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Pokyny k vypracovani

Student pied vstupem do laboratorniho cviceni:

peclivé prostuduje navod tlohy.

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

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

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

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

poskytnout odpovéd’ v piipadé, Ze bude dotdzan vyucujicim.

Student v prubéhu laboratorniho cviceni:

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

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

odchylky od teoretickych (tabelovanych) hodnot.

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

V opacném piipadé mu tloha nebude uznana.

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

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

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

piisluSnych fyzikalnich charakteristik.



Vlastnosti rozpoustédel

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

ethanol
methanol
hexan
toluen
ether

aceton
petrolether 40 - 60







Uloha 1a: Ethylbromid

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

Do baiiky o obsahu 500 ml vpravime 55 ml koncentrované kyseliny sirové a pak opatrné za stalé¢ho
michéani pfidavame po ¢astech 0,60 mol ethanolu. Horkou smés potom zvenc¢i ochladime studenou
vodou na teplotu mistnosti, pridame 40 g ledu a potom 0,42 mol bromidu draselného. Smés potom
opatrn¢ destilujeme ze sitky za pouziti kahanu tak, aby neptekypéla do chladice. Pfedlohu destilacni
aparatury naplnime do poloviny vodou s ledovou tfisti a alonz upravime tak, aby jeji vyvod
zasahoval tésn¢ pod hladinu vody v piredloze. Pfedlohu jesté¢ chladime zevné ledem. Reakce je
skoncena, jakmile ustane piechod olejovitych kapicek do predlohy. Vzhledem k tomu, ze kapaliny v
predloze piibyva, je nutné davat pozor, aby se pii podtlaku nedostala chladicem do horké destilacni
baniky, coz se mlze stat pii preruseni zahfivani. Nastavec alonZe musi stile zasahovat tésné pod
hladinu kapaliny v baiice. Ethylbromid tvofici spodni vrstvu oddélime od vody v délici ndlevce a v
suché banicce vysuSime bezvodym chloridem vépenatym. Po suSeni se suSidla zbavime filtraci.
Surovy produkt predestilujeme z vodni 1azné do suché ptedlohy chlazené zevné ledem. Pouzijeme
destila¢ni most s NZ 14 zabrusy. Stanovime vytéZek a zméfime index lomu.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni viastnosti Navazky
Nazev Vzorec M. T([°C] T.[°C] p® [g/cm?] np?° mlg]  V[em?]
ethanol
KBr
ethylbromid
K uvaze:

1. Proc€ se pfi ptiprave ethylbromidu piidava do reakéniho prostiedi led?
2. Jake vedlejsi produkty mohou vznikat pfi ptipraveé ethylbromidu?

3. Jakym mechanismem reakce probiha a proc¢?

4. Proc je pfi ptiprave ethylbromidu nutna pfitomnost kyseliny sirové?
5. Proc se ethylbromid jima pod hladinu vody obsahujici ledovou tfist™?



Uloha 1a:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:

Ethylbromid

List :1/2



Uloha 1b: terc-Butylchlorid

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

V délici nalevce o objemu 250 ml protiepavame 30 minut smés 0,5 mol ferc-butylalkoholu
s 130 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové. Je-li terc-butylalkohol ¢astecné zkrystalizovany,
je potieba ho rozpustit rozehfatim na vodni 1azni. Spodni vodnou vrstvu potom oddélime a horni
promyvame 10 % roztokem hydrogenuhli¢itanu sodného do neutralni reakce. Surovy produkt
vysuSime pevnym chloridem vapenatym. Po suSeni se suSidla zbavime filtraci a surovy produkt
predestilujeme za pouZiti aparatury s NZ 14 zdbrusy. Zméfime index lomu a stanovime vytézek.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M: T[°C] T.[°C] p® [g/cm?] Np2° m [g] Vcm?]

terc-butylalkohol
HCl
terc-butylchlorid

K uvaze:

1. Jakym mechanismem tato reakce probiha a pro¢?
2. Jaké by mohly vznikat vedlejsi produkty?
3. Jak jinak by se dal nazvat produkt?



Uloha 1b:

terc-Butylchlorid

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:

List :2/2



Uloha2: Kyselina 3-fenylpropanova

Pfijmeni a jméno: List :1/4

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

Postup: ! Student si prinese milimetrovy papir velikosti A4 !

Kyselinu 3-fenylpropanovou piipravime hydrogenaci kyseliny skoficové ve specidlni aparatufe
znazornéné na obrazku.

1.

