PRAKTIKUM Z ORGANICKE CHEMIE
ZADANI ULOH

PREZENCNI BAKALARSKE STUDIUM



Ethyl-formiat (1)

Teorie
Ethylformiat se pfipravuje esterifikaci kyseliny mravenc¢i ethanolem, kterd se provadi

V ptitomnosti bezvodého chloridu vapenatého.
HCOOH + CHCH,0H €L  pcooet + H,0
Chemikalie
Kyselina mravenéi (85 % hm., hustota 1,220 gcm™) 45 ml tj. 54,2 g (1 mol)
Ethanol 70 ml tj. 55,2 g (1,2 mol)
Chlorid véapenaty (bezvody) 16 ¢

Soda, Potas

Postup

Ke smési kyseliny mravenci a ethanolu v 250 ml kulaté barice ptisypte praSkovity bezvody
chlorid vapenaty. Na bariku nasad’te sestupny Claiseniv chladi¢ a reakéni smés zahtivejte (na
elektrickém topném hnizd€) tak, aby vznikajici ester pomalu destiloval. Z pocatku zahtivejte
velmi mirné (max. na stupel 1), protoze smés se reakénim teplem samovoln¢ ohfiva. V
zavéru reakce mizete teplotu zahfivani mirné zvySovat (stupent 2-3). Reakci ukoncete, kdyz
vznikajici ester prestava destilovat (t.v. 52-56 °C) a teplota dosédhne cca 60 °C. Pak odstraiite
tepelny  zdroj, surovy ester z  jimadla  pfelijte = do  dé¢lici  ndlevky
a protiepte jej s cca 15 ml chladného nasyceného roztoku sody (Pozor — uvolnuje se oxid
uhlicity, délici ndlevku je tfeba vcas a pravidelné odvzdusiovat.) a pak 15 ml studené vody.
Ethyl-formiat tvofi v obou piipadech horni vrstvu. Po oddéleni vody ester pielijte do suché,
dobie uzaviratelné banky nebo lahvicky a ptidejte asi 10 g vyzihané potase. Nechte vysusit do

dalSich praktik.

(2)
Nasledujici praktika suSidlo odfiltrujte pfes skladany filtr pfimo do barky, ze které budete za

pouziti malého Claisenova chladice produkt destilovat. Destilaci proved’'te na malém topném

hnizd¢ (stupen 1-2). Jimejte frakci o t.v. 52 — 56 °C.

Ethylformiat (M = 74,08 g mol™), t.v. 56 °C.



Redukéni ucinky aldehydické skupiny (2)
Ukol
Posttibiete vnitini povrch zkumavky bezproudovym postupem redukei roztoku dusi¢nanu
stiibrného glukoézou.
Teorie
Latky s aldehydickou skupinou R-CHO maji reduk¢éni uc¢inky. Téchto jejich redukcénich
schopnosti se vyuziva pii bezproudovém pokoveni skla nebo plasti. Napiiklad z roztoku
diamminstifbrného komplexu [Ag(NH3),]" Ize latkou s aldehydickou skupinou vyredukovat
na sklo kovové stfibro v podobé zrcatka. Pfi tomto d&ji se aldehydickd skupina méni na

karboxylovou.

2 [Ag(NH:):JOH + HCOH — 2Ag + 3NH:; + HCOONH: + H:.0

Schéma zmény aldehydické skupiny na karboxylovou

]
O #
—Z . cusoy —= —c ¢ Cuo
Ny NoH
aldehydicka karboxylovd  omid méadny
skupina skupina

