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1. BEZPECNOST PRACE V LABORATORI ORGANICKE CHEMIE

Zasady bezpecné prace v chemické laboratofi

Chemicka laborator je prostfedi pro provadéni praktické vyuky v chemickych oborech a realizaci
vyzkumné chemické prace. Prace v laboratofi je spojena s pouzitim latek a zatizeni, které mohou byt
nebezpecné lidskému zdravi nebo mohou predstavovat bezpecnostni riziko. Pouze dlsledné
dodrZovani jednoznaénych pravidel bezpecénosti prace v chemické laboratofi zabrani zbyteénym
Urazdm nebo technickym problémim. Pokyny pro bezpecnou préci v laboratofi uvadi prislusna

technicka norma CSN 01 8003: Zasady pro bezpe¢nou praci v chemickych laboratofich.

Valné vétsiné technickych i zdravotnich probléma v laboratofti predejdete, kdyz:
a) budete dostatecné teoreticky pripraveni na praci;
b) budete dlsledné dodrZovat pravidla bezpecnosti prace a pracovni postup;

c) se budete fidit doporucenim asistenta nebo vedouciho laboratore.

Laboratorni fad

Experimentalni prace v laboratofi bude studentlim umoznéna aZ po absolvovani Uvodniho Skoleni

o bezpecnosti prace v chemické laboratofi.

e Praciv laboratofi studenti absolvuji podle rozvrhu, prace mohou byt nahrazeny pouze po predchozi

domluveé s vedoucim laboratorniho cviceni.

e Do laboratore se pfichazi vcéas, po prezuti do vhodné obuvi, bez zavazadel, pouze s nezbytnymi

pomuckami (laboratorni denik, psaci potfeby, kalkulacka) a v laboratornim ochranném plasti.

e Béhem celé doby provadéni experimentalni prace jsou studenti povinni nosit fadné nasazené
ochranné bryle. Pokud je potfeba, pouZivaji se pfi praci také dalsi ochranné a bezpecnostni

pomlcky (Stity, chfiapky, rukavice, klesté apod.).
e Béhem pobytu v laboratofi se nedoporucuje pouzivani kontaktnich ¢ocek.

o Dlouhé vlasy je nutno upravit gumickou (plati pro vSechny jedince). Pro odloZeni svrskd slouZzi Satna,

jejiz dsledné zamykani je zodpovédnosti celé studijni skupiny.

e Béhem préce je tfeba udrZovat na stole i v celé laboratofi pofadek a provadét pouze Cinnosti, které

souviseji s feSenim zadaného ukolu.
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Ucitel vykonavajici dozor miiZze studenta vyzkouset a z pfipadné neznalosti vyvodit dasledky.

Béhem pobytu v laboratofi neni dovoleno pouZivat mobilni telefony ani jakymkoliv jinym zplsobem

rozptylovat pozornost a soustfedénost sebe nebo ostatnich pracovnikd.

Laboratorni prace se zpravidla resi ve dvojicich u jednoho pracovniho stolu, pficemz se vyuZzivaji

pouze vybaveni a vzorky uréené pro danou praci. Zadné sklo se ,nepdjcuje” z okolnich stol(.

Béhem prace je tfeba mit zafizeni a aparatury celou dobu pod kontrolou. Neni pfipustné, aby

laborator opustili oba studenti z téZe skupiny, pokud experiment jesté neni ukoncen.

Praci lze zadit az na zakladé svoleni pedagogického dozoru. Pokud je soucasti experimentu prace
s aparaturou, topna hnizda ¢i kahany se smi zapnout aZ po zkontrolovani aparatury pedagogickym

dozorem.

Laboratorni sklo a pomucky slouzi pouze k experimentalni praci. V laboratofi je zakdzano jist a pit.
Vzorky ani chemikalie se neochutnavaji. Na chemikalie se nesahd nechranénou rukou ani se k nim

pfimo necicha.
Pipetuje se pouze s pouzitim pipetovaciho ndstavce Ci balonku (ne Usty!). Roztoky Ziravin a toxickych
latek se nepipetu;ji.

Pfipadna zranéni nebo zdravotni obtiZze se bezprostfedné hlasi pedagogickému dozoru. Podle
moznosti se provede prvni pomoc a pofidi se zapis o Urazu. U zadvaZnéjSich pripadl se zajistuje

odborna lékarska pomoc.

Z4ddnd chemikélie se nesmi nachdzet v neoznalené nadobé. Jediné tak se zamezi zdméné

a problémm experimentdlnim i bezpecnostnim.
Latky s vodou nemisitelné a latky toxické se likviduji do oznacenych nadob.

Rozbiti laboratorniho skla ¢i jinych pomlcek je student povinen ohlasit pedagogickému dozoru

a dohodnout se s nim na zpUsobu Uhrady.

Pouzité laboratorni sklo a pomucky se dikladné myji s pouZitim saponatu a dalSich cisticich

pomlcek.

Z provadéné prace si kazdy student pofizuje zapis do vlastniho laboratorniho deniku, ktery slouZi

jako podklad pro vypracovani protokolu (viz oddil 7).

Prace konéi provedenim vypoCtl a jejich kontrolou u vyucujiciho, odevzdanim preparatu
a ddkladnym uklidem pracovisté. Po ukonceni préce je tfeba vybaveni stolu zkontrolovat a uklizeny

stll predat pedagogickému dozoru.
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2. HLAVNI ZASADY PRI POSKYTOVANIi PRVNi POMOCI

Pokud chceme minimalizovat riziko vznik(l zdravotnich problému v chemické laboratofi, je tfeba
v maximalni mife dodrzovat pravidla bezpecné prace. Pokud jiz problém nastane, je nutny okamzity

zasah, nebot v mnohych pfipadech muze prodleni zpUsobit horsi poskozeni zdravi nez vlastni Graz.

Pro provedeni laické prvni pomoci jsou ve vSech laboratofich na pracovisti k dispozici I1ékarnicky.
Kazdy uraz, ke kterému dojde béhem kondni praktického cvi¢eni, musi byt osetfen, ohlasen
pedagogickému dozoru a musi o ném byt proveden zaznam. Tento dokument bude slouzit jako podklad

pro pfipadné sepsani zaznamu o Skolnim drazu studenta.

Mechanicka poranéni, fezné a triné rany

V laboratofi vznikaji nej¢astéji pfi rozbiti sklenéného nadobi. Drobna rana se povrchové dezinfikuje
a sterilné prekryje. U vétsSich ran se pfi intenzivnéjSim krvaceni voli stisknuti rany nebo tlakovy obvaz
a vidy odborna |ékarska pomoc. Cizi téleso se z rany neuvolfiuje, rana se sterilné prekryje a postizeny
se transportuje k lékari. U vétSich zranéni je nutny vidy doprovod. Pfi oSetfovani intenzivné

krvacejicich urazll je potieba pouzit latexové rukavice k vlastni ochrané.

Stav po padu, uklouznuti

K tomuto zranéni dojde nejcastéji pfi neopatrném pohybu nebo na vihké podlaze. Pfi padu muize
dojit k uUrazu hlavy a/nebo hybné soustavy. Prvni pomoc zavisi na stavu védomi postizeného.
PFi bezvédomi je nutna okamiitd kontrola dychdni a srde¢ni Cinnosti, pokud je tfeba, provede se
nepfima masaz srdce pripadné umélé dychani a okamzita odborna Iékarska pomoc. Lékarska kontrola

je nutna pfi jakémkoli drazu hlavy, zlomeniné nebo vétsim urazu kloubu.

Popaleniny

Tento Uraz vznikd pfi neopatrné manipulaci se zdrojem tepla nebo horkymi predméty. Vzniku
popalenin se predejde pouzivanim drzakl a chfiapek. Postizené misto se ochladi studenou vodou popf.
tamponem s lihem (v tomto pfipadé je nutné dat pozor na otevieny ohen) a sterilné prekryje. Vétsi

postiZzeni musi osetfit lékar.

Poleptani Ziravinou

Druh Urazu, ktery je nejcastéji spojovan s praci v chemické laboratofi. Ziravinou se rozuméji
nejcastéji koncentrované kyseliny a hydroxidy a jejich roztoky. Poleptani nastane pfi neopatrné (rozliti,

rozbiti nadoby) nebo nedoporucené (pipetovani) manipulaci s pfislusnymi chemikaliemi. Postizené
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misto se vidy omyje velkym mnoZstvim vody k odplaveni Ziraviny. Neutralizace se v soucasnosti
nedoporucuje. Pfi poziti Ziraviny se nikdy nevyvolava zvraceni. Zejména peclivé vyplachnuti musi byt
provedeno u poleptani oka, a to i proti vili postiZzeného. PostiZené misto se sterilné prekryje. Lékafské

oSetfeni je nutné zejména u rozsahlejSich poleptani.

Nejzdvazinéjsi je poleptdni traviciho Ustroji a oka. Tato zranéni musi byt vzdy osetfena Iékafem.

Uraz elektrickym proudem

Zasazeni elektrickym proudem ohroZuje postizeného jednak popdlenim, ale hlavné je nebezpecim
pro srdecni cinnost. Predejit mu mulZeme duslednou kontrolou elektrickych zafizeni a tim,
Ze nepouzivame zatizeni v pochybném stavu. V pfipadé zasaZzeni manipulaci s postizenym vzdy musi
predchazet odpojeni proudu - vypnuti pojistek, v krajnim ptipadé manipulace pomoci nevodivého
predmétu. Pokud je postizeny v bezvédomi, je nutna nepfima masaz srdce a umélé dychani a okamzita

|ékarska pomoc. Je to stav ohroZujici Zivot, pfipadné popaleniny se fesi posléze.

Kolapsové stavy

Mohou nastat jako obranna reakce organismu napfiklad po vycerpavajicim fyzickém vykonu (sport)
nebo spolecenské akci (bujard oslava) nebo na pocatku prichazejiciho onemocnéni. Také jedinci
s nizkym krevnim tlakem mohou trpét nachylnosti k mdlobam. Projevi je nejcastéji kratkodobou
a prechodnou ztratou védomi a nasledujicim padem. Pokud postizeny nemd jako nasledek vazny uraz,

staci pro zotaveni diikladny odpocinek.

Otrava toxickou latkou

Toxické latky mohou vstupovat do organismu rliznymi cestami. Nejcasté;si je poZziti nebo vdechnuti.

Prvni pomoc je vidy zamérena v prvé fadé na preruseni plsobeni toxické latky.

PFi poziti toxické latky je doporuceno vyvolat zvraceni, nejlépe pozitim teplé slané vody. Podava se
velké mnozstvi aktivniho uhli (Zivocisné uhli, Carbosorb). Specificka je otrava methanolem, kde se
v rdmci prvni pomoci podava zhruba 100 ml destilatu znamé kvality. Pfi podezieni na otravu plynnou
latkou je tfeba urychlené opustit mistnost a zajistit postiZzenému moZnost se vydychat na cerstvém

vzduchu.

Poziti jedovaté latky by nastat teoreticky nemélo, nebot v laboratofi plati naprosty zakaz jakékoli
konzumace chemikdlii, vzorkdl nebo potravin. Také neni dovoleno pipetovat roztoky bez pipetovaci
pomucky. PoZiti chemické latky tedy nastane pouze pfi zdsadnim nedodrZeni pravidel bezpeéné prace

v laboratofi.
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Expozice drazdivou latkou

Tyto latky pfi potfisnéni nebo kontaktu se sliznicemi nebo dychacimi cestami zpUsobuji podrazdéni
a neprijemné pocity. Dotéena cast téla neni nevratné poskozena. Prvni pomoc spociva v preruseni

plsobeni latky, dikladné omyti vodou, vydychani, pfipadné odborné lékarské pomoci.

Vliv na chronicka onemocnéni

Chemicka laboratof je agresivni prostredi, které muze zhorsit pripadné chronické zdravotni
problémy. Problémy se mohou objevit zejména u osob trpicich alergii, astmatem nebo epilepsii.

Je proto potreba sledovat svij zdravotni stav a vcas predejit pfipadnym komplikacim.
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3. ZAKLADNIi VYBAVENi LABORATORNIHO STOLU

V laboratofi organické chemie se hojné pouziva vybaveni bézné také pro laboratofe anorganické
a analytické chemie, ale miZeme se zde setkat i s celou fadou pomérné specialnich pomucek. Tyto
pomlcky jsou nejcastéji vyrobeny ze skla, méné Casto z porcelanu. Nedilnou soucasti vybaveni

laboratornich stoll jsou také rlizné pomfcky z kovd, plast(, korku ¢i pryze.

3.1 Laboratorni sklo

Sklo je zdaleka nejbéznéjSim materidlem pouzivanym v laboratofi organické chemie. Podle ucelu

které maiji celou fadu vyhod, mezi néz patfi predevsim:

a) Chemickad odolnost pro naprostou vétsinu pouZivanych chemikalii. Obecné plati, Ze vSechna skla
jsou méné odolna vici alkalickym roztokim nez ke kyselindm. Z kyselin leptd sklo kyselina

fluorovodikova a za tepla i kyselina fosfore¢na.

b) Tepelnd odolnost, ktera vyhovuje teplotnimu rozmezi, v némz se provadi vétsina experimentd.
Pro zahfivani jsou urceny vyhradné nadoby z varného tenkosténného skla. Tlustosténné nadoby (napft.
odmeérné valce, odsavaci banky) mohou pfi zahtati snadno prasknout. Je tfeba mit na paméti, ze také
pfi prudkém ochlazeni mlze dojit k prasknuti sklenénych nadob, k ¢emuz mohou napomoci rizna
Skrabnuti a vrypy na povrchu nddoby. Sklenéné nadoby by se nikdy nemély zahfivat, pokud jsou

prazdné.

c) Prihlednost, diky které |ze vizualné sledovat zmény barvy a skupenstvi, tvorbu plynnych produkt(
¢i srazenin, oddélovani nemisitelnych kapalin, rychlost michani ¢i prikapavani reagentd apod.

V neposledni fadé Ize u sklenénych €asti snadno vizudlné zkontrolovat také jejich Cistotu a suchost.

Hlavni nevyhodou skla je nepochybné jeho krehkost. Je proto nutné vyvarovat se pfi praci
se sklenénymi dily prudkych pohyb(, nevystavovat je pfilis nahlym teplotnim zménam (pokud to neni
vyslovné uvedeno v ndvodech) a upeviovat je pouze do drzakd opatienych korkovou vystelkou, aby

se zabranilo pfimému styku kovu se sklem.

Zkumavky

Tyto nadoby se pouzivaji pro pokusy v malém meéfitku, pro orientacni zkousky rozpustnosti,
pribéhu reakce nebo krystalizaci malych mnozstvi latek. Pomérné dobre snasi zahrev prfimym

plamenem nebo naopak prudké ochlazeni tekouci vodou nebo ledovou tfisti. Pfi jejich
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zahfivani pfimym plamenem je tfeba dbat na to, aby jejich Usti bylo odvraceno od jinych osob a aby

byl cely obsah zkumavky zahfivan rovhomérné (aby nedoslo k jeho nahlému vzkypéni).

Kadinky

V experimentech organické chemie se tyto nddoby pouzivaji jako improvizované
ldzné. Ve vyjimecnych pfipadech v nich Ize transportovat pevné, nehygroskopické Q
chemikdlie popf. pfipravovat a zahtivat vodné roztoky anorganickych soli. Nikdy by
se nemély pouzivat jako predlohy (jimadla) pfi destilacich, ani se v nich
neponechavaji organicka rozpoustédla, nebot by se z nich mohla snadno odpafit. -
Nékdy se pouzivaji jako vyvijeci lazné pfi chromatografii na tenké vrstvé (TLC).

Bariky

Na rozdil od kadinek maji bariky vyrazné zizené hrdlo v porovnani s prifezem jejich téla. Existuje
celd fada druhl banék, které se lisi svym tvarem, velikosti i zplsobem pouZiti. Dle zpUsobu pouZiti se

rozliSuji napf. banky reakéni, délici, odsavaci, barnky Erlenmeyerovy apod.

a) Reakéni bariky. Patfi mezi stézejni ¢asti vétsiny aparatur, nebot pravé v nich zpravidla probiha
vlastni reakce. Témér bez vyjimky se pouzivaji reakéni banky opatfené normalizovanym zdbrusem.
Podle tvaru se rozlisuji barky s rovnym dnem (a), s kulatym dnem (b), bariky srdcovité (tzv. srdcovky)
Ci hruskovité (kapkovité, c). Mohou mit pouze jedno hrdlo, ale ¢asto se vyuzivaji téz barky vicehrdlé
(d), kde druhé ¢i dalsi hrdlo slouzi k umisténi teploméru, mechanického michadla, pfikapavaci banky

popf. k pfipojeni pfivodu inertniho plynu.

ii
\in

a

b) Erlenmeyerovy bariky. Jsou to kénické nadoby s Uzkym hrdlem. Zuzeni hrdla
zabranuje nadmérnému odparovani tékavych latek, umoziuje kratkodobé zahtivani
bez pouziti zpétného chladice (zejména zakryje-li se hrdlo hodinovym sklickem
a kouskem ledu). Pouzivaji se pfi krystalizacich, k zahfivani roztok ¢i k jimani destilatu

(pokud se destilace provadi za atmosférického tlaku). Stejné jako jiné nadoby
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s rovhym dnem (s vyjimkou odsavacich banék) se nesméji pouzivat k praci za snizeného tlaku (hrozi

imploze).

¢) Odsdvaci banky. Jsou to nadoby zpravidla kdnického tvaru, které jsou vyrobeny
z tlustosténného skla. Tvarem pfipominaji Erlenmeyerovy banky, maji ale postranni
olivku, na kterou se pomoci hadice pfipoji vyvéva. PouzZivaji se k filtracim za snizeného

tlaku. Nesmi se zahfivat pfimym plamenem!

d) Délici banky (tzv. délicky). Jsou to nadoby hruskového (a),
kulového (b) nebo valcového (c) tvaru, které jsou v horni Casti
opatteny zabrusem a zatkou, v dolni ¢asti kohoutem a stonkem. Slouzi
k oddélovani navzajem nemisitelnych kapalin popt. k extrakcim
z kapaliny do kapaliny (tzv. extrakce vytfepavanim). Délici nalevky se
také Ccasto pouZivaji k postupnému prikapavani kapalin
do reakéni smési (tzv. prikapavacky).

Chladice

Patfi mezi typické soucasti aparatur v laboratofi organické chemie. Lze je rozdélit na chladice zpétné

a chladice sestupné, pricemz v kazdé kategorii existuje cela rada rGznych typ a modifikaci.

]

b) Chladice sestupné. Tento typ chladi¢li se pouziva ke kondenzaci tékavych sloZek odchazejicich

a) Chladice zpétné. Tyto chladice se pouZivaji ke

kondenzaci tékavych sloZek unikajicich z reakéni smési. Pro %
kondenzaci kapalin vroucich nad 150 °C postadi i dostatecné A
dlouha a Siroka sklenéna trubice (tzv. vzdusny chladic, a), jejiz
délka by se méla volit tak, aby kondenzace par nastavala
pfiblizné v jeji spodni tfetiné. Ve vétsiné ostatnich pripadl se

b

ke chlazeni pouzZivd voda (tzv. vodni chladi¢e). Mezi

v

nejbéznéjsi typy vodnich chladi¢i patfi chladi¢ Liebiglv (b),

e
|
i

o

chladi¢ kulickovy (AllihndGv, c) popf. spirdlovy chladic

Dimrothav (d).

z reakéni banky a jejich odvadéni do jimadla. Tyto chladi¢e se mohou osadit teplomérem, s jehoz
pomoci lze sledovat teplotu kondenzujicich par. Na konci sestupnych chladic¢ll je zpravidla umisténa
tzv. alonz (b), ktera usmérnuje tok kondenzatu do jimaci predlohy. Mezi nejpouzivanéjsi typy patfi

chladic¢ Claisentv (a).
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Pouzivaji se k nalévani roztok(i do nadob s uzkym hrdlem a filtracim

Nalevky

e

[~
za normalniho tlaku. Podle zamysleného Gcelu pouZiti se voli nalevky /
s vhodnou délkou a prlmérem stonku. Napf. ndlevky pouZivané
pfi krystalizacich by mély mit co mozna nejkratsi stonek o relativné velkém
b

prameéru, aby filtrace horkych roztokd byla co nejrychlejsi a nedochazelo
k tvorbé krystall jiz ve stonku. Vnitfni povrch nélevky je zpravidla hladky

(a), ale pro filtrace vétsich mnozstvi se pouzivaji nalevky zebrované (b).

Nasypky

Tvarem se podobaji ndlevkam, maji ale mnohem 3irsi a kratsi stonek, ktery mize byt
ukonéen zabrusem. SlouZi k nasypani suchych pevnych latek do nadob s tzkym hrdlem
(zpravidla banék), aby se zamezilo znecisténi jejich zabrusu.

Zatky

K uzavirani zabrusovych nadob jsou pouZivany zatky normalizovanych rozmeéri,
nejcastéji kuzelového tvaru, oznacované symbolem NZ (= normalizovany zabrus). Jejich
velikost je vyjadfovana dvéma Cisly (napf. 14/23 nebo 29/32), kde prvni oznacuje horni

pramér zabrusu (v mm), druhé Cislo jeho délku (také v mm).

Pfrechodové vlozky (redukce) g

Slouzi k napojovani dilt s riznymi velikostmi zabrus(.

Hodinova (kryci) sklicka

Kruhova, mirné vypoukla skla raznych velikosti, ktera se pouZivaji k prikryvani kadinek, nalevek,

banék a dalsich nadob se Sirokym hrdlem.




3.2  Laboratorni porcelan

Ve srovnani se sklem je mnozZstvi pouzivanych vyrobki z porcelanu v laboratofi organické chemie
mnohem mensi, nebot tento material nema oproti sklu téméf zadnou vyhodu — podobné jako sklo je
kiehky a navic je neprlhledny. Naopak odolnost porceldnu proti mechanickému namahani je

v porovnani se sklem zpravidla vétsi.

Blichnerova nalevka

v

Jednd se o nejbéinéjsi porceldnovy vyrobek v laboratofi. Byva vyrobena
z tlustosténného porceldnu a jeji valcova ¢ast je zakoncena dnem s otvory (¢im vice

otvor(, tim je nalevka vhodnéjsi k odsavani). V kombinaci s odsavaci barnkou se

all

pouZiva pro odsavani krystalickych produktt od mateénych louh(.

Hirschova nalevka

Jde o vyrobek s analogickym pouzitim jako Blichnerova ndlevka. Diky svému
kénickému tvaru a mensimu dnu s otvory je vhodnd pro praci s velmi malymi objemy

popf. malym mnoZzstvim krystalQ.

Tteci misky

Jsou to nadoby z tlustosténného porceldnu, jejich vnitfek neni glazovan. Pouzivaji

se k roztirani krystalickych latek pomoci porcelanového tloucku.

Odparovaci misky

Jedna se o porcelanové nadoby rlznych rozmér( slouzici k volné krystalizaci

z vodnych roztokl nebo jejich odparovani (zahustovani). Nemély by se pouzivat ‘{

k odparovani ani volné krystalizaci latek z organickych rozpoustédel.

3.3  Pomiicky z ostatnich materiali

Pomticky z kovu

Pfi stavbé aparatur se nelze obejit bez stojanl (a) a dalSich kovovych dila slouzicich k upinani
jednotlivych soucasti aparatury. Jedna se zejména o rizné svorky, drzaky (b) a kruhy (c). DalSimi
béZnymi kovovymi soucastmi jsou trojnozky (d), které lze pouzit (v kombinaci s azbestovou sitkou)

k zahtivani vodnych roztokd v barkach, kadinkach ¢i miskach. Lze je vyuZit také k podloZeni topnych
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lazni a hnizd ¢i jinych soucasti aparatur. K témto Ucelim se také mohou pouzit mechanické zvedacky
(e), jejichz vyhodou je proménna vyska zdvihu. DalSimi drobnymi kovovymi pomuckami jsou rlizné
pinzety (f), kopisty, 1Zicky, Spachtle (g) i klesté (h).

“] Vaa\
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Pomticky z korku, pryZe a plastti

Korek je material pomérné pruzny a relativné odolny vici zvySené teploté i celé radé chemikalii. Je
poskozovan pfi styku s koncentrovanymi anorganickymi kyselinami (HNOs, H,SO4), halogeny a silnymi
zasadami. Z korku se vyrabi zejména zatky a kruhy pro podkladani banék s kulatym dnem. Korkovou

vrstvou jsou opatieny také vnitini ¢asti Celisti drzakd. Nevyhodou korku je jeho hotlavost.

Pryz (vulkanizovany kaucuk) se v laboratoti pouzivd zejména ve formé rlznych zatek a hadic.
Tenkosténné pryzové hadice slouZi k vedeni plynu a vody, silnosténné se vyuzivaji k praci s vyvévami.