10.

11.

Provedeme aktivaci katalyzatoru (Raney-Ni).Vrchovatou malou 1zi¢ku katalyzatoru vlozime
do Erlenmayerovy banky a zalijeme 30-40 ml ethanolu. Na plotynkovém vafici ptfivedeme k
varu a velmi kratce povarime. Pii zahtivani smés pozorujeme a michame. Odd€lame z varice a
dekantujeme. Po dekantaci ke katalyzatoru opét prilijeme ethanol a cely postup aktivace
opakujeme. Aktivaci provadime nejmén¢ 3x.

Aktivovany dekantovany katalyzator pomoci ethanolu (asi 50 ml) vyplachneme s
Erlenmayerovy bailky do suché hydrogena¢ni nadobky (1), pfiddme 0,02 mol suché
rozpraSkované kyseliny skoficové a vlozime teflonové michadlo.

Pod hydrogena¢ni nddobku (1) umistime elektromagnetickou michacku (2) pro pohon
michadla.

Kalibrované valcové nadobky (3), (4) a (5) naplnime po horni barevnou znacku vodou
z nadobky (6) na principu spojitych nadob.
Kohouty (7), (8) a (9) uzavieme.

Kohoutem (10) spojime hydrogenac¢ni aparaturu s atmosférou a hadici (11) umistime ven z
okna laboratote.

Trojcestny kohout (12) nastavime tak, abychom mohli z tlakové lahve zavadét vodik pies
promyvacku s roztokem manganistanu draselného (13) do hydrogenacni aparatury. Vodik
privadime do aparatury asi 5 minut za ucelem jejiho proplachnuti.

. Potom omezime piivod vodiku na minimum, uzavieme kohout (10) a soucasné trojcestny

kohout (12) nastavime tak, aby vodik mél volny prichod do atmosféry (mimo hydrogenacni
aparaturu).

Nédobku (6) premistime do spodni polohy, otevieme kohouty (7), (8), (9), zvétSime ptivod
vodiku, ktery trojcestnym kohoutem (12) zavadime do hydrogenac¢ni aparatury tak dlouho, az
vodik vytlaci vodu z nadobek (3), (4), (5) do naddobky (6).

Nasledné nastavenim kohoutu (12) zamezime piistupu vodiku do hydrogenacni aparatury a
ptivod vodiku uzavieme ventilem na tlakové lahvi.

Potom piekontrolujeme spravnost naplnéni hydrogenacni aparatury vodikem tak, ze

pii vyrovnanych hladinach v nadobce (6) a nadobkach (3), (4), (5) musi sahat hladina vody po
znacku odpovidajici nule v nddobkach (3), (4), (5). Podle potieby upustime prebytecny vodik
do atmosféry kohoutem (12).

Pokracovani na dal$i strané !



Uloha 2: Kyselina 3-fenylpropanova

Pfijmeni a jméno: List :2/4

12. Thned uzavieme kohouty (7) a (8), nadobku (6) premistime do horni polohy a ptfekontrolujeme
tésnost aparatury tak, ze vyCkame asi 10 minut. Jestlize se béhem této doby hladina vody v
nadobce (5) nezméni, 1ze povazovat aparaturu za dostate¢né tésnou.

13. Reakéni smés v nadobce zacneme michat a od tohoto okamziku v Casovych intervalech
15 minut odecitdme spotiebu vodiku, a to vzdy pfi vyrovnanych hladindch v nadobce (6) a v
nadobce (5).

14. Jakmile voda naplni nadobku (5), uzavieme kohout (9), otevieme kohout (8) a zacneme
pouzivat nadobku (4). Podobn¢é miizeme vyuzit i nadobku (3).

15. Hydrogenaci miizeme povazovat za skoncenou, jestlize v intervalu 15 minut jiz nedojde ke
znatelné spottebe vodiku.

Sestrojime kiivku zavislosti spotfeby vodiku (v mililitrech) na case (v minutach), tzv.
hydrogenacni kiivku. Po skonceni hydrogenace zbavime reakéni smés suspenze katalyzatoru

filtraci. Katalyzator na filtranim papiru promyjeme navic asi 15 ml teplého ethanolu. Filtra¢ni
papir propichneme a pouzity katalyzator splachneme ethanolem (nejlépe ze stficky) do lahvicky
opatfené napisem ,,Pouzity Raney-Ni“. Je nutné zajistit, aby na filtraCnim papiru neziistal Ra-Ni,
ktery je po vyschnuti samozapalny! Z filtrdtu odpafime ethanol na rota¢ni vakuové odparce. Po
ochlazeni vykrystaluje kyselina 3-fenylpropanova, kterou rekrystalujeme zvody pod zpétnym
chladi¢em za pouziti vhodného adsorbentu. (Pracujeme v digestori!) Susime za laboratorni teploty
v exikatoru. Stanovime vytézek a zméetime teplotu tani.