Postup

Nejprve odmastéte zkumavku a to tak, ze ji naplnite asi do dvou tfetin 25 % roztokem NaOH
a obsah nechate zahtat asi 10 min na vodni lazni (75 az 85 °C). Zkumavku pak vyplachnéte
tekouci vodou a nakonec destilovanou vodou. V této zkumavce pfipravte roztok
diamminstiibrného komplexu. K cca 2 ml (2 cm vyska sloupce kapaliny) roztoku dusi¢nanu
sttibrného (¢ = 0,1 mol/dm3) ptfidavejte po velmi malych davkach ziedény roztok amoniaku
(1 : 10). Nejprve musi vzniknout bilé srazenina, pak dale pridavate zfedény roztok amoniaku,
az se srazenina prave rozpusti. K takto pfipravenému roztoku ptidejte asi 1 ml (1 cm sloupce
ve zkumavce) 2% roztoku glukosy, ktery si pfipravite. Netfepete, nemichate. Zkumavku ihned
postavte do vodni ldzné€ (75 az 85 °C) na dobu 1 az 2 minuty. Na sténdch zkumavky se
vylouci stiibro v podobé¢ zrcatka. Nebyla-1i zkumavka fadné vyc€isténa, neni zrcatko souvislé.
Pokud vznikne $pinavé Seda srazenina, vyloucilo se amorfni stfibro. Bylo to zpisobeno bud’
nepiesnou piipravou diamminstiibrného komplexu nebo znecisténim. Je mozno opakovat
zkousku s jinym roztokem AgNO;. Roztok AgNO; se i nepatrnym zneci$ténim snadno
znehodnoti.

Protokol: popiste vzhled vysledného produktu.



RozliSeni primarnich, sekundarnich a terciarnich alkoholi (2)

Teorie

Reaktivita OH-skupin alkoholt se 1iSi v zavislosti na tom, je-li OH-skupina vazana na
primarni, sekundarni nebo tercidrni atom uhliku. Rozdily se projevuji zejména pii oxidaci
(vznik riznych produkt) a nukleofilni substituci. Na tom je zalozen Lukastv test, ktery
umoziuje na zakladé rozdilné reaktivity vazby C-OH s chloridovymi ionty rychle rozlisit

primarni, sekundarni a terciarni alkoholy.
Postup

1) Priprava Lukasova Cinidla (ekvimolarni roztok ZnCl, v konc. HCI). V 15 ml konc. HCI
rozpust'te za chlazeni 68 g bezvody ZnCl..

2) K 1 ml zkoumané latky piidejte cca 5 ml Lukasova ¢inidla.

Primarni alkoholy do 5-C se rozpusti, roztok Casto ztmavne, ale zlstane Ciry (reakce

neprobihad).

Sekundarni alkoholy se nejprve rozpusti, ale za n€kolik minut se roztok zakali a postupné se

objevi jemné kapicky alkylchloridu.

Terciarni alkoholy reaguji velmi rychle, prakticky okamzité¢ se objevi dvé€ vrstvy, z nichz

jedna je ptislusny chlorid.

Protokol: popiste ziskané vysledky.



Piiprava nenewtonovské kapaliny z polyvinylalkoholu (2)

Teorie

Nenewtonovské kapaliny (nelinearné viskozni latky) jsou takové latky, u kterych neni
rychlost deformace umérna napéti. Vystavime-li tuto dilatacni kapalinu tlaku, pohyblivost
molekul je omezena a material tuhne. Neplati tedy Newtontv zakon viskozity. Dalsi dobie
znamou nenewtonovskou kapalinou je naptiklad tekuty pisek, bahno (bazina), nebo nékteré
inkousty do tiskaren. Tyto kapaliny maji zajimavé vlastnosti — Vv klidu se chovaji jako
obycejné kapaliny — teCou. Pokud na né€ vSak zacnete pusobit tlakem, zacnou se Caste¢né
chovat jako pevné latky — jde z nich vymodelovat néjaky tvar (napt. kulicka), jdou roztrhnout
apod.

Nenewtonovskou kapalinu 1ze naptiklad vytvofit zesitovanim PVA pomoci boraxu

Postup

Nejdiive prozkoumejte vlastnoti roztoku fluoresceinu za b&Zného a UV osvétleni. Dale si
potom z 16 % roztoku polyvinylalkoholu (PVA) v kadince piipravte 40 ml 4% roztoku a
pridejte k nému cca 1 ml roztoku fluoresceinu. Ke vzniklému roztoku pomalu ptilévejte 10 ml
4% roztoku boraxu za intenzivniho michani sklenénou ty¢inkou.