Pro préci za zvySeného tlaku by se mély pouzivat hadice s textilni vlozkou.

V laboratofich se stale castéji mlzZeme setkat také s vyrobky
z plastickych hmot, které nahrazuji pomucky vyrobené z tradi¢nich
material(. Jednd se predevSim o rlzné zatky, kohouty, svorky, — - ) s/d
hadice, stricky, pipety, IZicky, ochranné pomdlcky (bryle, Stity, ) |
rukavice), ale i kadinky, odmérné valce, nalevky, nasypky a dalsi /\
vyrobky. Pfed jejich pouZitim je nutno ovéfit vhodnost pouZitého =
materialu pro zamysleny experiment (zejména s ohledem na teplotu

a odolnost vici pouzitym rozpoustédiiim).
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3.4  Zasady p¥i sestavovdni aparatur a jiné praktické rady

Sestavovani aparatury

ZaleZi na zruénosti a zkuSenostech experimentujiciho chemika, jak ucelné, funkéné a v neposledni

fadé také esteticky dokaze vyuZit jednotlivé stavebni dily k sestaveni aparatury.

Pfed zacatkem sestavovani aparatury je tfeba mit alespon rdmcovou predstavu o jeji velikosti a
poctu stojant, které budou k jejimu sestaveni zapotrebi. Tyto stojany se na pracovnim stole rozmisti
tak, aby se posléze nemuselo s jednotlivymi ¢astmi aparatury pfilis manipulovat. Pokud bude soucasti
aparatury chladic, je tfeba zohlednit jeji umisténi na laboratornim stole tak, aby vzdalenost chladice
od zdroje vody a odpadu nebyla pfilis velka (,,aby hadice dosahly k chladici“). Zaroven je vhodné
na chladi¢ nasadit gumové hadice pro ptivod a odvod vody jesté na laboratornim stole pfed jeho
usazenim do aparatury, aby se eliminovalo riziko zlomeni olivek. Zpétny chladi¢ se upeviuje drzakem
ke stojanu priblizné v jeho horni tfetiné. Kridlova matka drzaku se utahuje pouze tak, aby chladi¢ vlastni

Ill

vahou dosedal do zdbrusu hrdla bariky, byl ve svislé poloze, ale v drzaku ,mirné prokluzoval”, aby v
pfipadé nutnosti bylo mozné provést okamzité zvednuti celé aparatury (napf. pfi ndhlém vzkypéni
obsahu reakéni bariky umisténé v topném hnizdu). Sestupny chladi¢ se upevriuje k samostatnému
stojanu priblizné uprostred tak, aby byl zajiStén mirny spad destilované kapaliny do jimaci nadoby.

Zpusob pfipojeni hadic s chladici vodou je uveden na obrazku 1.

Obrazek 1: Zpisob pripojeni chladici kapaliny k chladicim zpétnym (a) a sestupnym (b).

Jednotlivé zabrusové dily se postupné vkladaji do sebe (dba se na to, aby do sebe vSechny zabrusy

dokonale ,,zapadaly”) a upevnuji se pomoci drzaka a svorek ke kovovym stojandm. Vzidy je tfeba dbat
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na spravnou orientaci uchyceni kfizové svorky ke stojanu (viz obrazek 2). Drzaky a svorky se nesmi
kovovymi ¢astmi pfimo dotykat skla, proto jsou vyloZzeny korkem nebo kouskem pryze. Pfi sestavovani
je treba také davat pozor na to, aby v aparatufe nenastalo pnuti, které by pti ndsledném zahtati mohlo
vést k prasknuti nékterych sklenénych dila. Nejvétsi typ drzaku je uréen pro uchyceni chladicl, drzaky
s oblymi Celistmi slouzi k uchyceni ostatnich sklenénych kusG. Ndlevky a délici nadlevky se zpravidla
vkladaji do kovovych kruhl vhodné velikosti. Dily, které by se mohly samovolné uvolnit, je vhodné
navzajem zajistit svorkou popt. gumickou (napt. alonz k chladici). Spojené dily by mély byt vyrobeny ze
skla o stejné teplotni roztaznosti, aby nedoslo bud'k jejich prasknuti, nebo naopak k ,zapeceni“ zabrusl
(dily poté nejdou rozpojit). Zabrusy je vhodné lehce namazat silikonovou vazelinou nebo Ramsayovym
tukem (smés vazeliny, parafinu a surového kauduku). Mazani zabrusl je obzvlast dalezité pti praci s

alkaliemi ¢i snadno polymerizujicimi latkami.

N N

spravné chybné

Obrazek 2: Zplisob uchyceni krizové svorky k laboratornimu stojanu.

Rozebirani aparatury, cisténi pouzitého skla a porcelanu

Zabrusové dily by se mély rozebrat ihned po skonceni prace, dokud jsou zabrusy jesté teplé, jinak
hrozijejich ,,zapeceni”. Pokud presto k zapeceni zabrusu (napr. sklenéné zatky) dojde, potom je vhodné
nejdfive se pokusit uvolnit jddro néinym viklanim, popf. opatrnym poklepdvanim drevénym
predmétem nebo o hranu laboratorniho stolu. Uvolnit zapeceny zadbrus mize napomoci také jeho
zakapnuti glycerolem. Pokud tyto postupy nepomahaji, Ize plast zapeceného zabrusu kratce zahrat
kahanem tak, aby se ohfal jenom plast (nikoliv jadro), a opét se jej snazit rozebrat viklanim, otacenim

¢i poklepavanim o hranu stolu.

Také cisténi pouzitého laboratorniho skla, porcelanu a dalSich pomucek by se mélo provadét ihned
po skonceni vlastniho experimentu. Optimalni postup pfi Cisténi zavisi na povaze necistot. Na vymyti
zbytk( anorganickych sloucenin (soli, kyselin, zasad) nebo ve vodé rozpustnych latek se pouziva tepla
voda se saponatem a kartace na cisténi laboratorniho nadobi (jejich tvar lze flexibilné uzplsobit tvaru
Cisténého nadobi). Pokud neni umyti pomoci saponatu dostatecné, Ize pouzit zfredéné kyseliny (HCI,

H.S04) popf. tzv. chromsirovou smés, kterd se pripravi rozpusténim 50 g K,Cr,O7; ve 200-250 ml
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koncentrované H,SO,. S touto smési je zapotrebi pracovat s mimoradnou opatrnosti, nebot se jedna
o velmi silnou Ziravinu (zpravidla s ni manipuluje pouze pedagogicky dozor). Pfi odstrafiovani necistot

z laboratorniho skla ¢asto pomf(ze jeho ponofeni do ultrazvukové lazné.

Na zavér se nadobi vyplachne destilovanou vodou a umisti se do susarny popf. se ponecha volné
oschnout na/v laboratornim stole (podle pokyn( pedagogického dozoru). V pripadé pouziti susarny je
nutné vkladat nddobi s uvolnénymi zabrusy, aby se predeslo jejich zapeceni. Do susarny se nesmi

vkladat korkové a pryZové soucasti.

Oznacovani vzorkl a neoriginalnich obalt

PFi vyuce a experimentalni praci je béZnou praxi pfiprava roztokl nejriznéjsich chemickych latek.
Zde striktné plati zasada, Ze kazda latka nebo smés (roztok), nachazejici se v libovolném neplvodnim
obalu, musi byt oznacena. Oznaceni by mélo byt provedeno dCitelnym popisem nerozpustnym
popisovacem pfimo na material nddoby nebo pomoci nalepovaciho Stitku. Oznaceni by mélo
obsahovat identifikaci slouceniny, jeji Cistotu a koncentraci, datum pfipravy a exspirace, jméno osoby,

kterd latku nebo smés pfipravila, signalni slovo a vystrazny piktogram (pokud je potfeba, viz pfilohy).

Dusledné oznacovani vsech pouzivanych roztokd a chemickych latek patti ke spravné laboratorni

praxi a zabraniuje mnohym problémam pfi feSeni praktickych uloh.

Priklad tisténé etikety:

HYDROXID SODNY (0,1 mol/l)

Datum pfipravy: 9. 3. 2017
E@ Datum exspirace: 31. 5. 2017
Ptipravil/a: L. Novdkovd
Nebezpedi

ZpUsobuje tézké poleptani kiiZze a poskozeni odi.
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4. ZAKLADNI PRiISTROJOVE VYBAVENiIi LABORATORE ORGANICKE CHEMIE

Vahy

laboratofi se lze setkat se dvéma typy téchto vah, které se od sebe lisi svoji pfesnosti a rozsahem.

a) Vdhy technické (tzv. pfedvazky), na kterych lze zpravidla vazit v rozmezi do 100 g az nékolika kg

s citlivosti 0,01-0,1 g.

b) Vdhy analytické, které se vyznacuji mensim rozsahem vazeni (obvykle do 100 g), ale vyrazné
vy$si citlivosti (zpravidla 0,0001 g).
Je vhodné poznamenat, Ze pro vétSinu experimentl si organicky chemik vystaci s pouZitim

predvazek. Analytické vahy se vyuZivaji pouze v pfipadé prace s velmi malymi mnoZstvimi latek.

Vahy by mély byt umistény na bezprasném misté, které je chrdnéno pred otresy, vykyvy teplot,

pravanem a ucinky chemikalii, které by je mohly poskodit.

Susarny

Susarny slouzi k vysouseni vodou umytého laboratorniho nadobi. V nékterych ptipadech se susarna
mUiZe pouzit k dosouseni vzork(. Do susarny se nesmi ukladat Zadné hoflavé nebo explozivni slouceniny

a jeji dno by vidy mélo zlstat volné.

Nastaveni susarny provadi pedagogicky dozor a studentlim neni dovoleno ho svévolné ménit.

Topna hnizda

V laboratofich organické chemie se Ize nejcastéji setkat
s laboratornimi topnymi hnizdy ceské vyroby nesoucimi
oznaceni LTH popt. LTHS. Na téchto topnych hnizdech je

vidy uvedeno Cislo, které odpovida objemu varné bariky,

pro jejiz zahtev jsou urcena (napf. LTH 250 je urceno pro

123 4

zahfivani banék o objemu 250 ml). Tato hnizda jsou

opatiena regulatorem topného vykonu, pomoci kterého Ize 1 - kontrolka (sviti, pokud hnizdo topi)

plynule regulovat teplotu. Hnizda jsou zpravidla vybavena 2~ Zapindnibocniho topného okruhu

" « . , 3 — zapindni spodniho topného okruh
dvéma na sobé nezavislymi topnymi okruhy (spodnim a Zapinant spodnino topneno okrunu

v . 4 — reguldtor topného vykonu
bocnim).
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Hlavni zasady pro bezpecné pouzivani topnych hnizd:

Barka se do hnizda usazuje tak, aby se zcela dotykala vypIné ze skelné tkaniny, pti¢emz tato barika

musi byt zaroven uchycena drzdkem k laboratornimu stojanu.

Na topnych hnizdech smi byt zahtivana pouze banka, na které je nasazen chladi¢ (zpétny nebo
sestupny), do kterého je nutné pustit chladici vodu jesté pred zapnutim hnizda (s vyjimkou tzv.

vzdusného chladice).

evyvs

pfipadné intenzitu pfimérené upravit (v laboratornich navodech je uvedena pfibliznd hodnota,
na kterou by mél byt reguldtor teploty nastaven). Nastaveni hnizda je tfeba konzultovat

s pedagogickym dozorem jesté pred jeho zapnutim!

Pokud hladina kapaliny v barice nedosahuje k Urovni horniho okraje hnizda, zapina se pouze spodni

topny okruh (jinak hrozi nebezpedi prasknuti bariky).

V hnizdech by se nikdy nemély zahtivat kadinky nebo bariky jiného tvaru nez s kulatym dnem, ani

kovové nadoby.

Pokud dojde k prasknuti bariky a vyliti jejiho obsahu do topného hnizda, je tfeba ho ihned vypnout,

odpojit od elektrické sité vytazenim vidlice ze zasuvky a vyménit za jiné.

Laboratorni magnetické michacky

V laboratofich se Ize setkat s nepfebernym mnozstvim rliznych typt magnetickych michacek mnoha

vyrobcll. Obecné Ize ale konstatovat, Ze obsluha vsech téchto michacek je zpravidla velmi intuitivni.

Magnetické michacky slouzi k michani, pokrocilejsi typy umoziuji také soucasny ohfev reakéni smési.

Pohon kovového, teflonem nebo sklem potazeného michadla zajistuje elektromotorek otacejici

zabudovanym permanentnim magnetem. Po strané popf. v zadni ¢asti michadla byva umistén hlavni

vypinac. Na predni strané byvaji umistény otocné ovladace umoziujici plynule nastavovat rychlost

otaceni magnetického michadla, popf. teplotu ohfevné desky.
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5. NEJBEZNEJSi LABORATORNI TECHNIKY V ORGANICKE CHEMII

5.1 Vazeni

Vazeni patfi mezi zakladni laboratorni ukony. Pfi vlastnim vazeni je naprosto nezbytné dbat na co
popf. hodinova sklicka. Navazovana latka se nikdy nepoklada pfimo na misku vah! K navazovani latek
dymavych, vysoce korozivnich nebo hygroskopickych se pouZzivaji tzv. vazenky. Nikdy se nevazi vzorky
pravé vyndané ze susarny (je tfeba vyckat, az vychladnou). Vazenky ¢i jiné vazené predméty se kladou
do stfedu misky. K vaham si s sebou experimentujici chemik zdsadné bere také laboratorni denik, do
kterého si zapisuje vSechny navazky (k tomuto uUcelu nikdy nepouzivame kousky papiru, ani tyto

hodnoty nekfi¢ime na spolupracujiciho kolegu vyskytujiciho se na opacném konci laboratofe).

5.2 Odmérovadni objemii

K odmérovani mnozstvi rozpoustédel potfebnych pro provedeni experimentu se

E—

nejcastéji pouZivaji odmérné valce, v pripadé objemd mensich nez 10 ml Ize vyuZit
pipet vhodnych objem( (opatfenych pipetovacim nastavcem nebo balonkem). Pro
vétsinu experimentl také postaci, kdyz se potfebné mnoistvi kapalnych reaktant(

odméri odmérnym valcem popt. pipetou. Naopak pfi zjistovani vytézk( kapalnych

produkth (napf. mnoZstvi vydestilované frakce) se pouZivaji vahy, nebot plati,

N I T I I O O T

Ze mnozstvi kapalnych Iatek Ize pfesnéji urcit vazenim nez méfenim jejich objemu.

K odmérovani objem( by nikdy nemély byt pouzivany kadinky nebo Erlenmeyerovy bariky, nebot

stupnice uvedena na téchto nddobach ma pouze orientaéni charakter.

5.3 Zahfivani

Zahrivani patfi mezi nejbéinéjsi operace v laboratofi organické chemie, nebot vyssi teplotou lze
nejenom urychlit pribéh reakci, ale také podpofit rozpousténi pevnych latek, taveni, odparovani,
destilace nebo sublimace. Existuje celd fada mozZnosti, jak Ize zahtivani v laboratofi provadét, pficemz
kazda ma své vyhody a nevyhody. Optimalni zplGsob se voli podle charakteru reakéni smeési,
pozadované teploty zahfivani, objemu vzorku, hoflavosti pouZitych rozpoustédel a celé fady dalSich
faktor(, které je tfeba vzit v potaz. Nejcastéji se pouziva zahfev pomoci lazné (vodni, olejové, piskové),

elektrického topného hnizda nebo plynového kahanu.

a) Zahfivani pomoci lazné. Pti zahfevu na teploty nepresahujici cca 80 °C se zpravidla voli lazen

vodni, pri teplotach vyssich (do 200-250 °C) se pouZziva lazen olejova, pro teploty nad 200 °C se hodi
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lazné piskové, grafitové nebo kovové. Barika se do lazné ponofi tak, aby hladina zahtivané latky byla
priblizné ve stejné vysi jako hladina [dzné. Teplota lazné se vidy kontroluje teplomérem odpovidajiciho
rozsahu, ktery se do lazné umisti tak, aby byl co nejblize vyhtivané barce a zaroven se nedotykal dna
ani stén nadoby lazné. Pri stavbé aparatury se teplomér upevinuje do malého drzaku pomoci kousku
pryzové hadicky. Zdrojem ohtevu lazné muzZe byt elektricka plotynka (do teplot cca 200 °C), pfi praci

za vysSi teploty se voli zdhfev 1azné plynovym kahanem a lazeri se umisti na trojnozku se sitkou.

b) Zahrivani pomoci topného hnizda. Pokud to charakter provadéného experimentu dovoluje,
k zdhfevu reakce se zpravidla pouZivaji elektricka laboratorni topna hnizda. Hlavni vyhodou jejich
pouziti je eliminace rizika vzniku pozaru pfti praci s hoflavymi rozpoustédly, jakoz i snadné sestaveni
aparatury a mozZnost plynulé regulace intenzity zahfevu. Nevyhodou je nemozZnost zjistit presnou
teplotu zahrevu, jakoZ i riziko Urazu elektrickym proudem pfi politi hnizda. Hlavni zasady pouZiti

laboratorniho topného hnizda jsou uvedeny v kapitole 4 (str. 18).

¢) Zahfivani pomoci kahanu. Plynové kahany rlizného typu (Bunsentyv, Tecluho, Meckeriv) patfi
k zdkladnimu vybaveni chemické laboratore. Nicméné s ohledem na jejich hlavni nevyhodu, praci
roztokd umisténych na trojnozce se sitkou. DalSimi nevyhodami jsou také vysoké riziko prasknuti
zahfivané banky, jakoZ i obtiznd regulace teploty plamene. Hlavnimi vyhodami tohoto zpUsobu

zahfivani jsou jednoduchost, velky tepelny vykon a mald setrvaénost zahfevu.

Utajeny var

Pti zahtivani kapalin mGze dojit k jejich lokdlnimu prehrati a ndhlému vzkypéni (tzv. utajeny var).
K utajenému varu dochazi tehdy, kdyzZ se pary destilované kapaliny uvolfuji pouze z povrchu hladiny
a kapalina uvnitf se prehfeje nad teplotu bodu varu. Potom sebemensim impulzem nebo i samovolné
se ¢ast obsahu barky nahle pfeméni v paru, ¢imz se prudce zvétsi objem a kapalina zacne kypét. Riziko
tvorby utajeného varu Ize efektivné a jednoduse snizit pfidanim tzv. varnych kaminkd do zahfivané
kapaliny. Jako varny kaminek mohou poslouzit napf. malé kousky neglazovaného porcelanu nebo
jiného porézniho materialu. Pfi zahfivani se na nerovném povrchu varného kaminku plynule uvolnuji
pary zahtivané latky, ¢imz se obsah destilacni bariky neustdle promichdva a prohtiva rovnomérnéji. Je
tfeba mit na paméti, ze varny kaminek se do roztoku umistuje pfed zacatkem zahfivani. V pripadé
opomenuti se nikdy dodate¢né nevhazuje do roztoku jiz zahfatého na teplotu blizké bodu varu
rozpoustédla. V takovém ptipadé je tfeba vyckat, aZ kapalina vychladne, a teprve poté do barky vhodit

kaminek a zadit ji znova zahfivat.
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5.4 Chlazeni

Chlazeni patfi k neméné dllezitym a béZznym laboratornim operacim jako zahrivani. Nejjednodussi
zpUsob je ochlazovani proudem studené tekouci vody, kterou chladime stény banky. Timto zplsobem
se napf. chladi reakéni smési zahraté béhem smichani reaktant(, ochlazuji se zbytky v destilacni barice

pred jejich vylitim do odpadni nadoby apod.

Casto je zapotfebi ochlazovat reakéni bafiku také v pribéhu vlastni reakce (v pfipadé silné
exotermickych reakci popf. béhem syntézy velmi termolabilnich sloucenin). Také toho lze snadno
docilit pomoci Idzné se studenou vodou, do které se nadoba ponofi. V takovych ptipadech je proto
vhodné sestavit aparaturu tak, aby reakcni banka byla umisténa nad urovni laboratorniho stolu,
aby pro umisténi chladici ldzné byl pod barnkou dostatek mista. Pro zvysSeni Ucinnosti chlazeni Ize
do vodni lazné pridat led. Je-li zapotrebi pracovat pfi teplotach nizSich nez 0 °C, ke chlazeni se pouzivaji
rtzné chladici resp. mrazici smési. Nejjednodussi je pouZziti smési ledu a chloridu sodného v poméru
10:3, pomoci které Ize dosdhnout teploty az —-20 °C. Pouzitim smési ledu a hexahydratu chloridu
vapenatého Ize docilit teploty az -55 °C. Chlazeni na teploty kolem -70 °C Ize docilit pomoci suspenze
pevného oxidu uhli¢itého (,,suchého ledu”) v organickém rozpoustédle (v ethanolu -75 °C, v acetonu

-86 °C, v diethyletheru -90 °C).

K ochlazovani par unikajicich z reakcni banky slouZi chladice, v nichz se jako chladici médium
nejcastéji pouziva voda (tzv. vodni chladice). Pro kapaliny vrouci nad 150 °C Ize pouZit tzv. chladice

vzdusné. Vice informaci o pouZiti chladicu Ize nalézt v oddile ,5.7 Destilace” (str. 25).

5.5 Suseni

SuSeni je proces, kterym se z pevnych, kapalnych nebo plynnych Iatek odstranuje voda. Pfi volbé
zpUsobu suseni se musi brat v Gvahu skupenstvi susené latky, mnoZstvi vody v ni obsazené a
pozadovany stupen vysuseni. K suseni se vyuzivaji bud bézné fyzikalni pochody (odparovani, destilace,
vymrazovani) nebo se provadi pomoci susidel.

evs

a) Suseni pevnych ldatek je zaloZzeno na odparovani vihkosti do okolniho prostredi. Nejbéznéjsi a
zaroven nejjednodussi zplQsob je rozprostreni vihké latky na filtracnim papiru, porcelanové misce nebo
hodinovém skle a suseni za laboratorni nebo zvysené teploty. V pfipadé poufZiti laboratorni susarny se
teplota nastavi na hodnotu o priblizné 10-20 °C nizsi, neZ je bod tani susené latky.
Latky citlivé na zvySenou teplotu nebo vzdusnou vlhkost se nejcastéji susi
v exsikatorech, coZz jsou silnosténné dvoudilné nadoby, které se pouzZivaji
na vysouseni preparatl nebo k prechovavani hygroskopickych latek. Jejich

ucinnost Ize zvysit snizenim tlaku uvnitf exsikatoru (tzv. vakuovy exsikator) pomoci




kohoutu v horni ¢asti (viku). Spodni prostor exsikatoru obsahuje napln (latky, které v prostoru udrzuji
nizkou tenzi vodnich par, napf. silikagel nebo CaCl;) a byva oddélen perforovanou porcelanovou
vlozkou od ¢asti, kam se vklada vysouseny material. Je tfeba mit na paméti, Ze suseni neni okamzity
proces a jeho doba zavisi na rychlosti ustaveni rovnovahy mezi vlhkosti vysousené latky a okolniho

prostiedi, coZz muze trvat i nékolik dn(.

b) Suseni kapalin se nejcastéji provadi v Erlenmeyerovych bankach nebo jinych vhodnych
sklenénych nadobdach pridavkem susidel, ktera se poté odstrani filtraci. Je nezbytné, aby pouZité
susidlo bylo vici susené kapaliné inertni. Susidla mohou vodu z rozpoustédel odnimat rdznymi
mechanismy, nejc¢astéji adsorpci (napf. silikagel, Al,Os), tvorbou hydratd (napt. bezvodé MgS0Q,, CaCl,,
Na,S04) nebo hydroxidd (napf. sodik, CaO). Obecné plati, Ze se susidlo pfidava postupné (,,po malych
IZickach“) za neustdlého krouzZivého pohybu s barikou az do doby, kdy pfidavana latka prestane tvofit
hrudky a zUstava volné sypka. Potfebné mnozstvi susidla je samoziejmé pfimo Umérné obsahu vody.
Je tfeba mit na paméti, Ze pridani neptfimérené velkého mnoZstvi susidla je nejenom neekonomické,

ale zaroven vede ke sniZzeni vytézku produktu adsorpci na jeho povrchu.

5.6 Filtrace

Filtrace je proces, pfi kterém se oddéluje faze kapalna od faze tuhé za pomaodci filtraéniho materidlu
(filtracni papir, sklenéna frita, platno, vata apod.). V laboratoti se nejcastéji pouziva filtrace za bézného

nebo snizeného tlaku.

a) Filtrace za béZného tlaku. Pouzivd se ndlevka opatiena filtrem,
ktera se vklada do kruhu, ktery se upevni ke stojanu. Nadoba
na zachyceni filtratu (nejcastéji kadinka nebo Erlenmeyerova barika) se
umisti tak, aby se stonek nalevky dotykal stény nadoby (v pripadé
Erlenmeyerovy barnky jejiho hrdla) a filtrat po ni volné stékal. Filtrovana

suspenze se opatrné vléva na filtr po sklenéné tycince, kterou pod

vhodnym dhlem pfiblizime k filtru. MnoZstvi filtrované suspenze by mélo

dosahovat nejvyse 0,5 cm pod horni okraj filtru.