Piiprava Raney-Ni

Do 100 ml 25 % roztoku hydroxidu sodného vndsime po malych davkich jemné rozdrcenou
Raneyovu slitinu (Ni-Al) za intenzivniho michani a chlazeni. Nastdva prudky vyvin vodiku.
Chlazenim regulujeme pfiméfeny var reakéni smési. Po vneseni celého mnozstvi Raneyovy slitiny
reakéni smés zahfivime na vodni ldzni pokud se nepfestane vyvijet vodik. Pak nechdme smés
usadit, kapalinu opatrn¢ odlijeme a zahiivani opakujeme jesté dvakrat vzdy se 100 ml Cerstve
ptipraveného 25 % hydroxidu sodného. Pak Raney-Ni promyvame destilovanou vodou tak dlouho
az promyvaci voda nevykazuje alkalickou reakci na fenolftalein. Katalyzator zbavime vody
promyvanim ethanolem. Raney-Ni uchovavame pod bezvodym ethanolem.

Poznamka: Tuto operaci nebudete provadét. Takto pripraveny Raney-Ni budete mit k dispozici
v 1ahvi opatfené napisem ,,Raney-Ni.

10



Uloha 2:

Pfijmeni a jméno:

K uvaze

Kyselina 3-fenylpropanova

1. Pro¢ se musi aktivovany Raney-Ni uchovavat pod ethanolem?
2. Katalyticka hydrogenace je adi¢ni reakce. Jedna se o adici cis nebo trans?
3. Kyselina skoficova mize existovat ve form¢ dvou izomert. O jaké izomery se jedna?
4. Daly by se pro hydrogenaci pouzit jiné katalyzatory? Jestlize ano, jaké?

Fyzikalné chemické vlastnosti:

List :3/4

Latka
Nazev Vzorec M,

Fyzikalni vlastnosti

T:[°C] T.[°C] p® [g/cm?]

nDZO

Navazky

mg]  V[em’]

kyselina
skoticova
kyselina
3-fenylpropanova

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocéty:

11




Uloha 2: Kyselina 3-fenylpropanova

Pfijmeni a jméno: List :4/4

Pozorovani:

Zavér:

12



Uloha 3: Nitrace fenolu

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

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

Do trojhrdl¢ banky obsahu 250 ml opatfené mechanickym michadlem, ptikapavaci nalevkou
a teplomérem umistime 0,26 mol 40 % kyseliny dusi¢né a za intenzivniho michéni a chlazeni
ledem velmi pomalu ptikapeme 0,11 mol fenolu. Fenol nejprve zkapalnime rozehiatim na vodni
lazni a poté odvazujeme do kadinky, do které byly vpraveny cca 2 ml vody. Rovnéz do prikapavaci
nalevky vstiikneme stfiCkou malé mnozstvi vody a poté teprve nalejeme odvazeny fenol, jinak hrozi
nebezpeci opétovného zatuhnuti fenolu pfimo ve vypusti ptikapavaci nalevky. Teplota reakcni
smési béhem piikapavani nesmi prekroc¢it 10° C. Po ptidani fenolu pokracujeme v michani jesté
30 minut za laboratorni teploty. Pak pfiddme do nadobky s reakéni smési 50 ml vody, dikladné
promichdme a po ustdni smési fenol vodu opatrné slijeme. Promyvani opakujeme stejnym
zptisobem jesté Ctyfikrat. o-Nitrofenol oddélime destilaci s vodni parou. Krystaly produktu
odsajeme a prekrystalujeme z 50 % ethanolu za pouziti adsorbentu. Ke zbytku v destilacni baiice
pridame aktivni uhli, povatime a zfiltrujeme. Po ochlazeni vykrystaluje z filtratu p-nitrofenol, ktery
odsajeme apromyjeme studenou vodou. p-Nitrofenol rekrystalujeme z 2 % kyseliny
chlorovodikové s pfidavkem aktivniho uhli. Stanovime teploty tani a vytézek obou nitrofenold.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M. T[°C] T.,[°C] p® [g/cm?] Np?° mlg] = V[em?]

fenol

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

K uvaze:

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

2. Pro¢ pouziva 40 % kyselina dusi¢nd?

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

4. Dala by se pouzit na rozdéleni obou nitrofenoll jina metoda? JestliZze ano, jaka?
5. Jaky bude pfiblizné vzajemny pomér obou nitrofenoli?