Vezméte si rukavice, vyzkouSejte vlastnosti pfipravené nenewtonovské kapaliny a tato

pozorovani zapiste do protokolu.



Acetanilid (3)

Teorie
Syntéza acetanilidu je ptikladem pfipravy amidi kyselin acetylaci aminti. V nasem piipadé
reaguje anilin s acetanhydridem podle reakce:

O

B — 1,

Postup

Ve 250 ml Erlenmeyerové bance smichame 15 ml anilinu se 120 ml studené vody. Za
intenzivniho tfepani pak ptidame po ¢astech 21 ml acetanhydridu, pfi¢emz pozorujeme jednak
samovolné zahtivani reakéni smési, jednak vyluCovani krystalického podilu. Tiepame jesté
chvili a pak ponechame obsah baiikky 30 min. v klidu. Vyloucené krystaly odsajeme na frité
a z filtra¢niho kolace vymackame obracenou sklenénou zitkou mate¢né louhy. Ziskany
produkt je znecistén malym mnozstvim barevnych necistot, které byly pfitomny v anilinu.
Proto surovy acetanilid prekrystalujeme z vody za ptitomnosti malého mnozstvi karborafinu.
Pokud se pti rozpousténi v horké vodé€ vytvoii na dné€ olejovita vrstva (roztaveny acetanilid),
je nutno prilévat po malych davkach horkou vodu a michat ty¢inkou dokud vrstva nezmizi.
Acetanilid, ktery se vyloucil po ochlazeni roztoku ve formé& bilych Supinek, odsajeme a

vysusime.

Protokol: zaznamenejte vzhled vzniklého produktu.



p-Nitroacetanilid (4)

Teorie
Acetanilid Ize elektrofilni aromatickou substituci pfevést na p-nitro derivat. Nitrace je typicky

provadéna smési kyseliny dusi¢né a sirové.

HNO,
NHCOCH, ——  O;N NHCOCH,
H,SO,

Postup

K7 ml ledové kyseliny octové (98%) pfidejte acetanilid (7 g). K této suspenzi nasledné
ptidejte H,SO4 (10 ml) a reakéni smés ochlad’te na 0 °C. Nasledné po kapkach piidavejte
smés kyseliny dusi¢né (3 ml) a kyseliny sirové (4 ml). Pii reakci udrzujte teplotu mezi
0 — 5 °C. Po ukonceni pridavani nechte reakéni smés stat 20 minut pfi laboratorni teploté.
Reakéni smés posléze nalijte na led (25 g) s vodou (100 ml), vyloucené krystaly zfiltrujte,
fadn¢ je promyjte vodou (aby doslo k odstranéni kyselin). Produkt rekrystalujte v 80%

ethanolu. Krystaly nechte vyschnout na vzduchu do nasledujiciho praktika.



p-Nitroanilin (5)

Teorie
Amidovou funkéni skupinu p-nitroacetanilidu 1ze kyselou hydrolyzou pfevést na protonovany

amin, ktery deprotonujeme piidavkem amoniaku.

HCI

O,N NHCOCH; ———>  O.N NH;
H,O

Postup

p-Nitroacetanilid hydrolyzujte varem s kyselinou chlorovodikovou pod zpétnym chladi¢em po
dobu 20 minut (na kazdy gram vychozi latky pouzijte 2,5 ml konc. HCI a 2,5 ml vody).
Reakéni smés zahtivejte opatrné, aby nedoSlo k rozkladu produktu. Po ukonceni reakce
nechte reakéni smés ochladit na laboratorni teplotu a neutralizujte ji ptfidavkem amoniaku.

Vznikly p-nitroanilin odfiltrujte a rekrystalizujte z 50% ethanolu.