Filtr se pfipravuje postupem zndzornénym na obrazku 3. Ctverec filtraéniho papiru pfimérené
velikosti (1) se preloZi nejdfive na polovinu (ll), poté na ¢tvrtinu (lll) a volné okraje se sestfihnou

do ctvrtkruhového vyseku (V). Rozevienim vznikne kuzel (V), ktery se vloZi do filtracni nalevky (VI).
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Obrazek 3: Priprava filtru.

Pro urychleni filtrace je vhodné poutzit tzv. skladany filtr, ktery ma vétsi sty¢nou plochu. Ten se
pfipravi tak, Ze se vysek (V) ziskany vySe popsanym zpusobem rozloZi do pulkruhu a postupné se

véjifovité preklada od stfedu k obvodu (obrazek 4).

2 D & An Y

Obrazek 4: Priprava skiddaného filtru.

Porozita pouzitého filtracniho papiru se voli podle typu filtrované suspenze tak, aby filtrat zGstaval
¢iry a filtrem neprochdzely pevné ¢astice. Je tfeba mit na paméti, ze pouziti filtru s pfiliS malymi pory
mUze filtraci vyrazné zpomalit ¢i Uplné zbrzdit (,pdry se ucpou®). KdyzZ se naopak poutzije filtr s pfilis
velkymi péry, mlze dochdzet k priniku pevnych castic do filtratu, ktery pak neni Ciry. Pro vétSinu
operaci v laboratofi organické chemie dobie poslouzi bézny filtracni papir dodavany v arsich. Vzdy je
vsak tfeba volit nejenom vhodnou porozitu filtru, ale také jeho velikost, jakoz i velikost pouZité nalevky.
Filtrace pomoci pfilis malého filtru je totiz ¢asové narocnd a filtr nemusi pojmout veskeré mnozstvi
pevné slozky, naopak v pfili§ velkém filtru muazZe zlstat velké mnoZstvi kapalného produktu,
coz negativné ovlivni vytéZzek experimentu. Obecné plati zasada, Ze horni okraj filtru by mél koncit

pfiblizné 3-5 mm pod okrajem nalevky.

V pripadeé filtrace silné kyselych ¢i silné zasaditych roztokd je tfeba pouzit namisto filtracniho papiru
sklenénou fritu. Pro filtraci vzork( velmi malych objem Ize vyuZit Pasteurovu pipetu popf. sklenénou
trubicku, do které se umisti maly smotek vaty (pro urychleni filtrace lze vytvofit pretlak pomoci

pipetovaciho dudliku).
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b) Filtrace za sniZeného tlaku. K filtraci za sniZzeného
tlaku, kterd je oproti predchozi technice vyrazné rychlejsi, se
nejCastéji vyuzivd odsdvaci banka opatfena Bilichnerovou

popf. Hirschovou ndlevkou. Na dirkované dno téchto

nalevek se umisti filtracni papir, jehoz velikost se voli tak,
aby byl o maélo (nékolik mm) mensi nez vnitfni primér
nalevky a zakryval vSechny otvory. Pokud to charakter
experimentu dovoluje (nepracuje se ve striktné bezvodém

prostiedi), je vhodné filtr pfed nanesenim vzorku mirné

ovlhcit, aby k nalevce lépe prilnul. Po skonceni filtrace se

pomoci obracené hladké sklenéné zatky z filtracniho kolace

vymackaji zbytky mate¢ného louhu. V pfipadé, ze Zzadanym
produktem je latka zachycena na filtracnim papite (filtracni kolac), jesté se na zavér promyje pfimérené

malym mnozstvim vychlazeného rozpoustédla (tzv. ,vykryti“).

Jako zdroj snizeného tlaku se nej¢astéji vyuZivaji vodni vyvévy popf. ekologicky Setrnéjsi,
ale finanéné mnohem narocnéjsi vyvévy elektrické (zejména membranové). V pripadé pouziti vodni
vyvévy je tfeba mit na paméti, Zze pfi ukonceni filtrace se nejdfive od vyvévy odpoji odsavaci barika,
teprve poté se uzavre privod vody do vyvévy. V opacném pripadé by totiz mohlo dojit ke zpétnému

nasati vody do odsavaci bariky a znehodnoceni filtratu.

5.7 Destilace

Destilace patfi mezi nejbéznéjsi izolacni metody pouzivané v organické chemii. Principem této
techniky je déleni jednotlivych kapalnych sloZzek vzorku (reakéni smési, extraktu apod.) na zakladé jejich
bodl varu. Pri destilaci se latka zahratim prevede do plynného skupenstvi a v jiné ¢asti destilacni
aparatury (v chladici) se poté opét zkapalni. Tato délici technika se vyuZiva k precisténi tékavych kapalin

(napt. rozpoustédel) nebo jejich smési.

Dle zplsobu provedeni a usporadani destilacni aparatury se rozlisuje destilace jednoducha (prosta),
destilace frak¢ni a destilace s vodni parou. Prvni dvé techniky se mohou provadét bud za bézného
(atmosférického), nebo snizeného tlaku. Prace za bézného tlaku neklade takové naroky na pfistrojové
vybaveni laboratore (neni tfeba pouZivat membranovou/olejovou vyvévu) a pouziva se, pokud body
varu latek, které jsou destilovany, jsou dostatecné nizké. Pokud je vsak izolovana sloucenina

za bézného tlaku malo tékava (popf. termolabilni), voli se destilace za snizeného tlaku, nebot snizenim
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tlaku v destilacni aparature zaroven dochazi ke sniZzeni hodnot bodU varu vsech sloucenin. Pro izolaci

vysokovroucich latek, které tvofi s vodou azeotropni smési, se ¢asto pouziva destilace s vodni parou.

a) Destilace jednoduchd. Tento zplsob destilace se pouZiva zejména k oddéleni kapalin, které se
znacné lisi hodnotami svych bodi varu popf. k oddéleni kapalin od netékavych pfimési. Vétsinou se
provadi za atmosférického tlaku. Aparatura sestdva z varné banky, sestupného chladice, alonze a jimaci
banky (obrazek 5). Chladi¢ je osazen teplomérem o vhodném rozsahu a chlazeni je zapojeno
protiproudné (tzn. pfivod vody na spodni ¢ast chladice). Varna (destilacni) barika se zahfivd pomoci
topného hnizda popf. vodni, olejové nebo piskové lazné. Banku je tfeba zahtivat rovhomérné. Méla by
byt naplnéna pfiblizné z 50-70 % svého objemu. Pfed zacatkem destilace se do ni umisti varné télisko
(napf. kousek keramického neglazovaného stfepu, Ulomky sklenénych trubicek), které zabranuje
utajenému varu (viz str. 21). Intenzita zahfivani destilacni banky se reguluje tak, aby vSechny pary pfi
prichodu chladicem stacily zkondenzovat (nejlépe v jeho prvni poloviné) a pomalu odkapavat do jimaci
nadoby (rychlosti priblizné 1 kapky za sekundu). P¥i pfili$ intenzivnim zahtevu hrozi jednak vzkypéni
obsahu destilacni barky a zaroven muze dochazet ke strhavani par vysevroucich sloZzek do destilatu.
Obé eventuality vedou k neZadouci kontaminaci destilatu. Jako jimadlo se nejéastéji pouziva
Erlenmeyerova barika nebo jina barika se zizenym hrdlem (nikdy ne kadinka nebo odparovaci miska!).
V pripadé, Ze je destilat tékavy (bod varu do 40 °C), Ize jimadlo chladit pomoci lazné s vodou nebo
ledem. Pokud naopak destilovana latka v chladici tuhne, Ize na nezbytné kratkou dobu vypnout chladici

vodu (popf. ji z chladice Uplné vypustit).

(o]
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Obrazek 5: Aparatura pro jednoduchou destilaci.
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b) Destilace frakcni (frakcionace). Tato metoda je zaloZena na skutecnosti, Ze zahfivanim smési
latek o rliznych bodech varu jsou pary destilovanych latek vidy bohatsi na podily tékavéjsi slozky.
Béhem tohoto zplsobu destilace se peclivé sleduje teplota par destilované smési a jimaji se jednotlivé
podily, tzv. frakce, v poradi rostoucich bodl varu. Teplota lazné se udrZuje obvykle o 30-40 °C nad
bodem varu kapaliny. Intenzita zahfivani se nastavi tak, aby pary destilované slozky kondenzovaly
priblizné v prvni tfetiné délky chladice. Po uvedeni smési v destilacni bance do varu za¢nou stoupajici

pary vyhtivat prostor nad destilovanou kapalinou a nakonec postoupi az k rezervoaru rtuti teploméru.

V pripadé déleni latek, které se pfilis nelisi svymi body varu (alespor 30-40 °C), je vSak velmi obtizné
ziskani zcela Cistych frakci. Pro zvySeni Ucinnosti destilace se proto mezi varnou (destilacni) barku a
chladi¢ vklada dalsi ¢ast aparatury, tzv. rektifikacni kolona. Pfi priichodu touto kolonou se na jejim
povrchu pary vySevrouci latky ochlazuji, kondenzuji a stékaji zpét do destilacni banky, zatimco pary

nizevrouci slozky se dostavaji az k zac¢atku sestupného chladice, kde kondenzuji, a postupuiji k jimadlu.

¢) Destilace s vodni parou (pfehdnéni vodni parou). Tento zplsob destilace se vyuZiva k oddéleni
vysokovroucich latek, které tékaji s vodni parou, od latek netékavych. Pfi destilaci s vodni parou tyto
vysokovrouci latky destiluji pfi teplotach nizsich nez 100 °C (pary obou sloZek vytvofi pfi destilaci
azeotropickou smés). Timto postupem lze oddestilovat latky s body varu az 300 °C. Aparatura pro
destilaci s vodni parou (obrazek 6) sestava z vyvijeCe vodni pary, destilacni bariky s nastavcem
na destilaci (pfehdnéni) s vodni parou, chladiCe, alonZe a jimadla. Jako vyvije¢ vodni pary slouzi
Erlenmeyerova barika umisténa na trojnoice se sitkou, naplnénd vodou a intenzivné zahtivana
kahanem. V hrdle vyvijece je zatka se dvéma otvory. V jednom je umisténa pojistnd trubicka dosahujici
ke dnu vyvijece pary, ktera slouzi jako pojistka pro odvod vody pfi pfipadném ucpani prevadéci trubice.
Druhym otvorem prochazi kratka ohnuta trubicka, ktera je spojena hadici s nastavcem pro destilaci
s vodni parou, ktery se nasazuje na barku, ve které je umistén vzorek. Destilacni barka se vzorkem se
zacne lehce zahftivat (kahanem nebo topnym hnizdem) azZ tehdy, kdyZ objem v destilacni barce zacne
narUstat v dlsledku kondenzace vodni pary. MnoZstvi kapaliny v destilaéni barice by nemélo
presahnout polovinu jejiho objemu. Pokud jimany kondenzat tuhne jiz v chladici, lze na nezbytné
kratkou dobu vypnout pfivod studené vody, ¢imZ dojde k rozpusténi kondenzatu horkou parou.
Destilace se ukonc¢i zhasnutim kahanu pod vyvije¢em vodni pary a okamzitym odpojenim pfivodu pary

do destilacni barky (ktera se také pfestane zahfivat).
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Obrazek 6: Aparatura pro destilaci s vodni parou.

5.8 Krystalizace

Princip této dulezité a efektivni Cistici techniky spociva v rozpusténi precistované latky ve vhodném
rozpoustédle a jejim opétovném vylouceni v krystalické formé. V ptipadé potreby se pred zacatkem
tvorby krystalll roztok zfiltruje, aby se odstranily pfitomné pevné castice (napf. mechanické necistoty
nebo aktivni uhli pfidané k odbarveni roztoku). Pfi tomto procesu se vyuZiva skuteCnosti, Zze se
rozpustnost naprosté vétSiny organickych sloucenin zvySuje se vzrUstajici teplotou. Klicem
k Uspésnému precisténi preparatu pomoci krystalizace je spravna volba pouzitého rozpoustédla.
Vhodnost rozpoustédla se posuzuje zejména podle rozdilu rozpustnosti precistované latky ve vroucim
rozpoustédle a jeji rozpustnosti pfi nizsi, zpravidla laboratorni teploté. Idealni situace, kdy je latka velmi
dobfe rozpustna za horka a prakticky nerozpustna pfilaboratorni teploté, je naprostou vyjimkou. Proto
vidy z0stdva ve zchladlém roztoku po oddéleni krystald, v tzv. matecném louhu, kromé
odstrariovanych nedistot i ¢ast precistované latky. Z tohoto divodu je tfeba pfi kazdé krystalizaci
pocitat s Casto pomérné znacnymi ztratami, které lze minimalizovat zru¢nosti experimentatora a

dodrZzenim nékterych jednoduchych zasad uvedenych nize.

a) Krystalizace organickych latek z vody. K této operaci jsou potfeba dvé Erlenmeyerovy bariky
pfiméreného objemu, nalevka s kratSim SirSim stonkem a sklddany filtr. V jedné barice se pfipravuje
za varu nasyceny vodny roztok precistované latky, ve druhé barice je umisténa zasoba vrouci vody

a soucasné je v jejim hrdle vyhfivana nalevka, v niZz je umistén pripraveny skladany filtr. Barky se
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mohou zahfivat pomoci kahanu a trojnozky se sitkou nebo lze vyuZit i elektrickou varnou plotynku
(obrazek 7).

nalevka

se skladdanym ———p S
filtrem

vrouci

voda
/ (zasobni)

Obrazek 7: Rekrystalizace ldtky z vrouci vody.

Rekrystalizace z vody se provadi dle nasledujiciho postupu:

e Zpocatku k precistované latce pridaji pfiblizné % predpokladaného mnoizstvi studené vody
(mnoZstvi se odvodi podle hodnoty rozpustnosti uvedené v tabulkach ¢i laboratornich ndavodech,
popf. po konzultaci s pedagogickym dozorem), vhodi se varny kaminek a suspenze se

za obcasného michani sklenénou tycinkou pfivede k varu.

e Poté se po malych dilech pridava dalsi vrouci voda (z druhé Erlenmeyerovy bariky), az se latka
pravé rozpusti. Pro odbarveni vzorku se k roztoku ¢asto pridava aktivni uhli (tzv. karborafin),
a to v mnoizstvi pfiblizné 1 mald 1Zicka/100 ml. Pozor, aktivni uhli se pridava az k horkému
nasycenému roztoku (pokud by se ptidalo hned na zacatku, nebylo by patrné, jak se latka
rozpousti). Pfed pridavkem aktivniho uhli je bezpodminecné nutné bariku s roztokem odstavit

z tepelného zdroje, aby nedoslo k jeho vzkypéni!

e Po pridavku uhli a kratkém opétovném povareni se vzorek zfiltruje pfes skladany filtr. Pro filtraci
se pouzije vodni parou vyhrata nalevka se sklddanym filtrem z Erlenmeyerovy bariky, kde byla
umisténa zadsoba vrouci vody. Pred vlastni filtraci se z této bariky vyleje témér vSechna voda
(staci, kdyZ vodou zlstane lehce zakryté dno), mezi hrdlo bariky a nalevku se vloZi prouzek

filtracniho papiru (aby z bariky mohl unikat vzduch) a ihned se zacne filtrovat.

e Béhem celé operace se obsah obou Erlenmeyerovych banék neustale zahfiva k mirnému varu,
aby se omezila nezadouci krystalizace latky na filtru na minimum. Filtrat se poté ponechd volné

zchladnout na laboratorni teplotu. Neni vhodné krystalizaci urychlovat ochlazovanim vodou,
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nebot pri rychlém priabéhu krystalizace mze dochazet ke strhavani necistot do krystalickych

struktur precistované latky.

e Vyloucené krystaly se oddéli od matecného louhu filtraci pomoci Biichnerovy nalevky popf. frity

a presusi na filtra¢nim papife nebo hodinovém skle.

o Nékdy maji krystalizované latky tendenci vytvaret presycené roztoky a po ochlazeni se zadné
krystaly netvofi. V takovych pfipadech se roztok tzv. , ockuje” krystalkem téze latky (proto je

vhodné si pred vlastni krystalizaci ponechat nékolik krystalkd pravé pro tento pfipad).

vewvos

b) Krystalizace Idatek z organickych rozpoustédel. Precistovana latka se
umisti do varné barnky opatfené Y-kusem, do jehoz bocniho ramene je
nasazen zpétny chladi¢. Do tubusu, ktery je v ose banky, se nasadi
pfikapavaci ndlevka s rozpoustédlem. K pevné latce se pfidaji pfiblizné %

predpoklddaného objemu rozpoustédla, vhodi se varny kaminek, nasadi se

zpétny chladic¢ i prikapavaci nalevka a suspenze se uvede do varu (pomoci
vodni [azné nebo topného hnizda). Dalsi rozpoustédlo se pfidava postupné,
po malych davkach, aby nedoslo k pfilisSnému zchladnuti suspenze a
preruseni varu v bance. Rozpoustédlo se pridava do Uplného rozpusténi
precistované substance (s vyjimkou mechanickych necistot). V pfipadé
pouziti aktivniho uhli nebo jiného adsorbentu se postupuje podobné, jako

je popsano u krystalizace z vody. Filtrace se provadi pomoci nalevky a barnky

predem predehratych v susarné.

5.9 Sublimace

Sublimace je déj, pti kterém dochazi k prechodu latky ze skupenstvi pevného do skupenstvi
plynného. Tento proces lze vyuZit k izolaci popf. Cisténi krystalickych sloucenin od netékavych
(popf. malo tékavych) pfimési. Sublimovat Ize obecné vSechny slouceniny, které maji dostatec¢nou tenzi
par pfi teplotach pod jejich bodem tani (pokud se sublimace provadi z taveniny, oznacuje se jako
kvazisublimace). Vlastni provedeni je zaloZeno na neustdlém porusovani rovnovahy mezi latkou
v pevném skupenstvi a jejimi parami, které ji obklopuji. Toho se docili tim, Ze se latka zahtiva a vznikajici
pary se odvadi do kondenzacniho prostoru, kde dochazi k vylu¢ovani pevné faze na ochlazovanych
plochach. Rychlost sublimace Ize ovlivnit teplotou, tlakem a zplsobem provedeni experimentu.
Snizenim tlaku dochazi zaroven ke snizeni teploty sublimace a jejimu vyraznému urychleni, coZ je
vyhodné zejména u latek, které se za vyssSich teplot rozkladaji. Zaroven je vhodné volit takovy

sublimator, aby chlazena plocha byla co mozna nejblize k precistované latce.
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Obecné plati, Ze sublimace ma oproti krystalizaci nékolik vyhod. Pomoci sublimace lze pomérné
rychle a snadno oddélit latky tékavé od netékavych, sublimat neobsahuje Zadné rozpoustédlo
a pfi pouziti vakuové sublimace se také z precistované substance dokonale odstrani vlhkost. Latky,

které Ize sublimovat, lze nejefektivnéji precistit kombinaci sublimace a krystalizace.

PFi vlastnim precisténi se postupuje tak, Zze se na dno sublimatoru nasype precistovana latka,
a to takové mnoistvi, aby zaplhovala prostor maximdlné do poloviny vzdalenosti mezi dnem a
chladicim prstem (obrdzek 8). Po pfipojeni sublimatoru k vyvévé se zacne dno sublimatoru opatrné
zahtivat na teplotu pfiblizné o 10 °C nizsi, nez je bod tani precistované slouceniny. Po ukonéeni
sublimace se produkt opatrné seskrabne pomoci laboratorni Spachtle nebo spldchne cistym

rozpoustédlem, které se poté odpafi.

JWwvakuum"
" (vodni nebo

membranova

vyvéva)
precisténa

latka
TN ledova

trist

Obrazek 8: Precisteni latky sublimaci.

5.10 Extrakce

Extrakce je proces, pfi kterém ze smési pevnych, kapalnych nebo plynnych latek prechazi

poZadovana slozka do vhodného rozpoustédia.

a) Vytrepdvani je nejjednodussi forma extrakce, pfi které se ziskava (nebo odstranuje) z roztoku
latka protfepanim s vhodnym rozpoustédlem. Pouzité rozpoustédlo by mélo byt téméfr nemisitelné
s rozpoustédlem v pavodnim roztoku a zaroven by mélo v maximalni mife rozpoustét precistovanou
(popf. odstrafiovanou, nezadouci) slouc¢eninu. Ve vétsiné pripadu je jednou ze sloZzek voda, druhou pak
organické, s vodou nemisitelné rozpoustédlo. Vytrepavani se provadi v délicich nalevkach vhodné
velikosti (tj. takové, aby celkovy objem extrahovaného roztoku a extrakéniho cinidla nepresahnul

pfiblizné % objemu nalevky). Pfed zapocetim prace je velmi dllezZité zkontrolovat tésnost a volnou
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otacivost kohoutu délici nalevky, jakoZ i tésnost zatky uzavirajici jeji hrdlo. To Ize nejlépe vyzkouset
pomoci rozpoustédla, které bude pouzito pfi vlastni extrakci. Pouziti vody pro tento ucel vSak neni pfilis
vhodné, nebot voda ma velké povrchové napéti, takze se pfipadné netésnosti kohoutu ¢i zatky nemusi
projevit. Pfipadné netésnosti kohoutu nebo zatky Ize zpravidla odstranit pouZzitim tuku na zdbrusy.
Je tfeba vyvarovat se poufziti prilis velké vrstvy tuku, nebot ten se béhem vytfepdvani zacne vymyvat
do rozpoustédla a netésnost zabrusu se poté opét projevi (navic mlzZe dojit ke kontaminaci
extrahované latky). MnoZstvi tuku by mélo byt takové, aby zdbrus po otoceni jadra v plasti pouze
zprUhlednil, ale nevytlacil ven prebytecné mazadlo. Tuk se nanasi pouze na horni polovinu zabrusu,
Cast kolem otvoru se ponechava sucha. Délici nalevky se béhem prace vkladaji do Zeleznych kruh
upevnénych k laboratornim stojantim. Pod nalevku je vhodné umistit kadinku pro ptipad nenadalého

Uniku vzorku (napf¥. kvili prokapavani kolem kohoutu, nechténému pootodeni kohoutu apod.).

Po pfidani extrakéniho rozpoustédla nalevku zazatkujeme a
uchopime do dlané tak, abychom ji pfidrzovali zatku, a otocime ji
stonkem vzhlru. Poté ihned druhou rukou opatrné otevieme

kohout, aby se uvolnil pfipadny pretlak, pfi¢emzZ stonkem mifime

do volného prostoru. Po odvzdu$néni kohout opét uzavieme,
nalevku uchopime druhou rukou tak, abychom s ni pridrZzovali kohout, a dikladné obé faze protfepame

a na zavér ji opét odvzdusnime.

Poté umistime nalevku do kruhu, vyjmeme zatku (!) a ponechame
obé faze oddélit. Kapky rozpoustédla, které po oddéleni ulpély

na sténach nalevky v ,,druhé” vrstvé, Ize uvolnit opatrnym krouzivym

pohybem délici nalevkou popf. jemnym poklepdvanim na stény
nalevky (napf. plastovym popisovacem). Spodni vrstvu vypustime
kohoutem do ptipravené nadoby, horni bud ponechdme v nélevce
(pokud extrakci budeme provadét opakované), nebo ji vylijeme
hrdlem. Cely postup se zpravidla opakuje 2-3x (plati, Ze

nékolikanasobna extrakce mensim mnoZstvim rozpoustédla je

ucinnéjsi nez jednorazova extrakce velkym objemem). Pokud je pfi

extrakci pouZito rozpoustédlo s nizsSi hustotou, nez md voda
(napt. diethylether, toluen, petrolether, hexan), tvofi extrakt horni vrstvu. Pfi pouZiti rozpoustédel
s vy$si hustotou (napf. chloroform, dichlormethan) je extraktem vrstva spodni. V pfipadé pochybnosti,
ktera vrstva je vodna, odpustime z délici nalevky pfiblizné 1 ml spodni vrstvy do zkumavky, pomoci
stficky nebo Pasteurovy pipety k ni pfidame trochu vody a sledujeme, zdali se oddéluji dvé vrstvy, nebo

jsou obé kapaliny navzajem misitelné.
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Nékdy mohou nastat pfi oddélovani dvou vrstev obtiZze s nedokonalym oddélovanim obou vrstev

a tvorbou emulzi. ,Rozbiti“ emulze a lepSiho oddéleni lze ¢asto dosahnout pridavkem chloridu

sodného, ¢imZ se zvysi hustota vodné faze a zaroven snizZi rozpustnost organickych sloZzek extraktu

(latka se tzv. vysoli). Nedokonalé oddéleni vrstev ovSsem casto zpUsobuji emulgujici latky pfitomné

v extraktu. V takovém pripadé je nejvhodnéjsi pouziti laboratorni centrifugy, pokud je k dispozici.