13



Uloha 3:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:

14

Nitrace fenolu

List :2/2



Uloha 4: Azobenzen

Pfijmeni a jméno: List :1/3

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

Postup:

Prace v digestori!

Azobenzen ptipravime elektrochemickou redukei nitrobenzenu (schéma zapojeni znazornéno na
obrazku) ve specialn¢ upravené¢ nadobce, ktera ma katodovy a anodovy prostor oddéleny
diafragmou. Anodovy prostor, do kter¢ho zasahuje olovénd elektroda, naplnime nasycenym
roztokem uhli¢itanu sodn¢ho ve vodé, zahtatého na 100 °C. V digestofi pod zpétnym chladi¢em
pfipravime roztok obsahujici 0,04 mol nitrobenzenu, 0,1 mol krystalického octanu sodného a 100
ml ethanolu o teploté¢ cca 70 °C, ktery vpravime do katodového prostoru, do kterého zasahuje
niklova elektroda a celou aparaturu uzavieme zpétnym chladi€¢em. Nyni pfipojime cely systém ke
zdroji stejnosmérného proudu (18 - 24 V). Na ampérmetru udrzujeme intenzitu proudu na 8 A a
reakci nechdme probihat po dobu 25 minut. Poté snizime proud na 5 A a budeme jej na této
hodnoté udrzovat dalSich 20 min. Katolyt nasledn¢ umistime do promyvacky, zchladime a poté
roztokem intenzivné prosavame vzduch alespoii po dobu 60 minut. Azobenzen z roztoku vysrazime
pfidanim cca 100 ml destilované vody. Krystalky odsajeme, vysuSime pii laboratorni teploté a
piekrystaluyjeme z malého mnoZstvi petroletheru (asi 20 ml) s pouzitim vhodného adsorbentu.
Stanovime vytézek a zméfime teplotu tani. Cistotu piekrystalovaného produktu prekontrolujeme
chromatografii na Silufolu. Jako eluent pouzijeme smés ethyl-acetat : hexan v pomé&ru 1:4.

Schéma zapojeni:

)

’T , =12V
4{

Pb

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M: T[°C] T.[°C] p® [g/cm?] np2° m [g] V[cm?]
nitrobenzen
octan sodny-
kryst.
azobenzen

15



Uloha 4: Azobenzen

Pfijmeni a jméno: List :2/3

K uvaze:

1. Jaké jsou diivody prosavani vzduchu roztokem katolytu po skonceni elektrochemické redukce?

2. Po delSim stani na svétle nebo po ozafeni se mize na chromatogramu objevit nova skvrna.
Jaké latce patii?

3. Dal by se azobenzen ptipravit jinym zpiisobem?

4. K vymeéné kolika elektrontl pfi této reakci dochdzi?

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

16



Uloha 4:

Pfijmeni a jméno:

Pozorovani:

Zavér:

Azobenzen

List :3/3
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Uloha 5: Ethylenacetal ethylesteru 3-oxobutanové kyseliny

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

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

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec | M, T([°C] T.[°C] p® [g/cm?] Np®° m [g] V[em?]
acetoctan ethylnaty
ethylenglykol
rodukt 72-82
p (8 torr) 1.4360
K uvaze:

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

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

3. Pro¢ se provadi azeotropni destilace?

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

5. Proc€ se provadi vakuova destilace?

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

19



Uloha 5: Ethylenacetal ethylesteru 3-oxobutanové kyseliny

Pfijmeni a jméno: List :1/2

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Uloha 6a: Ethylenacetal 4,4-difenyl-4-hydroxy-2-butanonu

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

A) FENYLMAGNESIUMBROMID

Piipravu fenylmagnesiumbromidu uskuteénime v baiice o objemu 250 ml opatiené zpétnym
chladi¢em a michadlem pohanénym elektromagnetickou michackou. Celou aparaturu zajistime
chlorkalciovymi uzavéry. Do baiiky umistime 0,2 mol hoi¢ikovych hoblin, 30 ml suchého etheru a
zrnko jodu. Pfidame asi 1/20 z celkového mnozstvi 0,2 mol brombenzenu (nemichat!). Zacatek
reakce pozname podle vzniku slabého zdkalu a zahtivani reakéni smési. Po zahdjeni reakce
pridavdme za michani roztok zbylého brombenzenu v 50 ml suchého etheru takovou rychlosti, aby
ether mirn¢ vrel. Je-1i reakce pfiliS prudka, chladime banku zevné studenou vodou. Po piidéni
celého mnozstvi brombenzenu smés michame a zahfivdme k mirnému varu az do Uplného
zreagovani hotciku.