1,2,3,4,6-Penta-O-acetyl-a-D-glukopyranosa (6)

OH

Ac.O OAc
o) c
HO — AcO ©
HO HCIO, AcO
OH 'OH SAc

OAc

Teorie
Kysele katalyzovanou acetylaci glukosy lze jednoduSe syntetizovat jeji peracetylovany

derivat. Formalné jde o tvorbu esteru kyseliny octové, kde alkoholem je glukosa.

Postup

Do 100 ml Erlenmeyerovy baiiky s magnetickym michadlem odméite 20 ml acetanhydridu,
banku ochlad’te na 0 °C a velmi opatrné ptidejte 0,1 ml kyseliny chloristé. Chladici medium
odstavte a k michané reakéni smési postupné pridavejte béhem cca pul hodiny 5 g glukosy.
Teplotu reakéni smési udrzujte do 40 °C (V ptipadé potieby reakéni smés ochlad’te studenou
vodou. V zadném piipadé reakéni smes nezahtivejte!). Po poslednim ptidavku nechte reakéni
smés michat pfi laboratorni teploté cca pul hodiny. V idedlnim ptipad¢é by mél vzniknout Ciry
roztok. Tento roztok nalijte za intenzivniho michani do kadinky se studenou vodou (200 ml).
Po vytvofeni krystalli je odsajte, promyjte ledovou vodou a produkt rekrystalizujte z 60%

ethanolu.



Oranz II (7)

Teorie

Diazotace je reakce aromatickych priméarnich amint s alkalickym dusitanem v piebytku
mineralni kyseliny, pfi niz vznikaji tzv. diazoniové soli. Kopulace je reakce diazoniovych soli
s aromatickymi aminy nebo fenoly za vzniku azolatek. Reakce slouzi naptiklad k piiprave
azobarviv, ktera se pouzivaji pii barveni textilnich materialti. Azobarviva, kterd jsou ve vode
rozpustnd, obsahuji tzv. solubilizacni skupinu, napft. sulfoskupinu. Oranz II je jednoduché
monoazobarvivo. Pouziva se jako tzv. kyselé barvivo pro vlnu, pfirodni hedvabi, popt. pro
polyamid. Ptiprava Oranze II se sklada ze tii fazi. Nejdiive se pfipravi B-naftolat sodny podle

schématu:

OMa

oH

B-naftol B-naftelat sodny

Ve druhé fazi diazotujeme sodnou sil kyseliny sulfanilové ptisobenim HNO», kterou ziskame

vytésnénim kyselinou chlorovodikovou z NaNO,:

NaOg@NH2+ MaMCo + 2ZHCI —»= '{235@ N_=N| +IMaCl+ ZH-0

sodna 1l kyseliny sulfanilové lkoyselina diazesulfamilova

Ve tieti fazi kopulaci B-naftolatu sodného s kyselinou diazosulfanilovou pfipravime

azobarvivo Oranz I1.

0
L o- —
e T N

035 ) —N=nl + [ )|l — HO35 —(| ) )—N=N
RN Ny L e/

koyzelina diazosulfanilova B-naftolat sodny ORANZ I

Ptipravené barvivo se pouZije k obarveni vinéné tkaniny.
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Postup

Piiprava B-naftolatu sodného

1 g B-naftolu rozmichejte v malé kadince (50 ml) se 7 ml NaOH (¢ = 1 mol/dm?®) a za horka
(40 az 60 °C) rozpust'te. Pridejte 8 ml destilované vody a vznikly B-naftolat sodny ochlad’te

ve studené vode.

Diazotace kyseliny sulfanilové

V malé kadince (50 ml) rozpustte za horka 1 g kyseliny sulfanilové a 0,8 g uhli¢itanu
sodného v 8 ml vody. Roztok ochlad’te na normalni teplotu a pfidejte do né&j 0,5 g dusitanu
kyseliny sulfanilové diazotujte pomalym p¥idavanim 5 ml HCI (¢ = 4 mol/dm?®) za sougasného

michéni ty¢inkou. Roztok diazotované kyseliny sulfanilové ochlad’te ve studené vodé.