V pfipadé tmavych roztokd je vhodné je pred jejich extrakci odbarvit pfidavkem karborafinu (vodné

nebo alkoholické roztoky) nebo oxidu hlinitého (nepolarni roztoky), aby v délici nalevce bylo mozné

dobre rozeznat fazové rozhrani.

b) PouZiti Soxhletova extraktoru. Soxhletlv extraktor
(obrazek 9) je nejbéznéjsim typem pfistroje pro extrakci
pevnych latek organickymi rozpoustédly. Extrahovany
vzorek se umisti do extrakéni patrony, zatimco do varné
banky se odméfi rozpoustédlo (Casto smeés nékolika
rznych). Po zahdjeni zahfivani banky prochazeji pary
rozpoustédla bocnim ramenem extraktoru do zpétného
chladice, kde kondenzuji, a kapalné (zkondenzované)
rozpoustédlo protékd pres patronu se vzorkem zpét
do varné barnky. Tento proces se kontinudlné opakuje
nékolik desitek minut i hodin, pficemzZ dochazi k akumulaci
rozpustného podilu ve varné barice. Po ukonéeni extrakce

se odparfenim (oddestilovanim) rozpoustédla z varné

banky ziska produkt (extrakt).

zkondenzované
rozpoustédio

patrona se
vzorkem

Obrazek 9: Soxhletiv extraktor.
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6. ZAKLADNI TECHNIKY IDENTIFIKACE A CHARAKTERIZACE PRODUKTU

6.1 Stanoveni bodu tani

Stanoveni bodu tani patfi pfi charakterizaci pevnych latek mezi standardni laboratorni operace. Bod
tani je teplota, pfi niZ jsou pevnd a kapalna faze dané latky v rovnovaze. Hodnota bodu tani je
charakteristickou fyzikalni vlastnosti krystalickych latek a jeho stanoveni ¢asto poskytne informaci
o Cistoté dané slouceniny, nebot i malé mnoZstvi pfitomnych necistot mizZe zpUsobit jeho vyrazné
snizeni. Cisté latky zpravidla vykazuiji tzv. ostry bod téni, coZ znamena, Ze taji v rozmezi 1-2 °C. Pokud
je tento interval vyrazné SirsSi nebo je hodnota bodu tani vyrazné nizsi oproti hodnoté tabelované,

zpravidla to svédci o znecisténi zkoumané latky.

Nékteré Iatky se pfi zahfivani ke svému bodu tani rozkladaji, coZ se zpravidla projevi jejich
ztmavnutim nebo vyvinem plynu (vzorek zkoumané latky napf. ,vybéhne” z testovaci kapilary).
V takovém pfipadé se hovofi o bodu tani za rozkladu nebo také o bodu rozkladu. Takovy teplotni Udaj
vSak neni ani zdaleka tak charakteristicky jako bod tani, navic silné zavisi na podminkach provadéni

experimentu (zejména na rychlosti a dobé zahfivani).

Na okamzik, ktery by se mél povaZovat za bod tani, se nazory
ponékud rlzni. Zatimco néktefi autofi mini, Ze teplota bodu tani

se ma odecist v momenté, kdy se v kapilare objevi prvni kapalna

(11 8 ITTIITITEI

faze, jini doporucuji odedist teplotu tehdy, aZz kdyz tuha faze zcela

vymizi. Z téchto ddvodl se jevi nejvhodnéjsi odecteni celého

teplotniho intervalu od doby, kdy se zacina krystalicka struktura L
uchyceni kapilary

zkoumané latky hroutit, aZz do jejiho Uplného roztaveni. {mimo naplii bodotéavku)

K vlastnimu stanoveni hodnoty bodu tdni mohou slouZit

kapilara
se vzorkem

A

komeréné doddvané, elektricky vyhfivané bodotavky, kde Ize

sledovat chovani zkoumané latky pod zvétSovacim sklem nebo
tubusem mikroskopu. V ptipadé, Ze v laboratofi neni tento typ

bodotavku k dispozici, lze ke stanoveni vyuZit bodotavku

sklenéného (viz obrazek). k\}/;ﬁ
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Postup pfFi stanoveni bodu tani:

e Latka, jejiz bod tani se stanovuje, musi byt bezpodminecné sucha, nebot ptipadna vihkost by se
v této latce projevila jako necistota. Vzorek latky se rozetfe a naplni se s nim sklenéna kapilara tak,
aby se vytvoril cca 2-3mm sloupec. Vzorek je tfeba v kapilafe sklepat tak, aby na jejim dné nezlstala
vzduchovd kapsa. Toho lze docilit opatrnym poklepdvanim kapildrou popf. jejim opakovanym

spousténim na tvrdou podlozku skrz suchou sklenénou trubicku.

e Takto naplnéna kapilara se upevni k teploméru pomoci tenkého dratku, gumicky nebo pryzového
krouzku (odstfizeného z hadice) tak, aby vzorek byl umistén ve vysi rezervoaru rtuti a gumi¢ka mimo

napln bodotavku.

o Teplomér s kapilarou se vlozi do bodotavku naplnéného glycerolem (popf. jinym vhodnym médiem,
napft. silikonovym olejem nebo kyselinou sirovou) tak, aby vzorek byl umistén pftiblizné v poloviné
vzdalenosti mezi hornim a spodnim vyusténim postranniho raminka, které se poté zacne pozvolna
zahfivat pomoci kahanu s co moZna nejmensi intenzitou plamene tak, aby prirQstek teploty byl
pfiblizné 1-2 °C/min.

e V pripadé, Ze neni zndma ani pfibliznd hodnota bodu tani zkoumaného vzorku, je pro urychleni
prace vhodné provést orientacni stanoveni. Pfi takovém stanoveni se bodotdvek zahftiva rychlosti
priblizné 1 °C/s a zaznamena se teplota, pfi niz doslo k tani vzorku v kapilare. Po vychladnuti se poté
do bodotavku vloZi nova kapilara se vzorkem, rychle se zahteje na teplotu pfiblizné 20-30 °C nizsi,

nez byl orientaéné stanoveny bod, a poté se zahtivani bodotavku zpomali na 1-2 °C/min.

6.2 Stanoveni bodu varu

Teplota varu kapaliny je teplota, pfi které se tlak nasycenych par kapaliny rovnd tlaku
atmosférickému. Je oviem tfeba mit na paméti, Ze bod varu kapaliny zavisi na okolnim tlaku. Site
teplotniho intervalu je zaroven kritériem Cistoty zkoumané latky, nebot latky analyticky Cisté zpravidla

destiluji v teplotnim intervalu 1-2 °C.

Nejsnaze se stanovi bod varu destilaci, pfi které se urci teplotni interval, pfi kterém vsechna
zkoumana latka predestiluje. Tento zplsob stanoveni vsak vyZaduje relativné velké mnoZstvi latky
(v pripadé destilacni aparatury standardnich rozmér( alesponn 5 ml, pfi pouZiti mikrodestilacni
aparatury postaci zhruba 0,5 ml). Je-li k dispozici pouze nepatrné mnozstvi latky, Ize bod varu stanovit
v kapilare pomoci bodotdvku. Do sklenéné kapilary o vnitfnim prdméru cca 2 mm umistime 2 kapky
zkoumané kapaliny. Poté se pfipravi kapilarka mensiho pridméru pretavena asi 3 mm od jejiho konce,

ktera se otevienym koncem vloZi do zkoumané kapaliny. Obé kapilary se upevni k teploméru a umisti
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do bodotavku (podobné jako pti stanoveni bodu tani), jehoZ raminko se zane pozvolna zahfivat.
Béhem prvotni faze se bude vzduch uzavieny v kapilare ohftivat, zvétSovat svij objem a unikat ve formé
obcasnych bublinek. Pfi dosazeni bodu varu dochazi k tvorbé nepretrzitého fetézu bublinek a

k ,vystoupeni” kapaliny z kapilary. V ten moment se odecte teplota, ktera se oznacuje jako bod varu.

6.3 Stanoveni hustoty kapaliny

Hustota je fyzikdlni veli¢ina definovand jako podil hmotnosti zkoumané latky a jejiho objemu.
Hustota kapalnych slouéenin se nejéastéji vyjadfuje pomoci jednotek g/ml nebo g/cm? (resp. g'ml? a
g-cm3). Je tieba si uvédomit, Ze hustota dané latky se méni s okolni teplotou, proto je tfeba u zjisténé

hodnoty hustoty uvést teplotu, pfi které bylo stanoveni provedeno.

Ke stanoveni hustoty kapalin |ze pouzit nékolik metod, nejcastéji se hustota stanovuje
pomoci ponornych hustomért, Mohrovych vah nebo pyknometru. Princip urceni hustoty
neznamé latky pomoci pyknometru je zaloZzen na zjisténi rozdilu hmotnosti zkoumané

kapaliny a kapaliny o znamé hustoté (nejcastéji vody).

Postup stanoveni hustoty pyknometrem:

e Na analytickych vahdach zvazte Cisty, prazdny a zcela suchy (!) pyknometr pfiméreného objemu
(nejCastéji 10 nebo 25 ml). Pokud byl pyknometr pfed mérenim umistén v susarné, je nezbytné
pockat, az vychladne na okolni teplotu (umistéte ho do exsikatoru). Hmotnost prazdného

pyknometru (véetné zatky) oznacte m;.

e Naplnite pyknometr aZ po okraj zkoumanou kapalinou, potom do néj opatrné vlozte zatku tak, aby
byl zcela vyplnén také jeji kapilarni otvor (zlstala-li v pyknometru bublinka vzduchu nebo kapilara
v zatce neni zcela naplnéna, je tfeba naplnéni provést znovu). Pyknometr dokonale osuste a zvazte

s maximalni prfesnosti na analytickych vahach, zjisténou hmotnost oznacte m,.

e Pyknometr se vzorkem vyprazdnéte a dukladné proplachnéte vodou. Poté ho vodou zcela naplrite

(dle vySe uvedeného postupu), dokonale osuste a zvazte (ms).
e Hustotu vypoctete ze vztahu:

_ (my; —my) - ps
(mz —my)

(ps — hustota vody pfi aktualni teploté laboratofe, viz oddil 9. Pfilohy)
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6.4 Stanoveni indexu lomu

Rychlost Sifeni svételného paprsku urcité vinové délky zavisi
paprsek
na optickych vlastnostech prostiedi, jimz zafeni prochazi. Pfi pfechodu N
/-

paprsku z jednoho prostfedi do jiného se tedy méni jeho rychlost

povrch

|
|
|
|
'
i
i
|
v

z rychlosti ¢; na c;. Zména rychlosti je zaroven doprovdzena odchylkou

Sifeni paprsku od plvodniho sméru. Index lomu (n) je definovan

nasledujicim vztahem:

¢; Sina
nl 2 i -
’ c, sinf

Hodnota indexu lomu zavisi na vinové délce pouzitého zareni, jakoZ i na teploté prostfedi. Index
lomu je jednou z charakteristickych fyzikalnich vlastnosti latek, coz Ize vyuzit k jejich identifikaci
popf. charakterizaci. Ke stanoveni hodnoty indexu lomu se pouziva refraktometr. Jednim

z nejbéznéjsich typl refraktometr( je tzv. Abbého refraktometr (obrazek 10).

okular stupnice ~a méfrici okular

Sroub pro

/ korekci disperze

meérici
hranol

osvétleni
stupnice

Sroub pro /

nastaveni svétla
a stinu

osvétlovaci
zrcatko

Obrazek 10: Abbého refraktometr Kriiss AR-2.

Postup méreni refraktometrem:

o Na méfici hranol naneste (pomoci kapatka ¢i Pasteurovy pipety) zkoumanou kapalinu v takovém
mnozstvi, aby byla plocha hranolu zcela pokryta vrstvickou vzorku. Pfiklopte pomocny hranol

a zajistéte ho Sroubem.

e Zapnéte osvétleni, podivejte se do méfictho okuldru a
kompenzatorem odstrante disperzi (duha na rozhrani svétla a

stinu, a).
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e Pomoci Sroubu pro nastaveni svétla a stinu nastavte ¢ernobilé rozhrani presné na stfed nitkového
krize (c).
e Na stupnici odectéte hodnotu indexu lomu na tfi desetinna mista. Méreni kazdého vzorku opakujte

alespon 3x a z namérenych hodnot vypoctéte aritmeticky primér.

6.5 Polarimetricka stanoveni

Polarimetrie je analytickd technika zaloZend na schopnosti nékterych latek stacet rovinu
polarizovaného svétla. Takové slouceniny se nazyvaji opticky aktivni. K méreni optické aktivity latek se
pouZivaji polarimetry. Uhel stoeni roviny polarizovaného svétla « zavisi nejen na charakteru mé¥fené
latky, ale také na vinové délce pouzitého svétla, na teploté a na poctu opticky aktivnich castic, se

kterymi se paprsek pfi prichodu méfici trubici setka — tedy téZ na koncentraci roztoku a délce trubice.

Pro porovnani optické aktivity rdznych latek byl zaveden pojem specificka otacivost, coz je u roztok
Uhel, o ktery se stoéi rovina polarizovaného svétla pfi prichodu trubici o délce 10 cm naplnéné
roztokem dané latky o koncentraci 1 g/ml. Plati, Ze:

a -100
t

aly = ——

lala l-c

kde: t—teplota
A —vlnova délka pouzitého svétla (obvykle 589 nm)
o — Uhel otoceni ve stupnich kruhovych (zjistény mérenim)
| — délka trubice (v dm)

¢ — koncentrace roztoku (v g/100 ml)

Obrazek 11: Polarimetr Kriiss P1000.

1-vypina¢

2 — nastavovaci kotouc
3 — odecitaci lupa

4 — okuldr

5 —stupnice a nonius

6 — prostor vzorku

7 — polarizator
8 — sklenény filtr
9 — kryt lampy
10 - objimka lampy

11 - plast polarimetru
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Postup méreni polarimetrem:

Polarimetr zapnéte pomoci knofliku 1 alesporn 5 minut pred vlastnim mérenim, aby se stabilizoval

svételny tok.
Otevrete prostor 6 a vlozte do néj polarimetrickou trubici naplnénou destilovanou vodou.

Podivejte se skrz okular 4 a zaostiete ho natocenim tak, abyste zietelné vidéli optické pole. Otacejte
nastavovacim kotou¢em 2, aZz bude stupnice 5 ukazovat na obou stranach nulu. Optické pole musi

byt rovnomérné zlutooranzoveé osvétleno.

Do prostoru vzorku 6 vlozte polarimetrickou trubici s mérenou kapalinou. Obé okénka trubice

museji byt Cista a suchd. Dbejte, aby v trubici nebyly Zadné bubliny. Méfici prostor uzaviete.

Skrz okuldr 4 sledujte optické pole. V pripadé potieby okular

doosttete. Otacejte nastavovacim kotoucem 2, dokud se optické

pole neosvétli zcela rovnomérné (obr. b).

Odectéte Udaj na obou stupnicich a vypoctéte jejich aritmeticky

pramér. Méreni kazdého vzorku provedte alespon 3x.

PInéni polarizacni trubice: Trubici pred naplnénim peclivé vyplachnéte mérenym roztokem. Velmi
peclivé olistéte zejména uzaviraci sklicka trubice. Trubici na jednom konci uzaviete a poté naplite
méfenym roztokem az po okraj za vytvoreni menisku (trubici drzte za kovovy prstenec, pritomné
bubliny nechte uniknout). Na horni okraj trubice poté ze strany nasurite ocisténé uzaviraci sklicko
tak, aby se pritom vytlacila prebytecna kapalina, a trubici uzaviete. Dbejte, aby se sklicko svrchu
nesmocilo a nedostal se pod néj vzduch (drobné vzduchové bublinky Ize zachytit pfi vodorovné

poloze trubice v jeji prstencovité vyduti).

hlavni
stupnice

Cteni na stupnici polarimetru: Nejmensi dilek hlavni (vné&jsi)
stupnice polarimetru je 1°. Pocet celych stuprili odeéteme
z nejblizsiho nizsiho dilku proti nule na noniu (napf. ,9“). Poté se
zjisti, kterd ryska na noniu (vniténi stupnice) se praveé kryje s ryskou
na hlavni stupnici, ¢imz ziskdme pocet desetin stupné (napf. ,0,3%),

ktery se pfipocte k hodnoté celych stupng.

nonius
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6.6 Chromatogrdfické metody

Diky pokroku chromatografickych metod a lepsi cenové dostupnosti pfistroji jsou jiz v mnoha
laboratofich pro rutinni méreni k dispozici plynové i kapalinové chromatografy. Nicméné
pro organického chemika stale zUstavaji jednémi z nejdulezitéjsich chromatografickych technik

chromatografie na tenké vrstvé a chromatografie sloupcova (za normdlniho tlaku).

Chromatografie na tenké vrstvé (TLC). Mezi nejvétsi vyhody TLC patfi jeji jednoduchost a financni
nenarocnost. V laboratotich organické chemie se tato technika zpravidla vyuZiva ke kontrole pribéhu
reakce, analyze frakci pfi sloupcové chromatografii popt. k ovéreni Cistoty produktu. Separace se
nejCastéji provadi na komercné dodavanych hlinikovych (popf. plastovych) destickach, na nichz je
nanesena stacionarni faze. Tou vétsSinou byva silikagel, ale Ize zakoupit i desti¢ky s celou Fadou jinych
fazi (napf. Al,Os, C-18). V nékterych destickach je jiz pfitomen UV indikator, ktery usnadnuje detekci
pritomnych latek. Kromé detekce UV zarenim existuje celd fada metod zaloZzenych na reaktivité
analyzovanych latek (napft. reakce s ninhydrinem, s parami jodu, karbonizace pomoci silné anorganické

kyseliny).

Postup provedeni TLC analyzy:

Do kadinky vhodné velikosti nalijte mobilni fazi do vysky pfiblizné 1 cm, pfikryjte ji hodinovym
sklickem popf. Petriho miskou a ponechte ji uzavienou, aby doslo k nasyceni prostoru kadinky

parami mobilni faze.

e Pfipravte si TLC desticku vhodnych rozmér(. Jeji Sitku volte s ohledem na pocet nanasenych vzork(
a velikost vyvijeci l1azné. Jeji délka by méla byt Umérna komplexnosti déleného vzorku (¢im vice
komponent, tim by méla byt delsi). Pfi manipulaci s destickou se vyvarujte dotekl stacionarni faze

prsty!

e Na desticce pomoci pravitka a mékké tuzky oznacte linii startu pfiblizné 1,5-2 cm od spodniho
okraje. Dbejte, abyste v sorbentu nezanechavali vryp. Vzddlenost od spodniho okraje musi byt

bezpodminecné vétsi, nez je vyska hladiny mobilni faze ve vyvijeci nadobé!

e Pomocitenké kapilary naneste jednotlivé vzorky na predem oznacené body na startovni linii. Vzorky
nanasejte tak, aby kapalina tvofila na startu krouzky o priiméru 1-2 mm popf. tenké elipsy.
V pripadé pfilis zftedéného vzorku je vhodné jeho nandseni nékolikrat opakovat na stejné misto.
Vzidy je vsak nutno pockat, az se mezi jednotlivymi aplikacemi odpafi rozpoustédlo, aby nedoslo

k pfiliSnému rozpiti vzorku. Kapildru mezi nanasenim rlznych vzork( vidy dikladné vyplachnéte




rozpoustédlem. Zkoumany vzorek se zpravidla nandasi doprostied desticky, jednotlivé standardy

(pokud jsou k dispozici) do sousednich pozic.

Desticku pomoci pinzety opatrné vlozte do pfipravené kadinky, kadinku opét prekryjte sklickem
nebo Petriho miskou a nechte mobilni fazi vzlinat nahoru. V priibéhu vyvijeni s kadinkou nijak
nemanipulujte! Vyvijeni ukoncete, az celo rozpoustédla dosdhne do vzdalenosti pfiblizné 1 cm

od horniho okraje desticky.

Po ukonceni vyvijeni desticku vyjméte z kddinky, tuzkou oznacte, kam doputovalo ¢elo mobilni faze,
a nechte z ni v digestofi odpafit rozpoustédlo. K urychleni odpateni mobilni faze je vhodné pouzit

fén, pokud je k dispozici, aby nedochazelo k nezddoucimu rozmyvani jednotlivych skvrn.

Detekujte jednotlivé skvrny (vizualné, UV lampou nebo chemickym ¢inidlem dle navodu) a tuzkou
na desticce oznacte jejich pozici. Vypoctéte hodnoty jejich retardacnich faktorl Re, které jsou

definovany nasledujicim vztahem:

Rp = kde:  a—vzdalenost stfedu skvrny dané latky od startu (v mm)

a
b
b — vzdalenost Cela rozpoustédla od startu (v mm)

Na ilustrativnim prikladu na obrazku 12 je zndzornéna TLC analyza vzorku (pozice 2) a dvou
standardud (znamych latek) nanesenych v pozicich 1 a 3. Z provedené analyzy je patrné, Ze vzorek

obsahuje oba standardy (¢ervena a modra latka) a navic jesté latku zelenou.

Eelo mobilni

faze

kapildra
- e |---

b

- a

/ tart | ‘start - e
- - s | a— 513" (nad hladinou) | ____ ool X___§
1 2 3 ] 1 2 3

~N_

a) nanaseni b) vyvijeni c) vyhodnoceni

Obrazek 12: Provedeni TLC analyzy.




7. PRIPRAVA NA CVICENIi, PSANi LABORATORNICH DENiKU A PROTOKOLU

Pfed vstupem do laboratofe a zapocetim vlastni experimentalni prace je nezbytné, aby byl kazdy
student dokonale informovdn o postupu prdce, kterou bude resit. Tato ptiprava v sobé zahrnuje nejen
dikladné prostudovani laboratorniho predpisu, ale také prislusnych teoretickych princip(, ze kterych
prace vychazi. Pouze student, ktery je dobre pripraven, mlze plnohodnotné provadét vlastni
experimenty. Nepfipraveny student totiZz pouze bezmyslenkovité , napodobuje pohyby ostatnich” a
zaroven muze pro svou nekvalifikovanost v chemické laboratofi byt pro své okoli i vyznamnym

bezpecnostnim rizikem.

Laboratorni denik

O pribéhu kazdého experimentu by se mél vést pisemny zaznam do laboratorniho deniku, ktery by
mél mit Cislované listy v pevné vazbé (aby nemohlo dochazet k dodatec¢nému vkladani listl apod.).
Nikdy by se nemély pouzivat volné listy, listy v krouzkové vazbé nebo trhaci blok. Do deniku by se mély
zapisovat vSechny duleZité Udaje, mezi néZ patfi zejména: datum prace, jeji nazev, odkaz
na literaturu/laboratorni navod, podle kterého pracujeme, vycislena rovnice, navazky, Cistota a zdroj
skutecné pouzitych chemikalii, doba reakce, zmény pozorované v pribéhu experimentu (zmény barvy
a teploty, vznik srazenin, unik plynd...), jakoz i pfipadné nehody, omyly ¢i opomenuti. Denik by se mél
vést tak, aby bylo moZné dany experiment kdykoliv zopakovat, a to i jinym pracovnikem. Zaznamy by
se mély psat perem, nikoliv obycejnou tuzkou. V deniku by se nemélo nic vymazavat nebo prelepovat,

pfipadny chybné uvedeny text by se mél preskrtnout tak, aby plvodni udaj zlstal i nadale Citelny.

Protokol

V idedlnim pripadé by se mél protokol o pribéhu a vysledcich experimentu psat v prlibéhu vlastni
prace a odevzdat pred odchodem z laboratore. To v zakladnich cvi¢enich z organické chemie neni
z Casovych dlvodu vétsSinou mozné. Proto se laboratorni protokol zpravidla vypracuje mimo laboratof,
a to v co mozna nejkratsi dobé po skonceni experimentu, dokud jsou vSechny detaily o jeho pribéhu
jesté v zivé paméti.

PoZadavky na vypracovani protokolu se mohou individualné lisit v zavislosti na osobé vedouciho

laboratornich cviceni, obecné by vsak mél kazdy protokol splfiiovat nasledujici kritéria:

o Ackoliv je vétSina experimentl zpravidla provadéna ve dvojicich, protokol vypracovava kazdy
student samostatné (popis pribéhu experimentu a z ného vyplyvajici zavéry formuluje kazdy ,,svymi

slovy“).




Kazdy experiment by mél byt zaznamenan na samostatném listu, v pfipadé poufZiti vice listl je tfeba

vSechny listy navzajem spojit.