B) ETHYLENACETAL 4,4-DIFENYL-4-HYDROXY-2-BUTANONU

Roztok fenylmagnesiumbromidu (ptipraveného podle oddilu A) ochladime a po kapkach k nému za
stdlého michani pfiddvame roztok 0,1 mel ethylenacetalu ethylesteru 3-oxobutanové kyseliny
rozpusténého v 50 ml bezvodého etheru. Po ptidani veskerého ethylenacetalu smés v baiice ztuhne.
Barnku sejmeme a v digestori michame za chlazeni vodou tyc¢inkou je$té asi 5 minut. Za chlazeni a
stalého michani ptfidavame po ¢astech smés 50 ml vody a 50 g ledu. V baiice vytvoii dvé vrstvy.
Horni (etherickou) odlijeme do délici nalevky. Ke spodni (gelovité) pfiddme 50 ml etheru a
dikladné promichame. Etherickou vrstvu pfilijeme k prvnimu podilu v délici nalevce. Spojené
etherické extrakty promyjeme 50 ml vody a vysuSime bezvodym siranem sodnym. Ether
oddestilujeme na rotacni vakuové odparce a ziskany pevny zbytek piekrystalujeme z ethanolu za
pouziti vhodného adsorbentu. Zmétime teplotu tani a stanovime vytézek.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M: T¢[°C] T.[°C] p® [g/cm?] Np2° mlg]  V[cm’
brombenzen
hot¢ik
vychozi latka
produkt 90-91
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Uloha 6a: Ethylenacetal 4,4-difenyl-4-hydroxy-2-butanonu

Pfijmeni a jméno: List :2/2

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:

22



Uloha 6b: 4,4-Difenyl-4-hydroxy-2-butanon

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

0,004 mol produktu z pfedchozi tlohy navazime do batiky o obsahu 100 ml, pfiddime 25 ml smési
tvofené¢ 1 ml 1M kyseliny chlorovodikové, 5 ml vody a 50 ml acetonu. Na banku nasadime zpétny
chladi¢ a refluxujeme 15 minut. Po ochlazeni nalijeme obsah banky do smési 10 ml nasycen¢ho
roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného a 10 ml vody. Produkt extrahujeme tfikrat 20 ml etheru.
Spojené etherické extrakty promyjeme 30 ml vody. Po vysuSeni bezvodym chloridem vépenatym
odparime rozpoustédlo na rotacni vakuové odparce. Surovy produkt rekrystalujeme z petroletheru.
Zm¢étime teplotu tani a stanovime vytézek.

Fyzikilné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M: T[°C] T.[°C] p? [g/cm?] Nnp?° m [g] V[cm?]
vychozi latka
produkt 83 - 84
K uvaze:

1. Pro¢€ se ptiprava 4,4-difenyl-4-hydroxy-2-butanonu z acetoctanu ethylnatého provadi ptes
stadium ethylenacetalu?
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Uloha 6b:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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4,4-Difenyl-4-hydroxy-2-butanon