Kopulace 53 -naftolatu sodného s diazosulfanilovou kyselinou
Ochlazeny roztok diazotované kyseliny sulfanilové pfidavejte za stejnomérného michani

k ochlazenému roztoku f3 -naftolatu sodného. Potom ponechte smés volné stat 10 az 15 minut.

Barveni vinéné tkaniny pomoci OranZze I1

Pfipravenym azobarvivem obarvéte kousek vinéné tkaniny. Malé mnozstvi pasty barviva (asi
na Spicku 1zicky) rozpust'te ve 150 ml vody v 250ml kadince, vloZte kousek viny a barvici
roztok povaite. Pak roztok okyselte 1 ml HCI (¢ = 4 mol/dm®). Tim dojde k rychlému
vytaZeni barviva na vlakno. Proto se Oranz II oznacuje jako ,kyselé* barvivo. Obarvenou
tkaninu rozdélte na dvé poloviny. Jednu pfilozte do protokolu a druhou pouzijte v nasledujici

praci.
Protokol

V protokolu bude popis vysledného produktu a k protokolu bude ptiloZen usttizek bavinéné

tkaniny obarveny pfipravenym barvivem.
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Redukce azosloucenin na obarvené tkaniné (7)
Ukol
Obarvenou vinu z ptfedchoziho pokusu odbarvujte v redukéni 1dzni dithionic¢itanu sodného.
Teorie
Azoslouc€eniny lze obecné pomérné snadno rozlozit tak, Ze se azoskupina zredukuje n¢jakym
vhodnym reduk¢énim prostfedkem na hydrazoslouceninu, kterd uz obvykle neni barevna.

Redukce postupuje soucasné dale az na aminy podle schématu:

By-N=N-E; azosloudenina
+ 2 redulce
F,—-NH-®XH-E.: hydrazosloudéenina
+2 redulce
F;,-WH, - HiN-F; primarni aminy

V ptipadé redukéniho rozkladu na aminy je barvivo rozlozeno nevratné (nelze jej oxidaci
znovu ziskat).
Reduk¢énim pripravkem je napf. dithioniéitan sodny Na,S,04, jehoz cinek je dan nasledujici

reakci:
MarS:04 + 2H:D —2WaHSDs + 2 H redulkéni éinidlo

Postup

Ptipravte 100 ml redukéni lazn€ dithioniitanu sodného o hmotnostni koncentraci
cw = 10 g/dm® v kadince 250 ml. Na odbarveni pouzijte teplotu 40 az 65 °C. Cim vyssi
koncentraci a teplotu pouzijete, tim probéhne redukéni rozklad rychleji a Gplnéji, avsak také
vice poskodite vinéné vldkno. Redukci pfechazeji cystinové mustky —-S-S— ve vIn€ na —SH
skupiny a vlna tim ztraci pevnost. Odbarveny material proplachnéte, ususte a ptilozte

k protokolu.
Protokol

V protokolu bude popis vysledného produktu a k protokolu bude piilozZen ustfizek odbarvené

bavinéné tkaniny.
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Izolace kofeinu z ¢aje (8)

Teorie
Kofein je alkaloid, ktery stimuluje centralni nervovou soustavu a srdecni ¢innost. Kofein je
pravdépodobné nejrozsifencjsi stimulant na svéte, ktery se uzivanim ve vétSim mnozstvi stava

drogou. Lze ho izolovat naptiklad extrakci z ¢ajovych listku.

