxy-5-methyl-2’-nitroazobenzen

Pfijmeni a jméno: List :2/2

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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