Protokol je vizitkou kazdého studenta. Dbejte tedy na jeho upravu, prehlednost, ale také

na jazykovou spravnost (vyvarujte se pouziti slangovych vyraz(i, dbejte na pravidlo o shodé prisudku

s podmétem, respektujte vyjmenovana slova, oddélujte Cisla a jednotky mezerou apod.). JelikoZ se

jednd o zaznam o provedené préci, vzdy se protokol piSe v ¢ase minulém, a to bud'v 1. osobé Cisla

jednotného/mnoziného (,..navazil jsem/navdZili/-y jsme..."), nebo v trpném rodé (,...bylo

navdZeno...”). Protokol popisuje experiment tak, jak byl proveden, se vSemi ptipadnymi odchylkami

od literarniho postupu. Neni pfipustné pouze opsat laboratorni navod!

Protokol se zpravidla sklada z nasledujicich ¢asti:

a)

b)

d)

e)

f)

Hlavicka: méla by obsahovat jméno studenta, jméno spolupracujiciho kolegy, studijni

rocnik/obor/¢islo skupiny, datum konani experimentu.
Nazev popf. Cislo prace.

Princip prace: uvést rovnici chemického déje (samostatné vypracovanou pomoci editoru
vzorcl) popft. struéné slovni vyjadreni provadéného experimentu. Je tfeba bezpodmineéné dbat

na spravné stechiometrické vycisleni uvedené rovnice.

Pouzité chemikalie a dalsi pomucky: uvést nazvy skuteéné pouzitych chemikalii (véetné jejich

Cistoty), nazvy pouzitych pfistrojd (mimo béznych pomicek).

Postup: strucny popis vlastniho pribéhu experimentu (vcetné uvedeni vSech odchyleni
od plvodniho navodu, drobnych nehod — napft. vyliti ¢asti vzorku, protrzeni filtraéniho papiru
apod.). Casto maze byt vystizné uvést nakres pouzité aparatury (Ize vypracovat pomoci volné

dostupnych editor(, napf. ChemSketch).

Popis vlastniho pozorovani, ziskana data, vypocty: popsat ziskané produkty (skupenstvi, barva,
viné/zapach, bod varu jimané frakce apod.). Pfehledné a s logickou navaznosti uvést vzorce
pouzité k vypoctu, dosazované hodnoty (ziskané experimentalné), vlastni vysledek. Dbejte
na spravné uvadéni vsech jednotek, v rdmci jednoho protokolu nekombinujte rlizny zpUsob
vyjadFovani jednotek typu ,g/cm? vers. g/ml pop¥. g/cm3 vers. g-cm3“, neuvadéjte vypocltené
hodnoty s pfiliSnou ,presnosti“ (vytézky se v organické chemii zpravidla zaokrouhluji
na jednotky procent, hmotnost se uvadi s presnosti desetin popr. setin gramu), v souborech
Cisel popf. pfi porovnavani hodnot uvadéjte jednotliva ¢isla vidy na stejny pocet platnych pozic.
Teoreticky vytéZek reakce se vypocte vzhledem k té latce, kterd je s ohledem na stechiometrii

reakce pouZita v nejmensim latkovém mnoZstvi.




g)

h)

i)

Tabulky: ¢asto miZe byt Ucelné a prehlednéjsi uvést ziskané/vypoctené hodnoty ve formé
tabulky. V takovém pripadé je tfeba dbat na vystizny popis tabulky, spravné oznaceni

jednotlivych sloupct a disledné uvadéni jednotek.

Grafy: vysledky nékterych experimenti je Gcelné vyjadiovat formou grafu. V takovém pripadé

je nutné vhodné zvolit méritko/velikost grafu a disledné dbat na popis os (véetné jednotek).

Zavér: v této casti by mély byt uvedeny logické zavéry vyplyvajici z provedeného experimentu.
V ptipadé syntézy néjaké slouceniny by v této ¢dsti méla byt jasné uvedena hmotnost ziskaného
produktu nasledovand uvedenim redlného vytézku (v %), skupenstvim/barvou produktu a
porovndnim jeho fyzikdlnich vlastnosti (bod varu, bod tani, hustota, index lomu apod.)
s tabelovanymi hodnotami. Na zakladé miry shody téchto hodnot by mél poté byt vyvozen zavér
ohledné Cistoty ziskaného produktu. V pfipadé vyrazné nizisiho redlného vytézku, nez byl
ocCekavan, se snazit vysvétlit, kde mohlo dojit k pochybeni (naptf. nechténym vylitim casti

reakéni smési, protrzenim filtracniho papiru atp.).

Odpovédi na dopliujici otazky, které jsou soucasti ukolu. Soucasti nékterych praci je
dodatec¢nd prace s odbornou literaturou. V této ¢asti protokolu budou uvedeny odpovédi
na dopliujici otazky, které se tykaji fesSené problematiky a které zadava vyucujici pfi praktickych
cvicenich. Odpovédi budou zpracovany v podobé kratkého prehledu ziskaného z libovolnych
literarnich zdroja (knihy, ucebnice, ¢asopisy, internet, dotaz u odbornik(, vlastni zkusenost) a

formulovany vlastnimi slovy. Informacni zdroje budou uvedeny v zavéru formou citace.




8. NAVODY K LABORATORNIM ULOHAM

Destilace smési kapalin, stanoveni destilacni kfivky a urceni identity slozek

Princip:

Destilace je separacni metoda, pomoci které
Ize délit homogenni kapalné smési sloucenin na
zakladé jejich rozdilného bodu varu (viz str. 25).
Destilacni krivka je grafické vyjadreni zavislosti
teploty varu destilované slozky smési na objemu
destilatu. UmozZnuje pfiblizné urceni poctu
slozek ve smési, jejich procentudlniho
zastoupeni a teploty varu jednotlivych slozek.

Identita chemicky CcCisté latky se da urcit
pomoci stanoveni jejich fyzikalnich vlastnosti

(napr. teploty varu a indexu lomu).

Ukol:

bod varu (°C)
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frakce 2 V, frakce3 V a

objem destilatu (ml)
—

Provedte destilaci predloZené kapalné smési latek. ShromaZzdéte data potfebnd pro sestaveni

destilacni kfivky. Urcete identitu jednotlivych sloZzek smési pomoci stanoveni jejich fyzikdlnich

vlastnosti a jejich porovndnim s tabelovanymi daty. Uréete procentualni sloZzeni smési.

Pomlicky a chemikdlie:

Kapalnd smés organickych latek nezndmého slozeni,
topné hnizdo, varna barka (250 ml), sestupny chladic,
Vigreuxova kolona, alonZ, odmérny véalec (100 ml),

teplomér, refraktometr, bézné vybaveni laboratorniho

stolu.

Pracovni postup:

Sestaveni aparatury. Sestavte aparaturu na destilaci
podle obrazku. Do varné barky (250 ml) odmérte
odmérnym vdalcem 100 ml zvolené kapalné smési a pfidejte

2-3 varné kaminky. Naplnénou varnou barnku vloZte do

topného hnizda a dokoncete sestaveni aparatury.




Provedeni destilace. Pustte mirnym pritokem vodu do chladiée. Poté, co bylo sestaveni aparatury
schvaleno pedagogickym dozorem, zapnéte topné hnizdo na pfiblizné 25 % maximalniho vykonu.
Kapalnou smés zahfivejte k mirnému, pravidelnému varu. Zaznamenejte teplotu pfi zahdjeni destilace
(0 ml destilatu) a potom na teploméru odecitejte hodnotu teploty kondenzujicich par vidy pfi ziskani
kazdého patého mililitru destilatu.

Odbér destilatu pro identifikaci slozky. KdyZ se odecitana teplota ustali, odeberte pod alonzi
nékolik kapek destildtu na hodinové sklo. Tento vzorek pouzZijte ke zjisténi indexu lomu
na refraktometru. Postup préce s refraktometrem je popsan v kapitole 6.4 (str. 37). Pfi méfeni se fidte
také dalSimi pokyny vyucujiciho.

Ukonceni destilace. Pti ziskani 75 ml destildtu vypnéte topné hnizdo a vyckejte konce destilace.
Vyjméte teplomér. Ziskany destilat vylejte do oznacenych odpadnich nadob. Vypnéte chladici vodu a
aparaturu opatrné rozeberte. Doplnite tabulku naméfenych hodnot teploty az do 100 ml teplotou
posledniho odectu. Ziskate tak data pro sestaveni destilacni kfivky v rozmezi 0-100 ml.

Sestaveni destilacni krivky. Z namérenych dat sestavte destila¢ni kfivku jako x-y bodovy graf
s propojenim jednotlivych bodU. Na grafu budou zfejmé Useky oznacujici pribliznou teplotu varu (kdy
se teplota neméni) a oblast, ve které doslo k oddéleni jednotlivych sloZzek (zde teplota varu skokové
roste). Z téchto parametr( grafu urcete priblizné hodnoty teploty varu pfitomnych slozek a

procentudlni zastoupeni jednotlivych slozek v destilované smési.

Dopliujici otdzky:
e Jak se destilace uplatnuje v potravinarském a chemickém primyslu?
e Jak zavisi bod varu latky na hodnoté okolniho tlaku?

e Pro¢ ma voda (s ohledem na jeji nizkou hodnotu M,) tak vysoky bod varu?

Priprava 1-brompropanu (propylbromidu)

Princip:
Plsobenim bromovodiku dochazi k substituci hydroxylové skupiny alkoholl. Jedna se o priklad
nukleofilni substitucni reakce (v tomto pfipadé Sn2). Bromovodik vznika primo v reakéni smési (in situ)

reakci bromidu draselného a silné anorganické kyseliny.

K—Br + H,S0, — = H—Br + KHSO,

CH,CH,CH,—OH + H—Br = CHCH,CH,—Br + H—OH

propan-1-ol 1-brompropan




Ukol:
Provedte syntézu 1-brompropanu. Charakterizujte ziskany produkt stanovenim jeho hustoty a

indexu lomu. Vypocitejte teoreticky a skutecny vytézek provedené reakce.

Pomiicky a chemikadlie:
KBr (25 g), propan-1-ol (28 ml), koncentrovana H,SO4 (25 ml), bezvody CaCl,, Erlenmeyerovy bariky
(2x 100 ml), destilacni barnka (100 ml), sestupny chladi¢, alonz, topné hnizdo (100 ml), pyknometr

(10 ml), refraktometr, bézné vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:
Kyselina sirova je velmi silnd anorganicka kyselina, mliZze zpUsobit zavainé poleptani kliZze i oci.
Odmeéfujte tuto latku v digestofi a pfi manipulaci pouzivejte pfislusné ochranné pomfcky (bryle,

rukavice). Ziskany produkt i destilaéni zbytek likvidujte do pfipravenych odpadnich nadob.

Pracovni postup:

Sestaveni aparatury a pfiprava
reakce. Sestavte aparaturu sestavajici z
destilacni banky (100 ml), sestupného
chladice, alonze a Erlenmeyerovy banky
(100 ml) jako jimadla (viz obrazek).

V Erlenmeyerové barice smichejte
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propan-1-ol (28 ml) a koncentrovanou

kyselinu sirovou (25 ml). Kyselinu

pridavejte po malych dilech za michani a

ochlazovani barky tekouci vodou. Poté QL;
k roztoku pfidejte jesté 10 ml destilované

vody. Do destilani banky umistéte

pomoci nasypky bromid draselny (25 g), pfilejte k nému pfipravenou smés, pridejte 2-3 varné kaminky
a dokoncete sestaveni aparatury. Erlenmeyerovu barku, ktera bude slouzZit jako jimadlo, naplrite
vodou pouze tak, aby alonZ pravé dosahovala pod hladinu.

Provedeni reakce. Pustte mirnym pritokem vodu do chladic¢e a uvedte reakéni smés do varu (pred
zapnutim topného hnizda pozadejte pedagogicky dozor o kontrolu aparatury!). Zpocatku zahfivejte
banku pouze velmi mirné, poté intenzitu zdhrevu zvyste tak, aby reakcéni smés viela. Vznikajici
1-brompropan se bude hromadit na dné jimadla. V pfipadé nasati vody do alonZe vyrovnejte podtlak
v destila¢ni barice zavzdusnénim alonZe. Destilaci ukoncete, jakmile jiZ pfi zvolené teploté neptikapava

dalsi destilat.




Izolace a precisténi produktu. Ziskany destilat oddélte v délici ndlevce (pfedem zkontrolujte jeji
tésnost!). Produkt (spodni vrstva) vysuste pridavkem malé IZicky bezvodého MgSO, (spravné presuseny
produkt je ciry) a zfiltrujte ho pres suchy skladany filtr (viz str. 24) do predem zvazené vzorkovnice
vhodného objemu. Produkt zvazte. Vypocitejte teoreticky a skutecny vytézek provedené reakce.

Charakterizujte Cistotu produktu stanovenim jeho indexu lomu a hustoty.

Priprava ethyl-formiatu (ethyl esteru kyseliny mravenci)

Princip:

Jedna se o esterifikacni reakci mezi karboxylovou kyselinou a alkoholem. Vzhledem k tomu,
Ze kyselina mravenci je dostatecné silnou kyselinou, neni tfeba priddvat anorganickou kyselinu
k protonizaci karboxylové skupiny (jako v pfipadé esterifikace jinych kyselin). Rovnovaha reakce je
neustadle posunovana ve sméru tvorby produktl tim, Ze: a) vznikajici ester je kontinudlné

oddestilovavan a b) vznikajici voda je odnimana reakci s bezvodym CacCl..

(0] (0]
/, /)
H—C\/ +  CHyCH,-OH ——= H—C\/ +H,0
OH O—CH,CH,
kyselina mravenci ethanol ethyl-formidt

Ukol:
Provedte syntézu ethyl-formidtu. lzolujte produkt, vypocitejte teoreticky a skutecny vytéZek
provedené reakce. Charakterizujte ziskany produkt stanovenim jeho fyzikdlnich parametr( (teplota

varu, index lomu a hustota).

Pomlicky a chemikdlie:
Kyselina mravenci, ethanol, bezvody CaCl,, NaHCOs, Vigreuxova kolona, sestupny chladi¢, teplomér,
topné hnizdo, destila¢ni barika (250 ml), Erlenmeyerova barika (100/250 ml), alonZ, pyknometr (25 ml),

refraktometr, bézné vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:

Kyselina mravenci je velmi silna organicka kyselina, mlze zpUsobit zadvazné poleptani kize i odi, jeji
pary mohou poskodit dychaci cesty. Odmérujte tuto latku v digestofi a pouZivejte pfislusné ochranné
pomucky (bryle, rukavice). Destila¢ni zbytek mUzete vylit do vylevky, ziskany ester vylijte do pfipravené

odpadni nadoby.




Pracovni postup:

Sestaveni aparatury a priprava reakce. Sestavte destilaCni aparaturu sestavajici z destilacni barky
(250 ml), Vigreuxovy kolony, sestupného chladice, teploméru a Erlenmeyerovy bariky (100 ml) jako
jimadla (viz obrazek). Do destilacni banky umistéte pomoci nasypky chlorid vapenaty (25 g), prilejte
ethanol (41 ml) a po malych ¢astech za obcasného michani kyselinu mravenéi (26 ml). Vhodte
do destila¢ni banky 2-3 varné kaminky, umistéte ji do topného hnizda, pfipevnéte ji pomoci svorky
ke stojanu a nasadte na ni Vigreuxovu kolonu. DUkladné zkontrolujte tésnost celé aparatury.

Provedeni reakce. Pustte mirnym pritokem vodu do chladié¢e a uvedte reakéni smés do varu (pred
zapnutim topného hnizda pozadejte pedagogicky dozor o kontrolu aparatury!) a regulujte intenzitu
zahtevu tak, aby teplota kondenzujicich par nepresahla 60 °C. Destilaci ukoncete, jakmile jiz pti zvolené
teploté neprikapava dalsi destilat.

Izolace a precisténi produktu. K ziskanému
destilatu pridejte  malou IZicku NaHCO3 ]50_60 oc
(pro odstranéni stop kyseliny mravenci),

suspenzi nékolikrdt zamichejte a poté ji

zfiltrujte pres suchy skladany filtr (viz str. 24)
do predem zvazené vzorkovnice vhodného

objemu.  Produkt zvazte.  Vypocitejte

teoreticky a skutecny vytéiek provedené
reakce. Charakterizujte (Cistotu produktu

stanovenim jeho indexu lomu a hustoty.

Dopliujici otazky:
o Pro¢ ma vznikajici ester vyrazné nizsi bod varu (b. v. 53 °C) nez vychozi karboxylova kyselina (b. v. 101 °C)?

e Estery jakych kyselin a jakého alkoholu jsou v pfirodé nejrozsifenéjsi?




Priprava ethyl-acetatu (ethyl esteru kyseliny octové)

Princip:
Jednd se o esterifikaéni reakci mezi karboxylovou kyselinou a alkoholem. Rovnovdha reakce je
neustale posunovdna ve sméru tvorby produktd tim, Ze: a) vznikajici ester je kontinudlné

oddestilovavan a b) vznikajici voda je odnimana reakci s bezvodym CacCl,.

0] 0]
/) /)
CH3—C/ + CHyCH,OH ——> CH3—C/ T H0
\
OH O—CH,CH;
kyselina octova ethanol ethyl-acetadt

Ukol:
Provedte syntézu ethyl-acetdtu. lzolujte produkt, vypocitejte teoreticky a skutecny vytézek

provedené reakce.

Pomlicky a chemikdlie:

Kyselina octova (30 ml), ethanol (43 ml), konc. H,SO4 (13 ml), bezvody CaCl,, 50% vodny roztok CaCl,
(30 ml), nasyceny roztok Na,COs, sestupny chladi¢, prikapavaci nalevka se zabrusem (100 ml),
teplomér, destilacni barika (250 ml), Erlenmeyerova barnka (2x 100 ml), alonZ, topné hnizdo, délici

nalevka (250 ml), refraktometr, bézné vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:

Kyselina octova je silnd organicka kyselina, mlze zpUsobit zadvaziné poleptani klze i odi, jeji pary
mohou poskodit dychaci cesty. Odméfujte tuto latku v digestofi a pouZivejte pfislusné ochranné
pomtcky (bryle, rukavice). Destilacni zbytek mizZete vylit do vylevky, ziskany ester vylijte do pfipravené

odpadni nadoby.

Pracovni postup:

Sestaveni aparatury a priprava reakce. Sestavte destilacni aparaturu sestavajici z destilacni barky
(100 ml) umisténé v topném hnizdé, sestupného chladice s destilachim nastavcem, teploméru a
Erlenmeyerovy banky (100 ml) jako jimadla (viz obrazek). Chladi¢ opatfete zdbrusovou prikapdavaci
nalevkou (pfedem zkontrolujte tésnost kohoutu pomoci ethanolu). V Erlenmeyerové barice opatrné
za neustalého michani a chlazeni smichejte ethanol (13 ml) a koncentrovanou kyselinu sirovou (13 ml).
Ochlazenou smés prelijte do destilaéni banky (pouZijte nalevku), ptidejte 2-3 varné kaminky, umistéte

ji do topného hnizda, pfipevnéte ji pomoci svorky ke stojanu a dokoncete sestaveni aparatury podle
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obrazku. V kadince smichejte ethanol (30 ml) s kyselinou octovou (30 ml) a tuto smés umistéte do
prikapdvaci nalevky.
Provedeni reakce. Pustte mirnym

pratokem vodu do chladice a uvedte

reakéni smés do mirného varu (pred
zapnutim topného hnizda poZadejte
pedagogicky dozor o kontrolu aparatury!).
Regulujte intenzitu zadhrevu tak, aby

teplota kondenzujicich par nepresdhla

80 °C (b. v. ethyl-acetatu je 77 °C). Jakmile

zatnou pary v chladi¢i kondenzovat,

zaCnéte prikapavat smés ethanolu a

kyseliny octové takovou rychlosti, aby byl

obsah  destilacni  baniky  pfiblizné
na stejném objemu. Destilaci ukoncete, jakmile ziskate pfiblizné 60 ml destilatu.

Izolace a preciSténi produktu. Pfed zapocetim této faze experimentu si znova zopakujte hlavni
zasady pfi praci s délici nalevkou (viz str. 31). Poté ziskany destilat umistéte do délici nalevky (250 ml),
u které jste pomoci ethanolu predem ovéfili tésnost kohoutu. Po ¢astech k nému pfilejte 30 ml roztoku
Na,COs a obsah nalevky dlikladné protfepavejte. BEhem této faze, ktera slouzi k odstranéni pritomné
kyseliny octové, se zpravidla uvolfiuje velké mnoZstvi CO,. Jakmile vyvoj CO, ustane, vloZte délici
nalevku do kruhu, vyjméte zatku, odpustte spodni (vodnou) vrstvu do kadinky a k horni (organické) fazi
pridejte dalsi podil roztoku Na,CO; a dikladné protrepte. Tento postup opakujte do doby, az bude
spodni vrstva pfi odpousténi z délici nalevky zasadita (pH kontrolujte pomoci univerzalniho pH papirku,
na ktery vZidy nanesete pomoci sklenéné tycinky malou kapku vodné vrstvy). Poté k esteru v délici
nalevce prilijte 50% vodny roztok CaCl, (30 ml) a obé faze dikladné protrepejte. Spodem odpustte
vodni vrstvu a ester odlijte horem do Erlenmeyerovy barnky (100 ml) a pfesuste jej pridavkem Izicky
bezvodého CaCl,. Suspenzi nékolikrat zamichejte a poté ji zfiltrujte pres suchy skladany filtr (viz str. 24)
do predem zvazené vzorkovnice vhodného objemu. Produkt zvazte. Vypocitejte teoreticky a skutecny

vytéZek provedené reakce. Charakterizujte Cistotu produktu stanovenim jeho indexu lomu.

Doplhujici otdzky:
e Ethyl-acetat patfi mezi nejhojnéji zastoupené estery ve viné. Popiste, jakymi procesy se tento ester

a jeho prekurzory (tedy ethanol a kyselina octova) béhem fermentace tvofi.
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Priprava acetanilidu (N-fenylacetamidu)

Princip:
v
H
NH —
2 CH, C\ N\ _CH; //o
+ o — |C| +  CHy—C
CH;—C OH
I\
0
anilin acetanhydrid acetanilid kyselina octovd
Ukol:

Provedte syntézu acetanilidu. Pfelistéte ho rekrystalizaci z vrouci vody a stanovte bod tani

ziskaného produktu. Vypocditejte teoreticky a skutecny vytézek provedené reakce.

Pomlicky a chemikdlie:
Anilin (10 ml), acetanhydrid (13 ml), aktivni uhli; Erlenmeyerovy barky (1x 250 ml, 2x 500 ml), bézné

vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:

Acetanhydrid je hoflava a leptava kapalina, anilin je toxicky pti vdechovani a styku s pokozkou.
Odmeéruijte tyto latky v digestofi a pouZivejte prislusné ochranné pomucky (bryle, rukavice). Anilin je
vysoce toxicky pro vodni organismy, proto zbytky po provedeni experimentu likvidujte
do oznacenych odpadnich nddob (ne do vylevky). Dbejte zvySené opatrnosti pfi rekrystalizaci produktu

z vrouci vody — hrozi opareni ¢i popaleni.

Pracovni postup:

Provedeni reakce. V Erlenmeyerové barice (250 ml) smichejte 10 ml anilinu a 80 ml destilované
vody. Po castech a za intenzivniho michani (protiepavani) pridejte 13 ml acetanhydridu a smés jesté
chvili protfepavejte. Reakéni smés se zahreje a vylouci se krystalicky acetanilid. Ponechte barku stat
bez pohybu 30 minut. Vyloucené krystaly odsajte na Blichnerové nalevce s pouzitim navlhéeného
papirového filtru a zbytky mate¢ného roztoku vymackejte z filtracniho kolace obracenou sklenénou
zatkou.

Rekrystalizace surového acetanilidu. Sestavte aparaturu pro rekrystalizaci z vody (viz str. 28).
Do Erlenmeyerovy bariky (500 ml) nasypte surovy acetanilid, pfilijte do ni asi 300 ml vrouci vody a
vzniklou suspenzi pfivedte za ob¢asného michdni sklenénou tycinkou k varu. Pokud se na dné banky
vytvofi hnédé olejovité skvrny roztaveného acetanilidu, pridavejte po malych davkach a za michani
vrouci vodu az do vzniku ¢irého roztoku. Poté bariku odstavte ze sitky a postupné a pomalu pridejte

za stalého michani malou IZicku aktivniho uhli (pfi rychlém pfidavku mizZe obsah vzkypét!). Smés opét
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kratce povarte a prefiltrujte pfes navlhéeny skladany filtr (viz str. 24), ktery byl umistén ve vyhraté
nalevce, do Erlenmeyerovy barky (500 ml), kterou jste predem vyhrali varem malého mnozZstvi vody.
Banku s filtrdtem nechte volné vychladnout. Vyloucené Supinkovité krystaly acetanilidu odsajte
na Blichnerové nalevce s navihéenym papirovym filtrem a poté promyjte malym mnozstvim studené
destilované vody. Produkt vysuste na hodinovém skle a zvaite. Vypocitejte teoreticky a skutecny

vytéZek provedené reakce. Stanovte bod tani ziskaného produktu (viz str. 34).