Postup

Do kadinky nasypte 5 g aje a nalijte 150 ml vrouci vody. Caj vaite 15 minut, zfiltrujte Eajové
listky a k jesté¢ horkému filtratu pfidejte 10% roztok octanu olovnatého (18 ml). Vzniklou
srazeninu odfiltrujte. Po zchladnuti filtratu na laboratorni teplotu tento vodny roztok
extrahujte 3x 25 ml chloroformu. Ke spojenym organickym fazim ptidejte siran hofecnaty
(susidlo). Po vysusSeni siran hotfecnaty odfiltrujte pomoci nalevky s malym mnozstvim vaty a
filtrat jimejte ptimo do 100 ml kulaté zabrusové banky. Surovy kofein ziskate odparenim
chloroformu na rota¢ni vakuové odparce. Takto ziskany kofein lze ptekrystalovat z malého

mnozstvi ethanolu (1 — 2 ml).
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Chromatografie na tenké vrstvé (9)

Teorie

Chromatografie na tenké vrstvé (zkratka TLC z anglického Thin layer chromatography) je
v organické chemii nejCastéji pouzivanou analytickou metodou. Princip této metody je
rozdélovani jednotlivych latek mezi postupujici (pohyblivou, mobilni) fazi rozpoustédla a

pevnou (stacionarni) fazi.

Stacionarni faze je nejCastéji hlinikova desticka pokrytd sorbentem (silikagel) a mobilni fazi
jsou organicka rozpoustédla — tzv. vyvijeci soustava. Analyzovana latka se v roztoku nanese
na tuzkou oznacené misto desticky pomoci tenké kapildry. Toto misto se nazyva startovni
skvrna nebo slangové start. Na jednu desticku vhodné Sifky lze nanést i nékolik vzorku
najednou (obr. 1a). Mezery mezi jednotlivymi vzorky se voli nejméné takové, aby se
jednotlivé zény (kruhy) nanesenych vzorkl nepiekryvaly. Poté se desticka vlozi do vyvijeci
komory (obr. 2), ve které je rozpoustédlo (nebo Castéji smés rozpoustédel v uréitém poméru —
takzvana vyvijeci soustava), které okamzité zacne vzlinat silikagelem vzhtru. Pfi svém

postupu silikagelem narazi na latky ve skvrné a zaéne je délit, podle jejich interakci se

silikagelem.
---------------- “celo
o
- dm
. NI
o
o] ) %dl ¢ "
start |--®--®--®---[ f---b---p--op--of  p---F--- Fo-ek---
a) b) c)

Obrazek 1 — TLC desticka a) po naneseni analytt; b) uprostfed vyvijeni; ¢) na konci vyvijeni
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Obrazek 2 — Umisténi TLC desti¢ky ve vyvijeci lazni.

Samotné rozdéleni by ani nebylo tolik zajimavé, kdyby se tak latky nedélily vzdy stejné.
V laboratoti tedy sta¢i mit pfipravené standardy a sledovat, jestli se chovaji stejné jako
analyzovany vzorek. Kazdé chemické individuum se chova odlisné podle pouzité vyvijeci
(eluéni) soustavy. V ruznych soustavach tak mizeme pozorovat skvrnu (popf. skvrny) jedné
latky v rGzné vzdalenosti od startu k celu (misto kam az dovzlinala mobilni faze). Tuto
skute¢nost vyjadiuje bezrozmérna veli¢ina nazyvana retenéni (retardacni) faktor Ry Ten lze

vypocitat Z nasledujiciho vztahu:
Rf=di/ dm,

kde d; je vzdalenost i-tého stfedu skvrny od startu a dp, je vzdalenost ¢ela od startu. Reten¢ni
faktor zavisi na konkrétni vyvijeci soustave, na povaze latky ale i na dalSich faktorech (napf.
na teploté, mnozstvi nanesené latky atd.). Dodrzime-li vSak laboratorni teplotu lze Rf pouzivat
jako jednu z orienta¢nich hodnot pro analyzovanou latku (vzdy se musi uvadét s pouzitou

staciondrni a mobilni fazi). Presto se téméf vzdy pro porovnani R¢ pouZiva urc€ity standard.