Priprava acetylsalicylové kyseliny

Princip:

Hydroxylova skupina salicylové kyseliny se snadno esterifikuje pomoci anhydridu octové kyseliny
(acetanhydridu). Reakce je katalyzovdna malym mnoZstvim koncentrované kyseliny fosforecné.
Ziskana latka je podstatou béznych léciv (Aspirin, Acylpyrin). Hlavni nelistotu produktu tvofti
nezreagovana salicylova kyselina. Tu je moZno dokazat reakci s FeCls, se kterym tvofi fialovy produkt.

Acetylsalicylova kyselina barevnou reakci s FeCl; neposkytuje.

COOH //O COOH
CH,—C (0]
OH & \ O . CH; //
+ o — IC| t CH—C

CH;—C 0 OH
\N
0

salicylovd kyselina acetanhydrid acetylsalicylovd kyselina kyselina octovad

Ukol:
Provedte syntézu acetylsalicylové kyseliny. Ziskany produkt izolujte. Urcete orientacné jeho Cistotu.

Spocitejte teoreticky a prakticky vytéZzek reakce.

Pomiicky:
Salicylova kyselina, acetanhydrid, kyselina fosforecna, roztok FeCls, varna barika (100 ml), zpétny

chladic, sklenény filtr (frita), susarna, bézné vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:
Kyselina fosfore¢na a acetanhydrid jsou silné kyseliny, odmérujte tyto latky v digestofi a pouZzivejte

pfislusné ochranné pomducky (bryle, rukavice).
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Pracovni postup:
Sestaveni aparatury. Sestavte aparaturu na syntézu salicylové

kyseliny podle obrazku a podle pokynl vyucujiciho. Zdroj tepla je zde

improvizovana vodni ldzen. Do varné bariky odvazte 2 g salicylové
kyseliny, davkovacem pridejte 5 ml acetanhydridu, Pasteurovou

pipetou nakapejte 5 kapek koncentrované kyseliny fosfore¢né a

pfidejte 2-3 varné kaminky. Varnou banku vloZzte do aparatury a
dokoncete jeji sestaveni.

Provedeni reakce. Pustte mirnym pratokem chladici vodu. Vodni
lazen zahfivejte az k varu, obsah varné bariky obcas promichejte

opatrnym potfepavanim celé aparatury. Po rozpusténi tuhé faze

zahfivejte 15 minut. Po uplynuti pfedepsané doby varu vypnéte

kahan a opatrné odstavte vodni lazen. Reakci ukoncete vlitim 5 ml
destilované vody chladiéem do banky. Poté pfrilejte jesté dalSich 25 ml vody. Sejméte chladi¢, varnou
banku ponechte uchycenou v drzaku.

Izolace produktu. Roztok ve varné bance chladte zvnéjsku tekouci vodou a michejte sklenénou
tyCinkou, az dojde ke krystalizaci. Krystaly prefiltrujte pfes zvazeny sklenény filtr (fritu) a ususte
v susarné 15 minut pfti teploté 100 °C.

Kontrola €istoty produktu. Pro reakci s roztokem FeCl; ptipravte tfi zkumavky s 10 ml destilované
vody a rozpustte v nich jednotlivé:

1) % tablety Acylpyrinu

2) priblizné stejné mnozstvi salicylové kyseliny (vychozi latka)

3) pfiblizné stejné mnozstvi Vaseho produktu.

Do kazdé zkumavky pfikapejte kapatkem 5 kapek roztoku FeCls a vizualné srovnejte intenzitu

vzniklého zbarveni v jednotlivych zkumavkach.

Doplhiujici ulohy:
e Jaka je uloha kyseliny salicylové a latek pribuznych v rostlinach?
e Proc se provadi acetylace hydroxylové skupiny salicylové kyseliny?

e Pojmenujte salicylovou kyselinu systematickym nazvem.
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Chemické vlastnosti karbonylovych sloucenin a sacharidu

Princip:
oxida¢nimi Cinidly a poskytuji pfislusné karboxylové kyseliny. Maji tedy redukéni ucinky, nebot pouzité
¢inidlo se pfri reakci redukuje. Naproti tomu ketony se oxiduji teprve velmi silnymi oxidaénimi Cinidly
a pfi této reakci se jejich molekula rozpada. Reakci se slabym oxidacnim Cinidlem lze vyuzit pfi rozlisSeni
aldehydu a keton(. Tradi¢né se tato reakce vyuZiva k rozdéleni latek na redukujici (reagujici se slabym
oxidaénim Cinidlem) a neredukujici (které se slabym oxidac¢nim cinidlem nereaguiji).

Nejcastéji se pfi rozliSeni redukujicich a neredukujicich latek pouziva Fehlingovo nebo Tollensovo
¢inidlo, u nichZ je dobfe pozorovatelny pribéh oxidace.

Fehlingovo cinidlo: médnata sil v komplexu s kyselinou vinnou, pfi reakci s redukujici latkou vznika
cervenad srazenina oxidu médného Cu,0, vyjimecné az elementarni méd Cu.

Tollensovo cinidlo: stfibrnd stl v amoniakalnim komplexu, pfi reakci s redukuijici latkou vznika

elementarni sttibro Ag jako tzv. stfibrné zrcatko (povlak kovového Ag na reakéni nadobé).

R—C// + 2cCu™(OH), — R—C/ + ct,o + H,0
\ 2 \
H OH
aldehyd karboxylovd kyselina
/ cu? Va /O
H—C — > < — > OoH—C ———= 0, + H,0
\ -Cu* \ -cu®
H OH OH
formaldehyd mravené&i kyselina kyselina uhli¢itd

Ukol:

Otestujte predlozené latky na redukéni Gcinky. PopisSte probihajici déje reakénimi schématy.

Pomlicky a chemikdlie:
Roztoky formaldehydu, acetaldehydu a acetonu, cinidla Fehling | a Fehling Il, béZzné vybaveni

laboratorniho stolu.

Pracovni postup:
Pfipravte aktivni formu Fehlingova ¢inidla smichanim 10 ml Fehlingova ¢inidla | a 10 ml Fehlingova

¢inidla Il v kadince. Cinidla odméfujte odmérnym vélcem.
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Do sady oznacenych zkumavek odmérte 2 ml aktivni formy Fehlingova Cinidla a 2 ml roztoku
jednotlivych sacharidd (pouzivanou pipetu popt. odmérny valec mezi pfidavky jednotlivych latek vidy
dikladné vyplachnéte vodou). Zkumavky umistéte do vodni lazné (kadinka naplnéna vodou pfiblizné
z % umisténa na trojnozce se sitkou), zahtivejte je k varu az do barevné zmény. Zaznamenejte barevnou

zménu v jednotlivych zkumavkach.

Rozliseni redukujicich a neredukujicich sacharidu

Princip:
Sacharidy jsou organické slouceniny, které obsahuji skupinu H o CH,OH
~c”
karbonylovou (-CHO nebo —C=0) a alesponi dvé skupiny hydroxylové —
CH(OH CH(OH
(-OH). Molekulu muiZe tvofit jedna sacharidovd jednotka l| ( )]’7 l| ( )]”
CH,OH CH,OH
(monosacharidy), 2-10 jednotek (oligosacharidy) nebo mnoho
alddza ketoza

jednotek (polysacharidy). Jednotlivé cukerné jednotky jsou navzajem
vazany glykosidickou vazbou.

Sacharidy, které maji volnou aldehydovou skupinu (alddzy), vykazuji redukéni ucinky, nebot se
oxiduji na prislusné aldonové kyseliny. Sacharidy s ketonovou skupinou (ketdzy) za podminek metody
(silné alkalické prostredi) izomeruji na pfislusné alddzy, takZze také vykazuji redukéni ucinky. Chovani
oligosacharidll zdavisi na zplsobu vazby monosacharidickych jednotek navzdjem. Pokud ma
oligosacharid volnou poloacetalovou hydroxylovou skupinu, je schopen reagovat s oxida¢nim ¢inidlem,
a ma tedy redukéni Ucinky. Redukéni acinky nemaji ani ty derivaty sacharidd, u nichz byla aldehydova
funkéni skupina zménéna, nejcastéji redukci na primarni alkohol (tzv. alkoholické cukry) nebo oxidaci
na karboxylovou skupinu (tzv. aldonové kyseliny).

Podle vysledku reakce s oxidaénim Ccinidlem (pouzivda se obvykle Fehlingovo cinidlo) jsou

oligosacharidy tradi¢né rozdélovany na sacharidy redukujici a neredukuijici.

Ukol:
Podle reakce s Fehlingovym cinidlem rozliste predlozené sacharidy na redukujici a neredukujici.
V odborné literatufe naleznéte vzorce prislusnych sacharid(, pomoci znalosti struktury a informaci

ziskanych z této prace odlvodnéte reaktivitu u nasledujicich sacharidG: b-ribdza a celobidza.

Pomiicky a chemikadlie:
Vodné roztoky rtiznych mono- a disacharid(, Fehlingovo ¢inidlo | a Il, béZzné vybaveni laboratorniho

stolu.
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Pracovni postup:
Predlozené mono- a disacharidy otestujte na redukéni ucinky stejnym postupem, jaky byl popsan

v préci o chovani karbonylovych sloucenin (str. 55).

Hydrolyza sacharozy

Princip:

Glykosidickd vazba, kterou jsou navzdjem spojeny jednotlivé monosacharidy v oligosacharidu, se
mUzZe prerusit plsobenim silné kyseliny (kyseld hydrolyza) nebo pfislusnym enzymem ze t¥idy hydrolaz.
Uvolnuji se tak monosacharidy, ze kterych byl vychozi oligosacharid slozen. Redukéni Ucinky latky po

hydrolyze se méni.

CHZOH CHZOH

CH,OH CH,OH
J@CHZOH 'QCH OH
OH

poloacetalova
hydroxylova skupina

sachardza a-D-glukopyrandza p-D-fruktofurandza

Ukol:
Provedte kyselou hydrolyzu roztoku sachardzy. Otestujte redukcni Ucinky vzniklych latek, srovnejte

s vlastnostmi sachardzy a vysvétlete rozdil.

Pomiicky a chemikdlie:
Vodny roztok sachardzy, 5% roztok HCl, 5% roztok NaOH, Fehlingovo cinidlo | a ll, béZné vybaveni

laboratorniho stolu.

Pracovni postup:

Do dvou zkumavek odmérte po 2 ml roztoku sacharézy. Do jedné z nich pridejte 1 ml 5% roztoku
HCI. Obé zkumavky zahfivejte 5 minut ve vrouci vodni lazni. Poté obé zkumavky ochladte ve studené
vodé. Do zkumavky, ktera obsahovala HCl, pfidejte 1 ml 5% roztoku NaOH.

Do obou zkumavek pridejte odmérnym valcem po 2 ml Fehlingova ¢inidla | a ll, obsah zkumavek
promichejte a zkumavky zahfivejte 5 minut ve vrouci vodni lazni. Zhodnotte a vysvétlete pribéh

reakce.
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Vazkové stanoveni redukujicich sacharidl v potravinarskych vzorcich

Princip:

Redukujici sacharidy pritomné ve vzorku reaguji za podminek metody s alkalickym roztokem
médnaté soli a vznikd oxid médny Cu,0. Jeho obsah je pfimo Umérny obsahu redukujicich sacharidd
a z jeho mnozZstvi se da spocitat obsah redukujicich sacharidd v plvodnim vzorku.

V medu a invertnim cukru jsou pfitomny zejména monosacharidy glukéza a fruktéza v poméru
pfiblizné 1:1. Mléko obsahuje redukujici disacharid laktézu a pivo disacharid maltézu. Révové vino

obsahuje hlavné glukdzu.

Ukol:
Stanovte obsah redukujicich sacharidll v predloZeném potravindfském materidlu vazkovou

metodou. Vysledek porovnejte s deklarovanou hodnotou.

Pomlicky a chemikdlie:
Vzorky potravin obsahuijici redukujici sacharidy, sklenény filtr - frita S4, Fehlingovy roztoky | a I,

dalsi vybaveni laboratorniho stolu, pipety, susarna, exsikator, vahy.

Postup:

Pfiprava vzorkd.

a) Med. Do 100 ml kadinky navazte 0,5 g medu s presnosti na 2 desetinna mista. Navazku (n) si zapiste.
Do kadinky pridejte 25 ml destilované vody a vzorek rozpustte. Rozpousténi muizZete usnadnit
pouzitim ultrazvukové lazné. Roztok z kadinky predte kvantitativhé do 100ml odmérné banky.
Banku doplnite po rysku a roztok promichejte.

b) Mléko. Pipetujte 10 ml mléka sklenénou nedélenou pipetou do 100ml odmérné banky a doplrite
destilovanou vodou. Vzorek mléka je tedy naredény 10x.

c) Pivo. Pipetujte 20 ml piva sklenénou nedélenou pipetou do 100ml odmérné bariky a doplite
destilovanou vodou. Vzorek piva je tedy nafedény 5x.

d) Vino. Vzorek révového vina se zpracovava bez dalSich Uprav.

Reakce redukujicich sacharidl. Do Erlenmeyerovy bariky (250 ml) odmérte odmérnym valcem po
30 ml Fehlingova roztoku | a Il. Smés zahtivejte nad kahanem na sitce k varu a poté do ni pfidejte
sklenénou nedélenou pipetou takové mnoizstvi vzorku, jaké je uvedeno v tabulce. Erlenmeyerovu
banku pfikryjte malou nalevkou a varte od bodu varu takovou dobu, kterd odpovidd druhu
stanovovaného sacharidu. Poté pfidejte do barnky 50 ml studené destilované vody.

Zvazte vysusSenou fritu na analytickych vahach s presnosti na tfi desetinnd mista a hmotnost si

zapiste (m;).
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Obsah Erlenmeyerovy banky prevedte kvantitativné (!) pres sklenénou fritu za odsavani na odsavaci
bance a dobre vyplachnéte veSkerou srazeninu destilovanou vodou. Vylouceny Cu,0 na frité promyjte
malym mnozstvim ethanolu. Fritu nechte susit v susarné pfi 105 °C 15 minut. Po vysuseni nechte fritu
zchladnout v exsikatoru a poté ji zvazte na analytickych vahach (m.).

Vypocet. Obsah redukujicich sacharid( (g/100 ml) vypoctéte podle vzorce:

(m, —my) - k-100
|4

m; hmotnost prazdné frity (g)
m; hmotnost vysusené frity s Cu,0 (g)
k  prepocitavaci faktor

V  objem pipetovaného vzorku sacharidu (ml).

U fedénych vzorkl (mléko, pivo) prepocitejte obsah sacharidll s ohledem na pouZité fedéni vzorku.

Obsah redukujicich sacharidl v medu vyjadrete v % navazky:

x-100

(VI

n navazka medu pouZita pro pfipravu roztoku (g)

Parametry metody pro jednotlivé druhy vzorkii:

analyzovana . mnozstvi vzorku doba varu prepocitavaci
. druh sacharidu .
potravina (ml) (min) faktor (k)
vino glukdza 25 2 0,5
med invert 50 2 0,5
pivo maltdza 25 4 0,8
mléko laktdza 50 6 0,65

Dulikaz pfitomnosti bilkovin

Princip:

Bilkoviny (proteiny) jsou pfirodni polymery sloZzené z aminokyselin mezi sebou vazanych peptidovou
vazbou. Pro dlkaz jejich pfitomnosti se vyuzivd barevnych reakci, které jsou zalozeny na vybranych
spolecnych vlastnostech, které bilkoviny maji (pfitomnost peptidové vazby, pritomnost typickych

aminokyselin).
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Ukol:
Dokazte pritomnost bilkovin v pfedlozenych vzorcich. Za pomoci odborné literatury vysvétlete, proc

v pfitomnosti bilkovin probihaji s pouZitymi ¢inidly popsané barevné zmény.

Pomlicky a chemikdlie:

HNOs (koncentrovana), biuretové cinidlo, vzorky bilkovin.

Pracovni postup:

Xanthoproteinova reakce. Ke 2 ml vzorku bilkoviny ve zkumavce pfidejte malou pipetou nékolik
kapek koncentrované HNOs;, obsah mirné protiepejte a opatrné zahfivejte pfimo nad mirnym
plamenem kahanu. V pfitomnosti bilkovin se objevi Zluté zbarveni vzniklé srazeniny.

Biuretova reakce. Ke 2 ml vzorku bilkoviny ve zkumavce pfidejte 2 ml biuretového cinidla a smés

opatrné protfepejte. Pokud vzorek obsahuje bilkoviny, objevi se fialové zbarveni smési.

Srazeci reakce bilkovin

Princip:

Bilkoviny (proteiny) jsou pfirodni makromolekuly slozené z aminokyselin spojenych mezi sebou
peptidovou vazbou. Vzhledem k velikosti jejich molekul (M, = 103-10° Da) vytvafeji bilkoviny ve vodé
nepravé, tzv. koloidni roztoky. Oproti pravym roztoklim malych molekul maji koloidni roztoky mnoho
odlisnych vlastnosti (rozptyl svétla, mozZnost zobrazeni ¢astic v elektronovém mikroskopu aj.).
nékterych specifickych ¢inidel nebo vlivem zmén fyzikalnich podminek (teplo, zména rozpoustédla) a
nazyva se denaturace. Tekuty koloidni roztok (sol) pfechazi pfi denaturaci na rosolovity materidl az
srazeninu (gel), coZ je dlsledek zmény prostorového usporadani makromolekuly vlivem pUsobiciho
¢inidla nebo fyzikalniho vlivu. Denaturace mlze byt vratna (reverzibilni), kdy se gel mlze opét prevést
na sol napt. zftedénim rozpoustédlem. Pfi nevratné (ireverzibilni) denaturaci jsou zmény prostorové

struktury natolik zavazné, Ze k opétovné zméné gelu na sol (roztok) uz nemuze dojit.

Ukol:

Otestujte vzorky dvou bilkovin vici vybranym srazecim CinidlGm.

Pomiicky a chemikadlie:
Sada zkumavek, vzorek bilkoviny vajeéného bilku a mlécné bilkoviny, 10% roztok octanu

olovnatého, nasyceny roztok (NH4),SO4, 20% octova kyselina, ethanol, roztok taninu.
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Pracovni postup:

Do sady obycejnych zkumavek odmérte 1-2 ml roztoku bilkoviny vajeéného bilku. Do jednotlivych
zkumavek pridejte:

a) 2 ml roztoku octanu olovnatého

b) 2 ml roztoku (NH4),SO4

c) 2 ml ethanolu

d) 5 kapek 20% roztoku octové kyseliny, roztok promichejte a poté bez michani pfidejte 2 ml

ethanolu
e) 1 ml roztoku taninu

f) roztok bilkoviny zahtejte nad kahanem k varu

Po pridavku srazeciho Cinidla pozorujte roztok ve zkumavce, sledujte vyvoj srazeniny. Do tabulky
zapiSte vysledek pokusu a vyjadrete intenzitu vzniklé srazeniny (stupnice 0, 1, 2, 3). Rozhodnéte, které
C¢inidlo pusobi nevratnou denaturaci. Stejny soubor pokusl provedte i u mlééné bilkoviny. Srovnejte

vysledky u obou vzork.

Titracni stanoveni obsahu celkovych bilkovin v mléce

Princip:

Bilkoviny obsahuji mimo aminoskupiny vdzané v peptidovych vazbach jesté volné aminoskupiny,
jejichz mnoistvi je pro dany typ bilkoviny stalé. Tyto aminoskupiny reaguji za podminek metody
kvantitativné s formaldehydem (tzv. formolova reakce) a uvolfiuji vodikovy kation H*. Takto upraveny
vzorek je mozno titrovat odmérnym roztokem alkalického hydroxidu a ze spotieby spocitat obsah
bilkovin ve vzorku. Pfed vlastnim provedenim formolové reakce se vzorek titruje stejnym odmérnym
roztokem hydroxidu, aby se zneutralizovaly pfitomné karboxylové kyseliny (mlé¢ng, citronova aj.). Tato

titrace se mlze vyuZit na urceni kyselosti vzorku.

Odmérnym roztokem NaOH se pfi prvni titraci stanovi obsah veskerych prfitomnych kyselin (mlécna,

citronova aj.). Po provedeni formolové reakce se druhou titraci stanovi obsah celkovych bilkovin

ve vzorku.
i " i
R—(liH—C—NH _____ + /C:O — R—%H—C—NH ----- —— dalsi produkty
NH, H NH—CH,OH
formaldehyd
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Ukol:

Stanovte titracni kyselost predloZzeného vzorku mléka a u téhoz vzorku obsah celkovych bilkovin.

Pomiicky a chemikadlie:

Odmérny roztok NaOH se stanovenou presnou koncentraci, 30% vodny roztok formaldehydu

(zneutralizovany), fenolftalein, byreta automaticka nebo obycejna, vybaveni laboratorniho stolu.

Pracovni postup:
1) Prvni titrace

Do titracni banky napipetujte nedélenou sklenénou pipetou 50 ml predlozeného vzorku. Pridejte
5 kapek roztoku fenolftaleinu a pomalu titrujte za stalého michani odmérnym roztokem do riZového
zbarveni. Zménu barvy hodnotte proti bilému pozadi pod titrani barikou. Stanoveni opakujte dvakrat.
Spotiebu (s;) odmérného roztoku NaOH pfi titraci si zaznamenejte. Roztok nevylévejte, pouzZijte ho

k dalsimu stanoveni.
2) Formolova reakce a druha titrace

Do vytitrovaného vzorku z predchozi prace pridejte 5 ml roztoku formaldehydu (davkovaéem nebo
odmérnym valcem). Roztok promichejte a ponechejte 2 minuty stat. Poté titrujte plvodnim odmérnym

roztokem opét do rlizového zbarveni. Novou spotifebu odmérného roztoku si zaznamenejte (sz).

Celé stanoveni (tj. obé navazujici titrace) provedte dvakrat. Vypoctenou kyselost a obsah bilkovin

vyjadrete jako pramér obou stanoveni.

Vypocet:

Kyselost vzorku (stupné kyselosti):

kvselost s1-x-400
selost = ——
Y v

S1 spotieba odmérného roztoku NaOH pfi 1. titraci (ml)

X presna koncentrace odmérného roztoku NaOH (mol/I)

v objem titrovaného vzorku (ml)
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Obsah bilkovin (g/100 ml vzorku):

s,+-x-0,0758 - 6,38 - 400
|4

obsah bilkovin =

S2 spotifeba odmeérného roztoku NaOH pfi 2. titraci (ml)
presna koncentrace odmérného roztoku NaOH (mol/I)

v objem titrovaného vzorku (ml)

Pozn.: Cisla pouZita ve vzorcich predstavuji prepocitavaci koeficienty, vztahujici se k priimérné hustoté

mléka a k prdmérnému obsahu mlécné bilkoviny v mléce.

Stanoveni obsahu nepolarnich extrahovatelnych latek primou extrakci

Princip prdce:

Nepolarni extrahovatelné latky predstavuji takovou slozku materialu, ktera je rozpustnd v daném
nepolarnim rozpoustédle. Zahrnuji obvykle pestrou skupinu sloucenin rtizné struktury a stavby. Jejich
spole¢na vlastnost je rozpustnost v nepoldrnich rozpoustédlech — jsou nepoldrni. Hlavni skupinou
nepolarnich sloucenin jsou lipidy (acylglyceroly a vosky). V potravinach nebo biologickém materialu je
obvykle doprovazeji nepolarni barviva, v tucich rozpustné vitaminy, steroly, uhlovodiky. Tyto latky se
souhrnné nazyvaji doprovodné latky lipidG a tvofi tzv. nezmydelnitelny podil nepolarni frakce.

Rozpustnosti v nepolarnich rozpoustédlech se da vyuZit pfi extrakénim stanoveni souhrnu téchto latek.

Ukol:
Provedte extrakci nepolarnich latek ze zvoleného potravinarského materidlu pomoci petroletheru

a stanovte jejich mnozstvi vazkoveé.

Pomlicky a chemikdlie:
Olejnaty biologicky a potravinarsky material, Soxhletiv extraktor (obr. 33), sestupny chladic, 2

varné bariky (250 ml), petrolether, dalsi vybaveni laboratorniho stolu.
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Bezpecnostni rizika:
Béhem stanoveni se pouzivaji vysoce hoflava nepoldrni rozpoustédla, je nutno pouzivat spravné
sestavené zdbrusové aparatury a extrakci provadét v digestofi. Neni dovoleno pouzivat otevieny ohen.

Veskeré ¢asti aparatur, vzorky a chemikalie musi byt suché.

Pracovni postup:

Pfiprava vzorku. Zvoleny vzorek rozetiete ve trfeci misce. Z homogenniho materidlu odvazte
do papirové extrakéni patrony 10 g s presnosti na 0,001 g (n). Patronu utésnéte smotkem vaty. Zvazte
na analytickych vahach varnou bariku (250 ml) s nékolika suchymi varnymi kaminky (m;). Do zvaiené
barnky odmérte 160 ml petroletheru.

Extrakce vzorku. Naplnénou extrakéni patronu vloZte do stfedni ¢asti Soxhletova extraktoru,
do vodni |azné barku s petroletherem a extraktor sestavte (viz str. 33). Vzorek ponechte extrahovat
30 minut. Poté z extraktoru opatrné vyjméte banku a dobfe ji osuste. Z patrony vysypte zbytek vzorku
a patronu ponechte zcela vyschnout v digestofi.

Destilace rozpoustédla a ukonceni prace. Pripravte aparaturu pro destilaci se sestupnym
chladi¢em, topnym hnizdem a zdbrusovou barkou jako predlohou. Osusenou varnou banku vlozte
do hnizda, sestavte aparaturu a destilujte pfi priblizné 25% vykonu topného hnizda tak dlouho, az se
vydestiluje veskeré rozpoustédlo. Destilaci kontrolujte podle teploty varu rozpoustédla.

Varnou banku s destilaénim zbytkem ponechte vychladnout v exsikatoru. Poté ji zvaite
na analytickych vahach (m;). Obsah nepoldrnich extrahovatelnych latek vyjadiete v hmotnostnich %

dle nasledujiciho vzorce:

(mz - ml) ) 100
n

obsah nepolarnich extrahovatelnych latek (%) =

Dopliiujici ulohy:

e (o je to petrolether? Proc¢ se na origindlni lahvi neuddva presné sloZeni a co znamena uvedené
destilacni rozmezi?

e Tato metoda se pouziva pfi stanoveni ropného znecisténi Zivotniho prostredi. Byl by v tomto

pfipadé vhodnym rozpoustédlem ethanol?
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Stanoveni Cisla kyselosti potravinarského tuku

Princip:

Lipidy jsou estery vyssich mastnych kyselin a trojsytného alkoholu glycerolu. Volné mastné kyseliny
se v erstvych a dobre osSetfenych tucich vyskytuji jen velmi malo. Mohou se uvolnit z esterovych vazeb
lipidu pfi hydrolyze plisobenim prislusnych hydrolytickych enzymi (lipaz) nebo vznikaji jako produkty
oxidace nenasycenych mastnych kyselin v procesu Zluknuti tuku. ZvySeny obsah volnych mastnych

kyselin svédci o zhorseni kvality materialu.

i 2
CH,-O—-C—R? CH,-O—-C—R!
o
L N i
CH—O—-C—-R —> CH—0-C-R + R>-C—-OH
0 |
CH.-O—C—R3 CH-—OH volnd mastnd
2 2 kyselina
triacylglycerol 1,2-diacylglycerol

Obsah volnych mastnych kyselin se vyjadfuje jako &islo kyselosti. Cislo kyselosti udava pocet mg
KOH, ktery je potfebny na neutralizaci volnych mastnych kyselin v 1 g tuku. Stanovuje se titraci
odmérnym roztokem KOH na fenolftalein. Vzhledem k nepolarnosti tukl se jako rozpoustédlo pouziva

smeés ethanolu a toluenu.

(0] (0]

R—C-OH + KOH —— R—C-0K + H,0
volnd mastnd kalium-karboxyldt
kyselina

Ukol:

Stanovte Cislo kyselosti pfedloZzeného vzorku tuku.

Pomiicky a chemikadlie:
Smés toluen/ethanol (2/1, obj.), odmérny 0,1M roztok KOH v ethanolu (se stanovenou pfesnou

koncentraci - x), automaticka byreta, titracni barika, vzorky tuk(, bézné vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:
Pro rozpousténi vzork( za tepla se pouziva jen elektricky vytapéna vodni lazen. Titrace se provadi

v digestofi. Vytitrované vzorky a zbytky rozpoustédla se likviduji pouze do nadob k tomu uréenych.
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Pracovni postup:

Pfiprava vzorku. Navazte 3-4 g potravinarského tuku na maly utrzek filtraéniho papiru. Vazte
s presnosti na 0,1 g a navazku (m) si zaznamenejte do laboratorniho deniku. Takto pfipraveny vzorek
vhodte cely véetné papiru do titracni banky a pouzijte ke stanoveni. Papir stanoveni nerusi, neni tfeba
ho pred titraci vyjimat. Do titraéni banky pridejte odmérnym valcem 50 ml pfipravené smési
rozpoustédel a roztok zahtejte na vodni lazni, az se tuk rozpusti.

Titrace vzorku. Ke vzorku ptidejte 5 kapek fenolftaleinu a okamzité ho titrujte za stadlého michani
proti bilému pozadi odmérnym roztokem KOH do stalého svétle riZzového (,lososového”) zbarveni.
Spotiebu (V:) si zaznamenejte.

Titrace slepého vzorku. 50 ml smési rozpoustédel titrujte odmérnym roztokem stejné koncentrace
(x) s indikatorem fenolftaleinem. Roztok neni tfeba zahfivat. Spotreba (V) bude korigovat spotiebu
titracniho Cinidla na vzorek pti vypoctu.

Cislo kyselosti (mg KOH/g tuku):

56,1 (V, — V,) - x
m

Cislo kyselosti =

V; spotfeba titracniho Cinidla pfi titraci vzorku (ml)
V2 spotieba titracniho cinidla pfi titraci slepého vzorku (ml)
X  presna koncentrace odmérného roztoku KOH (mol/I)

m  navazka vzorku tuku (g)

Stanoveni peroxidového cisla tuku

Princip:

Nenasycené mastné kyseliny pfitomné v mnohych lipidech podléhaji radikdlové oxidaci kyslikem za
tvorby hydroperoxidd. Vzniklé hydroperoxidy se mohou snadno rozkladat za tvorby rdznych
sekundarnich oxidacnich produktli, zejména alkoholl, karbonylovych slouéenin, etherl popf.
karboxylovych kyselin. Tento proces se oznacuje jako oxida¢ni Zluknuti (autooxidace), je iniciovan
zejména UV slozkou slunecniho zareni, pfitomnosti kysliku ze vzduchu popf. kationty nékterych kov(
(nap¥. Fe?*, Cu?*). Reakci vyrazné urychluje zvy$end teplota.

o .
R—CH,—CH=CH-{CH,-COOH —=2» R—CH—CH=CH-CH,}-cooH ——=_  Sekunddrni

> rodukt
O—OH P y

nenasycend mastnd kyselina hydroperoxid
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Oxidacni produkty vzniklé pfi autooxidaci tukd jsou v potravinarskych materidlech nezadouci
(ze senzorického i nutriéniho hlediska) a jejich prfitomnost svédci o nizké kvalité tuku. K autooxidaci
dochazi zejména pfi skladovani tuku za nevhodnych podminek.

Obsah oxida¢né zménénych nenasycenych mastnych kyselin v tuku charakterizuje peroxidové cislo.
PFi stanoveni peroxidud se vyuziva jejich schopnost oxidovat Kl na volny jod |,. Uvolnény jod se stanovi
titracné pomoci odmérného roztoku thiosiranu sodného Na,S;0s. Jako indikator se pouZiva roztok

Skrobu, ktery poskytuje s jodem modrofialové zbarveni.

R—O—OH + 2I' + 2H* ——> R—OH + I, + H,0
hydroperoxid

l, + 2Na,5,0; ——— 2Nal + Na,5;0¢

thiosiran jodid tetrathionan
sodny sodny sodny

Ukol:

Stanovte peroxidové Cislo pfedlozeného potravinarského tuku.

Pomiicky a chemikadlie:
Smés kyselina octova/chloroform (3/2, obj.), odmérny roztok Na,S,03 0,02 mol/l nebo 0,002 mol/I
se stanovenou presnou koncentraci (x), pevny Kl pro ptipravu roztoku, automaticka byreta, dvé suché

Erlenmeyerovy bariky, vzorky potravinarskych tukd, dalsi vybaveni laboratorniho stolu.

Pracovni postup:

Pfiprava vzorku. NavazZte 5 g vzorku cCerstvého tuku nebo 3 g vzorku Zluklého tuku diferen¢né
na sklenéné navazovaci lodi¢ce s presnosti na 0,02 g a navazku (m) si zaznamenejte. Vzorek prevedte
do Erlemeyerovy bariky pomoci sklenéné tyéinky nebo Spejle a rozpustte v 50 ml rozpoustédla.
K rychlejSimu rozpusténi je mozno banku zahtat ve vodni lazni. Pro pfipravu roztoku Kl navazte
na predvazkach 15 g tuhého Kl a rozpustte ho v 10 ml destilované vody. 1 ml éerstvé pfipraveného
roztoku Kl pfidejte odmérnym valcem do Erlenmeyerovy banky ke vzorku, promichejte, zazatkujte a
smés ponechte 10 minut v laboratornim stole bez pristupu svétla.

Jako slepy pokus pfipravte do stejné velké Erlenmeyerovy bariky 50 ml rozpoustédla, pridejte 1 ml
roztoku Kl a stejné jako vzorek ponechte barnku stat 10 minut ve tmé.

Titrace. Pro titraci vzorku obsahujiciho Cerstvy tuk se pouzZivd roztok Na;S;0; o koncentraci

0,002 mol/l, pro zluklé tuky roztok Na,S,03 o koncentraci 0,02 mol/I.
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Po 10 minutach pridejte do obou banék po 100 ml destilované vody odmérnym valcem a 1 ml
roztoku Skrobu. V barice se objevi dvé vrstvy, z nichz horni bude fialové zbarvena vylou¢enym jédem.
Titrujte pfislusSnym titracnim cinidlem podle kvality tuku za stdlého michani nad bilym pozadim do
odbarveni horni vrstvy. Zaznamenejte spotreby titracniho ¢inidla na vzorek (V) a na slepy pokus (V).
Pokud vzorek zadné peroxidy neobsahuje, po pfidani skrobu se nezbarvi a spotfeba V; bude nulova.

Peroxidové ¢islo (ml roztoku Na»S,03 0 koncentraci 1 mol/l) se vypocte dle nasledujiciho vztahu:

(Vl - Vz) - x - 1000
m

peroxidové Cislo =

V; spotfeba titracniho cinidla pfi titraci vzorku (ml)
V2 spotieba titracniho Cinidla pfi titraci slepého vzorku (ml)
X  presnd koncentrace odmérného roztoku Na,S,03 (mol/ml)

m  navazka vzorku tuku (g)

Priprava fluoresceinu

Princip prdce:
Fluorescein (resorcinolftalein) je stejné jako fenolftalein typickym predstavitelem ftaleinovych
barviv. Tyto latky vznikaji reakci fenoll s ftalanhydridem. Vyrazna barevnost vzniklych produktl je

zplsobena konjugovanym systémem chinonu a dvou aromatickych jader ve vzniklé strukture.
HO OH HO OH
+H*
—_—
-2H,0
. +
resorcinol
C\ fluorescein
o]
/
C

\\
0]
ftalanhydrid

HO

Ukol:

Provedte syntézu fluoresceinu a otestujte vlastnosti produktu pfi rozpousténi ve vodé.
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Pomiicky a chemikadlie:
Ftalanhydrid, resorcinol (benzen-1,3-diol), koncentrovana H,SO,4v davkovaci, 5% roztok KOH, bézné

vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:
V préci se pouzivd koncentrovand H,SOs a roztok KOH. Pouzivejte ochranné bryle a dlsledné

dodrzujte navod.

Pracovni postup:

Syntéza fluoresceinu. Na predvazkach odvazte 1 g ftalanhydridu a 1,5 g resorcinolu, vpravte je
do zkumavky a opatrnym protfepavanim je promichejte. Smés primo nad mirnym plamenem kahanu
roztavte. Do taveniny pridejte davkovacem velmi opatrné 0,5 ml koncentrované H,SO, a dale mirné
zahfivejte 2 minuty. Dlsledné dbejte na to, aby Usti zahfivané zkumavky nikdy nesmérovalo na jiné
studenty.

Smés ve zkumavce ponechte zcela (!) vychladnout, teprve potom pridejte odmérnym valcem 5 ml
5% roztoku KOH a ponechte ji 5 minut stat.

Testovani vlastnosti produktu. Naplnte kadinku (o objemu alespon 2 1) velkym mnoZstvim vody a
nalijte do ni maximalné 0,5 ml roztoku reakéniho produktu a pozorujte zbarveni roztoku v dopadajicim

i prochazejicim svétle.

Priprava methyloranze

Princip:

Sulfanilova kyselina je reakci s kyselinou dusitou prevedena na diazoniovou slouceninu, ktera

kopulaci s N,N-dimethylanilinem poskytne azoslouceninu methyloranz.

N(CH3)2
+
NH, N=N
+H*/NaNoO, N,N-dimethylanilin
— NaOSSO\NZN—@N(CH3)2

SO;H SO,Na methyloranZ
sulfanilovd diazoniovd
kyselina sal
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Ukol:
Provedte syntézu methyloranze. Pfelistéte ziskany produkt rekrystalizaci z vrouci vody a otestujte

barevné zmény jeho vodného roztoku pfi rznych hodnotach pH.

Pomiicky a chemikadlie:
Sulfanilova kyselina monohydrat (0,8 g), NaNO; (0,3 g), bezvody Na>COs (0,25 g), N,N-dimethylanilin
(0,5 ml), koncentrovana kyselina octova (0,4 ml), Erlenmeyerovy bariky (2x 50 ml), kadinka (100 ml),

Blichnerova a odsdavaci nalevka, bézné vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:

N,N-Dimethylamin vykazuje karcinogenni ucinky. Veskerou manipulaci s touto slouceninou
provadéjte v digestofi za pouziti ochrannych pomiucek (rukavic). K likvidaci reakénich zbytk( pouZivejte
pripravenou odpadni nadobu (ne vylevku). Dbejte zvySené opatrnosti pri rekrystalizaci produktu

z vrouci vody — hrozi opareni ¢i popaleni.

Pracovni postup:

Diazotace. V Erlenmeyerové barice (50 ml) rozpustte 0,25 g bezvodého Na,COs; v 10 ml vody a
pridejte 0,8 g monohydratu sulfanilové kyseliny (0,7 g v pfipadé bezvodé slouceniny). Zahrivejte bariku
na vodni [azni az do UpIného rozpusténi sulfanilové kyseliny. Vznikly roztok jesté za horka zfiltrujte pres
skladany filtr do dalsi Erlenmeyerovy barnky (50 ml). Na zavér promyjte filtr 1-2 ml vrouci vody. Ziskany
filtrat ochladte na laboratorni teplotu a pfidejte k nému 0,3 g NaNO,. Po Uplném rozpusténi NaNO;
prevedte vznikly roztok do kadinky (100 ml), do které jste umistili 5 ml ledové vody a 1 ml
koncentrované HCI. Diazoniova sul sulfanilové kyseliny by se méla zadit postupné tvofit ve formé
jemnych bilych krystalkd. Uchovévejte tento meziprodukt pfi teploté 0-5 °C, nez bude vyuzit v dalSim

kroku.

Kopulace. Ve zkumavce smichejte 0,5 ml N,N-dimethylanilinu a 0,4 ml koncentrované kyseliny
octové. Zkumavku kratce ochladte v ledové tristi. Pfidejte tuto vychlazenou smés k diazoniové soli
sulfanilové kyseliny, kterou jste pfipravili v pfedchozim kroku. Reakéni smés intenzivné michejte
pomoci sklenéné tycinky za stadlého chlazeni kadinky ledem. Béhem nékolika minut by se mély zacit
tvofit cervené krystalky. Nechte smés reagovat jesté dalSich 15 minut. Poté do reakéni smési postupné
pridejte 6 ml 10% roztoku NaOH (teplota reakcéni smési by po celou dobu neméla presahnout 5 °C).
Pomoci lakmusového papirku zkontrolujte, zda hodnota pH reakéni smési je vyssi nez 7. Pokud ne,

pridejte jesté nékolik dalsich kapek 10% roztoku NaOH.

Po ukonceni neutralizace prevedte reakéni smés do varné bariky a uvedte ji pomoci vodni lazné na

5-10 minut k varu. Az se vétsSina produktu rozpusti, pridejte 2 g NaCl a bariku ochladte ledovou tFisti.
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Vytvorené krystaly odsajte pomoci Blchnerovy ndlevky a precistéte rekrystalizaci z vrouci vody

(pouZijte cca 30 ml vody) (viz str. 28).

Testovani vlastnosti produktu. Ovérte, k jakym barevnym zménam dochdazi, pokud je nékolik
krystalkt produktu rozpusténo ve vodé a k tomuto roztoku je po kapkach pfidavana ziredéna HCI ¢i 10%

roztok NaOH.

Chromatografické déleni rostlinnych barviv

Princip:

Zelené Casti rostlin obsahuji rizna mnoZstvi pyrrolovych a karotenoidnich barviv. Ta se daji oddélit
rozdélovaci chromatografii na tenké vrstvé nebo sloupci, tj. na koloné obsahujici rzné sorpéni
materialy, které se lisi schopnosti zadrZovat rlizné slozky extraktu barviv, cehoz se vyuZiva pro jejich
rozdéleni a identifikaci. Barviva se z rostlinného materidlu nejprve vyextrahuji do acetonu, poté se

prevedou extrakci do petroletheru a ziskany extrakt se chromatograficky rozdéli.

Potreby a chemikdlie:

Rostlinny materidl, aceton, petrolether, hexan, morsky pisek, oxid hlinity, uhli¢itan vapenaty, jemné
rozetfena sacharéza, treci miska s tlouckem, Erlenmeyerova barika (250 ml), odpafovaci miska, vodni
lazen (umisténa v digestofri), sklenéna kolona, silikagelova TLC desticka, vyvijeci nadoba, Pasteurova

pipeta.

Pracovni postup:

P¥iprava vzorku. 3-5 g rostlinného materialu roziezte na kousky a rozetiete v treci misce se Izickou
mofiského pisku, pridejte 10 ml acetonu a materidl dokonale zhomogenizujte. Ziskany homogenat
prevedte do zabrusové Erlenmeyerovy barnky, pfidejte 25 ml petroletheru a banku uzaviete zatkou.
Protfepdvejte, aZ se roztok zbarvi do zelena. Pak barku dolijte destilovanou vodou asi 1 cm pod zatku
a nechte ji stat bez pristupu svétla (v laboratornim stole). Oddéli se petroletherova vrstva obsahujici
barviva, kterd od sebe muzZete oddélit pomoci tenkovrstvé nebo sloupcové chromatografie (dle pokyn(

vyucujiciho).

a) Déleni pomoci tenkovrstvé chromatografie (TLC)

Cast ziskaného extraktu (cca 10 ml) prevedte do odparovaci misky a zakoncentrujte ho na vodni
lazni na objem 1-2 ml (pracujte v digestofi). Tento extrakt poté pomoci velmi tenké sklenéné kapilary
naneste na silikagelovou TLC desti¢ku dle postupu uvedeného v oddile 6.6 (str. 40). Vzorek nanasejte

na stejné misto opakované, mezi jednotlivymi aplikacemi vyckejte, aZz se rozpoustédlo odpafi, aby se
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minimalizovalo rozpiti nanaseného vzorku. Desticku opatrné vloZte do nadoby s vyvijeci soustavou
hexan/aceton (7/3, obj.) a ponechte mobilni fazi volné vzlinat. Vyvijeni ukoncete, kdyz dojde
k dostate¢nému oddéleni jednotlivych barevnych zén. Vyjméte destic¢ku, tuzkou na ni oznacte misto,
kam dostoupila mobilni faze, zakreslete téz obrysy jednotlivych barevnych skvrn a vypocététe hodnoty

jejich retardacnich faktor( Re.

b) Déleni pomoci sloupcové chromatografie

P¥iprava kolony. Chromatografickou kolonu ucpéte na uzsim konci malym smotkem vaty a
prostréte jeji stonek otvorem v zatce umisténé v hrdle odsdvaci banky, kterd je napojena na vodni
vyvévu. Do trubice potom postupné nasypte oxid hlinity (vrstva 2 cm), uhli¢itan vdpenaty (4 cm) a
sachardzu (6 cm) — sypani provadéjte pomalu, stejnomérné a pfi mirné zapnuté vyvéve.

Nanaseni a déleni vzorku. Po nasypani promyjte kolonu petroletherem a naneste na ni asi 1 ml
petroletherového extraktu. Extrakt nanasejte pomalu, aby nedoslo ke zvifeni sorbentu v koloné.
Jakmile vzorek praveé vtece do kolony, promyvejte ji opét petroletherem. Sledujte vyvoj barevnych zén.

Vysledek chromatografického déleni.

Barvy jednotlivych slozek: préskovy cukr #lutozeleny chlorofyl b

CaCo, cas
3 modrozeleny chlorofyl a

#z| — Zluty xanthofyl
__oranZovy karoten

chlorofyl a - modrozeleny I
AL,

vata ~ j@s

chlorofyl b - Zlutozeleny
xantofyly - svétle zZluté

karoteny - oranzové

—’séni

svétle oranZovy karoten

Rozliseni syntetickych potravinarskych barviv rozpustnych ve vodé

Princip:

Vedle pfirozenych barviv se v potravinafstvi pouZiva ke stejnému Ucelu také skupina syntetickych
sloucéenin. Tyto latky, oznacované jako synteticka potravinarska barviva, se priddvaji do potravin nebo
potravinovych surovin v nezbytném mnoiZstvi, které je stanoveno zdkonem. Také seznam latek,

povolenych v CR k pFibarvovani potravin, je definovan zdkonem (Zakon o potravinich a tabakovych
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vyrobcich, ¢. 110/1997 Sb. a vyhlaska ¢. 298/1997). 1zolace smési syntetickych potravinafskych barviv
vyuziva jejich sorpce na vinéné vlakno.

Potravinarska barviva rozpustnd ve vodé se uvolni z potravin a ze vzniklého roztoku se izoluji sorpci
na vinéné vldkno, z néhoz se poté desorbuji amoniakem a po zahusténi se déli na TLC desticce
v nékolika rliznych vyvijecich soustavdach. Identifikace jednotlivych barviv se provadi srovnanim se

standardem.

Ukol:

Izolujte synteticka potravinarska barviva z potravinarského materidlu a rozdélte je chromatografii
na tenké vrstvé. Podle sloZeni standardu barviv, seznamu povolenych potravinarskych barviv a vaseho
chromatogramu pokuste identifikovat barviva pfitomna v pfipraveném vzorku. Porovnejte Vas

vysledek k deklarovanym obsahem pouZitych barviv, ktery je uveden na plvodnim obale potraviny.

Pomlicky a chemikdlie:

Vzorky ptibarvenych potravin, 10% roztok kyseliny vinné, ethanol, odtu¢néné vinéné vlakno, bézné
vybaveni laboratorniho stolu.

Vyvijeci soustavy: soustava €. 1: 2 g citratu sodného ve 100 ml 5% amoniaku

soustava €. 2: butan-1-ol/kyselina octova/H,0 (1/1/1, obj.).

Pracovni postup:

Extrakce barviv ze vzorku. 10-15 g vzorku (tuhy material) navazte do kadinky (150 ml) a pridejte
35 ml vody. U povrchové barvenych cukrovinek vyckejte rozpusténi barevné vrstvy a roztok slijte
do jiné kadinky. U kapalnych vzorkd (limonady, sirupy) odmérte 100 ml vzorku a vodu nepfidavejte.
K ziskanému roztoku pfidejte 25 ml 10% roztoku kyseliny vinné a do smési vlozte 25 cm dlouhé
odtucnéné vinéné vlakno. Obsah v kadince zahftivejte k varu. Var udrZujte tak dlouho, aZ se vlakno
dobfe vybarvi.

Pf¥iprava vzorku k chromatografii. Vybarvené vldkno vyjméte z roztoku sklenénou tycinkou popf.
pinzetou, promyjte ho studenou vodou a vloZte do porceldanové misky. Pfidejte 15 ml 2% roztoku
amoniaku a misku zahfivejte nad vodni lazni tak dlouho, az barvivo prejde z vlakna do roztoku. Poté
vlakno vyjméte. Vzorek zahustéte nad lazni do sucha a rozpustte v nékolika kapkach destilované vody
a pridejte kapku ethanolu. Tim je vzorek ptipraven pro chromatografii na tenké vrstvé (TLC).

Standardy barviv. Pro identifikaci slozek smési barviv ziskanych ze vzorku pouZijte predloZené
roztoky potravindrskych barviv. Volte prednostné ta, jejichZ pfitomnost je ve zkoumané potraviné
deklarovana.