Ne vSechny latky jsou barevné, a tedy ne vzdy provadime pfimé hodnoceni chromatogramu.
Ke zviditelnéni skvrn mizeme pouzit chemické ¢inidlo a chromatogram tzv. "vyvolat" (napf.
ponofit desticku do roztoku KMnO, a nasledné ji zahtat horkovzdusnou pistoli).
Chromatogramy se také Casto pozoruji pod UV svétlem. Na TLC deskach byva také naneseno
fluorescenéni ¢inidlo, které pii ozafeni UV svétlem emituje zafeni v oblasti viditelného svétla.
Pokud je na TLC desticce 1 analyt absorbujici UV zafeni (typicky aromaticka sloucenina),

dojde ke vzniku tmavsi skvrny na svétlejSim pozadi.

15



Postup

Nejdiive pomoci kahanu vytvoite ze sklenéné trubicky kapilary. Acetanilid, p-nitroacetanilid
a p-nitroanilin rozpust'te samostatné vzdy v Eppendorfce (sta¢i mnozstvi na Spicku Spachtle
do 0,5 ml ethanolu). Pomoci piipravenych kapilar naneste tyto analyty vedle sebe na cca 3 cm
Sirokou (a 5 cm vysokou) TLC desticku. Pinzetou vlozte desticku do vyvijeci nadobky
s ptiblizné 3 ml mobilni faze (ethylacetatu). Start musi byt vzdy nad hladinou rozpoustédla.
Nechte vyvijet az do doby, kdy mobilni faze pravé dostoupi k hornimu konci desticky.
Desti¢ku vyjméte a pozorujte ji pod UV lampou. Pod lampu nedavejte desticku primo, ale
chriite své prsty pfed UV zafenim a pouzijte opet pinzetu. Skvrny obtdhnéte tuzkou a spoctéte
pro kazdy analyt Rs. Vyvinuti TLC desticky zopakujte, avSak misto ethylacetdtu v mobilni

fazi pouzijte chloroform.

Proces vyvinuti TLC desticky s ethylacetditem opakujte, avSak nyni jako detekéni ¢inidlo
pouzijte roztok KMnO,s, do kterého desticku ponofite, lehce ofoukate a zahfejete

horkovzdus$nou pistoli. Vzniklé skvrny si ihned zaznamenejte, po ¢ase zmizi.

Vyvijeni desti¢ek opakujte do té doby, az ziskate reprezentativni vzorek, ktery ptilozite do
protokolu. Ptikladejte pouze 2 nejlepsi desticky (jednu pro mobilni fazi s ethylacetaitem a
drunou pro chloroform), které jste detekovali pouze UV zafenim. Desticku

S manganistanovou detekcei, po obkresleni skvrn do laboratorniho deniku, vyhod’te do kose.
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Kyselina benzoova (9)

Teorie
Primérni ¢i sekundarni alkylové derivaty aromatickych sloucenin lze prevést oxidaci

manganistanem draselnym na karboxylové kyseliny.

COOH

KMnO4
—_—

Postup

Smés toluenu (1 g) a vody (75 ml) v 250ml kulaté varné bance byla zahtfivana na vodni lazni
pod zpétnym chladi¢em. Poté byl béhem jedné hodiny pfidavan manganistan draselny (3,4 Q)
skrz chladi¢ a reak¢éni smés byla dale refluxovana 2 hodiny. Nasledné byla aparatura nechana
povychladnout a do reak¢ni smési bylo piidano nékolik kapek ethanolu, aby doslo k rozlozeni
nezreagovaného manganistanu draselného. Bailka byla uzaviena a ponechana do dalsiho

tydne.

(10)
Nasledujici praktikum byla reakéni smés zfiltrovana a vysledny roztok byl zahustén na vafici
na piiblizné 10-15 ml. Produkt byl nasledné vysraZzen zfedénou (1:1) kyselinou
chlorovodikovou, srazenina byla odfiltrovana, promyta malym mnoZstvim vody a

rekrystalizovana z vody.
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