Chromatografie. Postupujte dle navodu uvedeného v oddile 6.6 (str. 41). Do vyvijeci komory (popf.

kadinky) nalijte asi 1 cm vysokou vrstvu vyvijeci soustavy a nechte ji parami sytit asi 15 min. Na spodnim
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okraji na silufolové desticky vhodnych rozméri lehce vyznacte ve vzdalenosti 2 cm od spodniho okraje
¢aru (obycejnou tuzkou). Dejte pozor, abyste tuzkou pfili§ neposkodili vrstvu naneseného sorbentu.
Na tuto ¢aru pomoci kapilary naneste doprostted pfipraveny vzorek, do ostatnich pozic pak vybrané
standardy potravinarského barviva v pravidelném rozmezi. Desku vlozte do chromatografické komory
(startovni ¢ara musi byt nad hladinou vyvijeci soustavy) a nechte ji vyvijet tak dlouho, az se barevné
skvrny dobre rozdéli. Vypoctéte hodnoty Re jednotlivych barevnych skvrn a urcete, zdali se nékteré

shoduji s hodnotami Rg pouZitych standardu.

Dopliujici ulohy:

e Co lze vyvodit o polarité jednotlivych barevnych sloucenin s ohledem na jejich hodnoty Re?

Izolace kofeinu z caje

L N
Princip:
P )\ | />
Kofein se vytésni z vazby na organické kyseliny pomoci CaCOs; a poté se 0 N N

izoluje z Caje extrakci dichlormethanem (CH,Cl,) a precisti se sublimaci. CH;

Ukol:
Izolujte kofein ze zeleného caje extrakci dichlormethanem a precistéte ho sublimaci (viz str. 30).

Pozorujte ziskany produkt pomoci mikroskopu.

Pomlicky a chemikdlie:

Zeleny c¢aj, CaCOs (2 g), dichlormethan (60 ml), bezvody MgSQ., varna barnka (250 ml), zpétny
chladi¢, délici nalevka (250 ml), Bichnerova a filtracni nalevka, srdcova barika (100 ml), sublimator
(odsavaci zkumavka, zkumavka, vodni vyvéva), vodni lazen, mikroskop, bézné vybaveni laboratorniho

stolu.

Bezpecnostni rizika:
Dichlormethan je latka podezfeld z karcinogennich Gc¢ink(, mizZe pronikat kGzi, vyvarujte se

vdechovani jeho par (odpatujte ho v digestofi).

Postup:

Extrakce kofeinu. Do varné barnky (250 ml) nasypte priblizné 10 g zeleného caje, pridejte 2 g
praskového CaCOs a 75 ml vody. Zahfivejte tuto smés pod zpétnym chladicem po dobu 15-20 minut a
poté ji zfiltrujte pomoci Blichnerovy nalevky. Ziskany filtrat ochladte a v délici nalevce (250 ml)

extrahujte 25 ml dichlormethanu. Extrakci provadéjte pouze krouZivymi pohyby nalevkou,

.74



neprotfepavejte obé faze, aby nedoslo k vytvoreni obtizné rozdélitelné emulze. Pokud presto
k samovolnému oddéleni jednotlivych vrstev nedojde, prevedte vzorek do centrifugacnich kyvet
(dbejte na jejich spravné vyvazeni!) a vrstvy oddélte pomoci centrifugy. Extrakci opakujte jesté jednou
s dalSimi 25 ml. Obé organické (spodni) faze smichejte a presuste pridanim priméreného mnozstvi
bezvodého MgS0,. Extrakt prefiltrujte pres suchy skladany filtr do srdcové banky (100 mil).
Po filtraci pouzijte jesté dalSich 5 ml CH,Cl, na promyti filtracniho papiru. Odparte rozpoustédlo
ze srdcové banky na vodni lazni (pracujte v digestofi!). Odparek musi byt suchy. Pokud neni, je
nezbytné ho presusit opétovnym rozpusténim v malém mnozstvi CH,Cl; a dalSim pridanim MgSO, (poté
zfiltrovat a rozpoustédlo odpafrit).

Sublimace kofeinu. Ziskany odparek (zpravidla Zlutozelené barvy) rozpustte v pfiblizné 0,5 ml
CH,Cl; a tento roztok prevedte pomoci Pasteurovy pipety na dno odsavaci zkumavky. Pracujte opatrné,
abyste roztokem nepotfisnili stény zkumavky. Poté rozpoustédlo odparte na vodni lazni. Ptipravte si
ledovou tfist a naplite s ni zkumavku, jejiz vnéjsi stény poté dokonale osuste pomoci buniciny. Sestavte
sublimator, upevnéte ho pomoci svorky do stojanu (dostatecné vysoko, aby pod nim bylo moiné
manipulovat s kahanem) a pfipojte ho k vodni vyvévé. Pustte vodni vyvévu na maximalni vykon a
opatrné zahfivejte sublimacni zkumavku mirnym plamenem tak, aby nedoslo k pyrolyze vzorku.
Jakmile dojte k vylouéeni dostatecného mnozstvi kofeinu, sublimaci ukoncéete. Opatrné vyjméte vnitini
zkumavku a vyloucené krystaly setfete pomoci laboratorni Spachtle na hodinové sklicko. Prohlédnéte

si ziskané krystaly pomoci mikroskopu.

Izolace nikotinu z tabaku

Princip:
Nikotin patfi mezi alkaloidy odvozené od pyridinu. Nejvice je obsaZen v listech

i kofenech tabaku (Nicotiana tabacum), v mensim mnozstvi i v nékterych dalsich

AN N
zastupcich celedi lilkovitych. Nikotin je stejné jako ostatni alkaloidy zasadity a _ \CH3
N
v rostlinném materialu je vdzany na organické kyseliny. Z této vazby se vytésiuje nikotin

silnéjsi zdsadou a poté se oddéli destilaci.

Ukol:
Provedte izolaci nikotinu ze vzorku tabaku a dokaZte jeho pritomnost v izolatu typickymi barevnymi

reakcemi.
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Pomiicky a chemikadlie:
Dymkovy tabak, 5% roztok NaOH nebo KOH, Lugol(v roztok (roztok I, v Kl), nasyceny vodny roztok

kyseliny pikrové, aparatura na jednoduchou destilaci, vybaveni laboratorniho stolu.

Bezpecnostni rizika:
Nikotin je v koncentrovaném stavu velmi prudky jed (smrtelna ddvka 500-1000 mg). Pti poziti mize
dojit k obrné dychaciho centra a naslednému uduseni. Ziskany roztok nikotinu nepipetujte! Vyvarujte

se potfisnéni, nikotin se vstiebava také kazi.

Pracovni postup:

Sestaveni aparatury. Sestavte destilaéni aparaturu pro destilaci ze sitky sestavajici z varné bariky
(100 ml), sestupného chladice a Erlenmeyerovy bariky jako jimadla.

Izolace nikotinu. 3 g tabaku rozmélnéte v tfeci misce, vpravte do varné banky, odmérnym valcem
pfilijte 25 ml roztoku NaOH. Mirnym plamenem varnou barku Setrné zahtivejte, az zacne destilovat
bezbarvy produkt. Jimejte pouze malé mnozstvi destilatu (odhadem asi 5 ml). Ziskana kapalina je
vodnym roztokem nikotinu, jehoz pritomnost dokazte.

Dlikaz nikotinu. Ziskany produkt rozdélte do dvou zkumavek. Do jedné pridejte po kapkach
kapatkem Lugollv roztok. Pfitomny nikotin se srazi ve formé hnédé srazeniny. Do druhé ¢asti produktu
prikapavejte roztok kyseliny pikrové. Postupné vznika Zluta srazenina soli (pikrat nikotinu), ktera se
nejprve v pfebytku nikotinu rozpousti. Pikrat nikotinu vznikd ve stechiometrickém mnozstvi a dfive se

tato reakce pouzivala k vadzkovému stanoveni nikotinu.
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9. PRILOHY
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HUSTOTA VODY PRI RUZNYCH TEPLOTACH

teplota hustota teplota hustota
[°C] [g/ml] [°C] [g/ml]
10,0 0,999 73 22,5 0,997 68
10,5 0,999 68 23,0 0,997 57
11,0 0,999 63 23,5 0,997 45
11,5 0,999 58 24,0 0,997 32
12,0 0,999 53 24,5 0,997 20
12,5 0,999 47 25,0 0,997 07
13,0 0,999 40 25,5 0,996 94
13,5 0,999 34 26,0 0,996 81
14,0 0,999 27 26,5 0,996 68
14,5 0,999 20 27,0 0,996 54
15,0 0,999 13 27,5 0,996 40
15,5 0,999 05 28,0 0,996 26
16,0 0,998 97 28,5 0,996 12
16,5 0,998 89 29,0 0,995 97
17,0 0,998 80 29,5 0,995 82
17,5 0,998 71 30,0 0,995 67
18,0 0,998 62 30,5 0,995 52
18,5 0,998 53 31,0 0,995 37
19,0 0,998 43 31,5 0,995 21
19,5 0,998 33 32,0 0,995 05
20,0 0,998 23 32,5 0,994 89
20,5 0,998 13 33,0 0,994 73
21,0 0,998 02 33,5 0,994 56
21,5 0,997 91 34,0 0,994 40
22,0 0,997 80 34,5 0,994 23
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0ZNACOVANI LATEK A SMESI

Pravidla pro spravné oznacovani chemickych latek a smési upravuje Nafizeni (ES) ¢. 1272/2008
o klasifikaci, oznacovani a baleni latek a smési (nafizeni CLP) se systémem GHS (globalné
harmonizovany systém klasifikace a oznacovani chemickych latek), coz je systém Organizace spojenych
narodu pro identifikaci nebezpedénych latek a informovani uZivateld o téchto nebezpecich. Nasledujici

text uvadi nové pouzivané symboly a kratkou charakterizaci dotcenych latek.

Nebezpecné latky

Mnohé slouceniny, se kterymi se pracuje v laboratofi, primyslu, ale i v domacnostech, mohou mit
pfi nevhodném zachdzeni nezadouci UCinky na bezpecnost Ci zdravi. Je tfeba je spravné oznacovat

a znat dobre pravidla pro bezpecnou préci s nimi.

O vlastnostech nebezpecénych chemickych latek informuji tzv. standardni véty a vystrazné symboly
na Stitcich. Podrobné udaje o vlastnostech jakékoliv chemické latky uvadi jejich vyrobce

v bezpecnostnich listech.

Nové oznacovani latek a smési se oproti predchozimu systému lisi v nékolika ohledech.

1) Na etiketé je uveden rozsifeny soubor fyzikalnich vlastnosti nebezpecnych pro zdravi ¢lovéka a

Zivotni prostredi.

2) PouzZivaji se nové symboly - piktogramy GHS. Predchozi systém pouZival Cerné piktogramy

na oranZovém obdélnikovém pozadi, nové jsou Cerné v cervené oramovaném ctverci.

3) Zavadéji se signdlni slova: ,Nebezpeci" pro zavainé kategorie nebezpecnosti a ,Varovdni" pro méné
zavazné.

4) Standardni véty o nebezpecnosti, tzv. ,H-véty”, nahradily pGvodni ,R-véty“.

5) Pokyny pro bezpeéné zachazeni, tzv. ,P-véty”, nahradily plvodni ,S-véty”“.

6) Etikety musi ddle obsahovat informace o latce a o dodavateli.

7) Je uvedeno datum trvanlivosti (exspirace).

Nasledujici webové stranky jsou urceny k nazornému sezndmeni s bezpecnostnimi pravidly a

znacenim: https://www.napofilm.net/cs/napos-films/films?view_mode=page_grid.
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VYSTRAZNE SYMBOLY POUZIVANE K OZNACOVANI CHEMICKYCH LATEK (PIKTOGRAMY GHS)

Vybusné latky
Jsou to slouceniny nebo jejich smési, které jsou schopné mimoradné rychlé reakce
doprovazené vyvojem velkého mnozstvi tepla a plynd (vybuchu). Za urcitych

podminek mohou vybuchovat i hoflavé plyny nebo tuhé, velmi jemné praskovité latky.

Hoftlavé latky
Latka je hodnocena jako hotlavina, pokud za podminek pozaru hofi a uvolfiuje energii,
nejcastéji ve formé svétla a tepla. Hoflaviny se nesméji zahfivat otevienym ohném, je

nutno vyloudit Ucinek statické elektriny (jiskfeni u vadnych elektrickych spotiebicd).

Oxidujici latky
Latky takto oznacené jsou plyny, kapaliny nebo pevné latky, které plisobi jako oxidaéni
¢inidla a mohou zesilit poZar nebo vybuch. Nesmi se zahfivat. Pfi jejich pouzivani je

tfeba dUsledné pouzivat ochranné pomucky.

Latky nebezpecné pro zdravi
Latka s timto oznacenim spliuje jednu nebo vice podminek nebezpecnosti:
karcinogenitu, vliv na reprodukci a zarodek, mutagenni ucinky, nebezpecnost pro

dychaci cesty, toxicita pro urcité organy, pfi expozici ma sSkodlivé nasledky.

Latky nebezpecné pro Zivotni prostiedi
Tyto latky jsou nebezpecné Zivotnimu prostiedi a plsobi poskozeni nékteré jeho
slozky. Nevhodné ucinky se omezi zejména pfi dodrzovani zdsad spravné likvidace

takovych latek.

Drazdivé latky
Tyto latky plsobi pfi neopatrné manipulaci vratné podrazdéni klZe nebo sliznic.

Mohou byt také omamné a zplsobovat ospalost ¢i zavraté. Je u nich zaznamenana

toxicita nebo schopnost poskodit ozonovou vrstvu. Pro praci s latkami produkujicimi

drazdivé plyny nebo vypary je vyhrazena digestor s odtahem.
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Akutné toxické latky

Jedy jsou ty chemickeé slouéeniny, které vykazuji vyznamny systémovy toxicky ucinek na
Zivé organismy a mohou pti styku s kbzi, vdechnuti ¢i polknuti zpUsobit smrt.
V laboratofi se uchovavaji oddélené od ostatniho vybaveni. Pti praci se musi disledné
pouzivat ochranné pomuicky, a minimalizovat tak moZnost intoxikace. Odpady

jedovatych sloucenin se likviduji oddélené od ostatnich odpadu.

7

Korozivni, Ziravé latky

Za Ziraviny jsou povazovany ty chemické latky, které mohou svym plsobenim nevratné
poskodit jiné latky nebo Zivou tkan a zplsobuji poleptani nebo korozi. Pocitaji se mezi
né zejména kyseliny a hydroxidy (louhy). Pfi praci s nimi je nutné chranit si zrak
(ochranné bryle) a vyvarovat se potfisnéni. Zbytky jejich roztokl se likviduji velkym

zfedénim vodou.

Plyny pod tlakem
Toto oznaceni je uréeno pro zatizeni, které obsahuje plyn pod tlakem, zchlazeny nebo

rozpustény plyn. Nebezpecna situace mize nastat pfi zahfivani nebo v pfipadé poZaru.

Pro praci s tlakovymi lahvemi plati specificka pravidla.

Priklad oznaceni origindlniho baleni chemickeé latky:

identifikace latky Methanol Objem:2.51
Obsahuje: Methanol {CAS 67-56-1) 100%
oAy standardni véty o
piry H301 F point
styu s i ﬂ? nebezpecnosti
piktogramy - vystrainé
symboly |
pokyny pro bezpeéné
P260: Nevdechujte e - ,
ymimbpinaercs zachazeni
kontaminované &3sti odévu
signalni slovo ket séamite. Opkichnite
i3i vodou/osprehuite P361.
————+———— NEBEZPECI. Veikeré kontaminované fst
Distributor: Demo s.7.0., U vodojemu 35, 12000 Praha,  odévu okamiité svidknéte PA05
&: 12345678 Siladujte uzamiene
Tel: 326123456, demo@demo.cz, www.consulteco.cz
)

identifikace vyrobce

e 81



Stavajici stav
(prevazujici)

modrd

modrd

bila

bila

hn&dd

hnédd

elena

elend

tema

cernd

hnéda

hnéda

BAREVNE ZNACENi TLAKOVYCH LAHVi

Nové znaceni

-

kyslik technicky

acetylen

argon

dusik

oxid uhligity

helium

bila

modrd

(52da)

kastanova

kastanovd
(bll3, sedd)

tmavé zelend

hnédd
(3eda,
tmavé zelend)

cema

elend
(5244

Zedd

hnéda
(jasné zelend)

hnéds
(zedd)

Stavajici stav
{prevazujici)

seds
Sedd
(Cernd)

cervend

fervend

tervens

tervend

hoflava smés plyn0 (smési: dusik /vodik,

3eds

seds

sedd

eda

Nové znaceni

xenon, krypton, neon

vodik

stlateny vzduch

inertni smés plynd
(smési: dusik/oxid uhlicity, dusfk/etylen, argon/oxid uhlicity,
argon/kyslik, argon/oxid uhlicity /kyslik)

Poznamka:

jasné zelend

sedd

(jasné zelend)

cervend

tervens

tervens

sedd

argon/vodik)

jasné zelena

seda

jasné zelend

Sedd

Vélcova Cast lahve mize byt oznacena rGznymi
barvami, z nich7 jedna je zde zobrazena barevné
a ostatni jsou uvedeny v zavorce.
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SKOLENiI STUDENTU O POZARNIi OCHRANE A BEZPECNOSTI A OCHRANE ZDRAVI PRI PRACI

1. Pozarni ochrana

V souladu se zdkonem €. 133/85 Sh. o pozarni ochrané, v platném znéni, jsou studenti povinni:

a)
b)

c)

pocinat si tak, aby jejich ¢innost nebyla pfi¢inou vzniku poZaru;
plnit pfikazy a na oznaéenych mistech dodrzovat zakazy tykajici se pozarni ochrany;
v prostorach budov fakulty dodrzovat zédkaz koufeni;

seznamit se s pozarnimi poplachovymi smérnicemi (jsou umistény na viditelnych mistech

v prostorach objektl);

sezndmit se s Unikovymi cestami a Unikovymi vychody;

oznamit pedagogickému dozoru zdvady, které mohou byt pfi¢inou poZaru;

ohlasit ihned vznik pozaru pedagogickému dozoru;

je-li to mozné, uhasit pozar nebo provést nutna opatieni k zamezeni jeho Sifeni, pficemz se
nesmi vystavit nebezpeci nebo ohrozeni sebe nebo jiné osoby;

pfi pouZiti prenosnych hasicich pfistrojd k likvidaci vzniklého poZaru je tfeba postupovat
s rozvahou a poutZit hasici pfistroj vhodny pro hofici latku;

v pripadé vzniku pozdru postupovat dle pokynli uvedenych v poZarnich poplachovych
smeérnicich;

po vyhlaseni evakuace jsou povinni opustit objekt nejblizSim Unikovym vychodem, pficemz se

fidi pokyny clen(i evakuacniho tymu.

Studenti nesmi:

a)

b)

c)

poskozovat, odstrafnovat nebo nicit pokyny, smérnice a tabulky slouzici pozarni ochranég;

v prostoru fakulty manipulovat s otevienym ohném, hoflavinou, zdbavnou pyrotechnikou
a vybus$ninami;

poskozovat, zneuZivat nebo jinym zplsobem znemoZnovat poufZiti hasicich pfFistrojd,

nasténnych hydrantl a pozarné bezpecnostnich zafizeni.
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Pouziti pfenosnych hasicich pristrojt

TYP HP

Pénovy HP

VODNi HP

A

Praskovy
HP

BC
nebo
ABCD

Snéhovy
HP (CO2)

BC

Halonovy
HP

BC

(]

VHODNY

pevné hoflavé

latky

NEVHODNY

horlavé kapaliny
misicise s vodou

benzin, nafta,
mineralnioleje

atuky

papir, dievo a
dalsi pevné
hoflavé latky

horlave plyny

benzin, nafta, lih,
fedidlo

alkoholy

horlave plyny

archivy

pevné latky drevo, uhli, textil

elektricka horlave kovy

zarizeni popd

proudem

horlave plyny jemna mechanika a
elektronika

benzin, nafta,

oleje

elektricka pevné horlavé latky
zarizeni ppd typu

proudem dreva, textil, uhli
horlave plyny

horlavé kapaliny

horlave kovy

jemna
mechanika a
elektronické
zarizeni

kromé pevné
zhnoucich latek
vse

pevné zhnouci latky

NESMI SE POUZIT!

elektricka zarizeni pod
proudem

lehke a horlave alkalicke
kovy

elektricka zafizeni pod
proudem

lehke a hoflave alkalicke
kovy

latky prudce reagujici
s vodou (napr. kyseliny
rostlinné a zivocisné
tuky a oleje

lehké a horlave alkalicke
kovy

lehké a horlave alkalické
kovy

horlavy prach
sypkeé latky
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POZARNi POPLACHOVE SMERNICE

PFi vzniku poZaru je nutno provést vSechna opatreni k rychlému zdsahu pro lokalizaci a likvidaci
pozdru a ohlaseni pozaru. Osoba, kterd zpozoruje pozdr, je povinna sama nebo za pomoci jinych uhasit
pozar hasicimi pfistroji nebo jinymi vhodnymi prostfedky a na ohlasovnu pozar( ohlasit nebo

zabezpecit ohlaseni pozdru na:

OPERACNI STREDISKO HASICSKEHO ZACHRANNEHO SBORU KRAIJE (TEL.: 150),

pfiéemz je nutno ozndmit:
a) KDO VOLA (jméno a telefonni ¢islo, odkud se telefonuje);
b) KDE HORI (adresu a nazev objektu, ktery je pozarem zasazen);

c) CO HORI (jaké materialy a v jakém rozsahu).

Pozarni poplach se vyhlauje volanim ,,HORI! — HORI!“.

Do pfijezdu jednotky hasi¢ského zachranného sboru kraje, evakuaci osob a hasebni prace bude
zajistovat spravce objektu a vyucujici dle rozvrhu. Budou vydavat pokyny a Ukoly pro zdolani pozaru,
vypnuti elektrického proudu, uzavieni hlavnich uzavérl médii apod. Zaméstnanci, studenti a ostatni
osoby, které se v dobé poZaru nachdzeji v objektu, jsou po vyhlaseni evakuace povinni opustit objekt

nejblizSim unikovym vychodem.

Dulezita telefonni éisla:

HLASENi POZARU HZS KRAJE 150 ELEKTRARNA 800 225 577
ZACHRANNA SLUZBA 155 VODARNA 840111 112
POLICIE 158 PLYNARNA 1239

INTEGROVANY ZACHRANNY SYSTEM 112
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2. Bezpecnost a ochrana zdravi pfi praci v laboratofi

KaZdy student je povinen dbat podle svych moZnosti o svou vlastni bezpecnost, o své zdravi i o

bezpecnost a zdravi fyzickych osob, kterych se bezprostfedné dotyka jeho jednani.

Zejména je povinen:

a)

b)

1)

dodrZovat veskeré bezpecnostni predpisy, se kterymi byl sezndmen,;
dbat na zvysSené opatrnosti pfi otvirani dvefi;

dodrzovat zdsady bezpecného chovani v laboratofi tak, aby nedoslo k ohroZeni zdravi a Zivota

osob;
chovat se tak, aby pfedchazel poskozeni, ztraté, zniceni a zneuziti majetku JU;

chranit osobni véci pred zplsobenim skody jinou osobou, neodkladat je na verejné dostupnych

mistech;
do kontejnert a prislusnych nddob na odpad odkladat pouze odpad do téchto nadob uréenych;

oznamit ihned svému pedagogickému pracovnikovi jakékoliv poranéni, ke kterému doslo pfi

plnéni Skolnich povinnosti nebo v pfimé souvislosti s nimi;

okamzité nahldsit vyucujicimu pedagogovi veskeré momentalni zdravotni indispozice, zhorseni
chronickych stav(, apod.;

pfi praci v laboratofi dodrzovat prikazy a pokyny pedagogického pracovnika;

oznamit bez prodleni pedagogickému pracovnikovi zavady a nedostatky, které by mohly

ohrozit bezpecnou praci nebo zapfiCinit vznik poZaru, pfipadné sdm oznamit pozar, kdyby ho

zpozoroval;

podrobit se prezkouseni znalosti v rozsahu predpisu nebo ¢innosti, které by mohly ohrozit jeho

zdravi nebo Zivot;

dodrzovat zakaz koureni.

Téhotné Zeny musi upozornit vyucujicitho na svij stav a dodrzovat podminky stanovené

pfislusnymi predpisy.

Studenti nesmi:

a)

b)

zasahovat do elektrického zafizeni;

zapinat, vypinat, pfipadné obsluhovat stroje, pfistroje a zafizeni, které jim nebyly v rdmci vyuky

pridéleny a s jejichZ obsluhou nebyli prokazatelné seznameni;
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c) potivat alkoholické ndpoje a jiné omamné prostiedky a ndvykové latky pred zacatkem ani

béhem vyuky.

Odpovédnost za skody:

a) student odpovida skole za Skodu, kterou ji zpUsobil pfi teoretickém nebo praktickém vyucovani

nebo v prfimé souvislosti s nim;

b) JU odpovida studentiim za skodu, kterd jim vznikla porusenim pravnich povinnosti nebo

Urazem pti teoretickém a praktickém vyucovani nebo v pfimé souvislosti s nim.
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