List :2/2



Uloha 7: 3-Nitroacetofenon

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

Do trojhrdlé bailkky o objemu 500 ml (nebo 250 ml) opatfené mechanickym michadlem,
ptikapéavaci nalevkou a teplomérem, ktery zasahuje do reakéni smési, nalijeme 37 ml koncentrované
kyseliny sirové. Spustime michadlo, baniku ochladime (chladici smés: ethanol-suchy led) az teplota
kyseliny v bafice klesne na 0 °C. Potom opatrn¢ piikapeme 0,125 mol acetofenonu tak, aby teplota
v baiice neptestoupila 5 °C. Pak smés ochladime na -7 °C a piidavame ochlazenou nitracni smés
tvofenou 15 ml koncentrované kyseliny sirové a 10 ml koncentrované kyseliny dusi¢né takovou
rychlosti, aby celda operace netrvala déle nez 30 minut a teplota reakéni smési se pohybovala
v rozmezi -5 az 0 °C. Po pfidani nitracni smési michdme, za stalého chlazeni, jesté 10 minut. Pak
smés za michadni ty¢inkou nalijeme na ledovou tfist’ tvofenou 165 g ledu a 375 ml vody. Produkt se
michanim srazi jako zluty maz az tuhd latka. Jakmile led roztaje, nitroslouceninu odsajeme a na
filtru zbavime vody vytlatenim sklenénou zéatkou. Po pfeneseni do kadinky ji proplachneme
dvakrat 75 ml vody a potom rozmichame v 8 ml ethanolu. Po kazdém z téchto tii promyvani
produkt odsajeme a dokonale vytlacime sklenénou zatkou. Potom jej rekrystalujeme z 25 az 35 ml
ethanolu s ptfidavkem aktivniho uhli. Teply roztok za horka zfiltrujeme do 250 ml studené vody za
intenzivniho michani sklenénou tyCinkou. Po nékolika minutach stani produkt odsajeme,
promyjeme 50 ml studené vody a co nejvice vymackdme do sucha. Druhou rekrystalizaci
provedeme asi z 30 ml ethanolu za pouziti aktivniho uhli. Vyloucené Zluté krystaly odsajeme
a susime na vzduchu. Stanovime vytéZek a zméfime teplotu tani.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M: T:[°C] T,[°C] p?® [g/cm?] Np2° m [g] V[cm?]

acetofenon
3-nitroacetofenon

K uvaze:
1. Pro¢ se pfi ptiprave 3-nitroacetofenonu musi reakéni smés chladit?

2. Pro¢ dochazi k substituci do polohy meta?
3. Pro¢ se acetofenon nejprve ptikape ke kyselin€ sirové az a potom se pfidava nitraéni smes?
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Uloha 7:

Piijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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3-Nitroacetofenon

List :2/2



Uloha 8a:

Pfijmeni a jméno:

1-(3-Nitrofenyl)ethanol

List :1/2

Datum prace:
Poznamky:

Postup:

Hodnotil:

Hodnoceni:

ABCDEF

Ve 250 ml bance opatfené zpétnym chladi¢em rozpustime 0,013 mol 3-nitroacetofenonu v 30 ml
methanolu a zahfejeme. Potom roztok ochladime ledem. K suspenzi pifidame 0,016 mol
tetrahydridoboritanu sodného a vzniklou smés obcas protiepavame po dobu 15 minut. Pak pfilijeme
20 ml destilované vody a smés povaiime 30 minut pod zpétnym chladi¢em. Ochlazenou reakcni
smés extrahujeme dvakrat 30 ml etheru a spojené etherické extrakty dikladné vysusime bezvodym
siranem sodnym. Ether oddestilujeme na rota¢ni vakuové odparce. Zbyly nahnédly olej po ochlazeni
zkrystaluje. Produkt rekrystalujeme z toluenu. Stanovime vytézek a zmétime teplotu tani.

Fyzikilné chemické vlastnosti:

Latka
Nazev

Vzorec

M,

T.[°C] T.[°C] p® [g/cm?]

Fyzikalni vlastnosti

Np

20

Navazky
mlgl  V[em’]

3-nitroacetofenon
Na[BH4]
1-(3-nitrofenyl)-
ethanol

62

K uvaze:

1. Pro€ po skonceni reakce vatime reakéni smés s vodou?
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Uloha 8a:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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1-(3-Nitrofenyl)ethanol

List :2/2



Uloha 8b:

Pfijmeni a jméno:

3-Aminoacetofenon

List :1/2

Datum prace:

Poznamky:

Postup:

Hodnotil:

Hodnoceni:

ABCDEF

V baiice opatiené zpétnym chladi¢em smichdme 0,013 mol 3-nitroacetofenonu a 0,034 mol jemné
granulovaného cinu, pfiddme smés 29 ml vody a 11 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové.
Zahiivame na elektromagnetick¢ michacce za stdlého michani po dobu 90 minut. Ochlazenou
reakéni smés zfiltrujeme a k filtratu za michéni a chlazeni v ledové lazni ptidime 24 ml 40 %
hydroxidu sodného. Vylou€enou srazeninu odsajeme, promyjeme studenou vodou a piekrystalujeme
z cca 80 ml vody za piidavku aktivniho uhli. Stanovime vytézek produktu a zmétime jeho teplotu

tani.

Fyzikilné chemické vlastnosti:

Latka
Nazev

Vzorec

M;

Fyzikalni vlastnosti

T:[°C] T.[°C] p® [g/cm?]

Np

20

Navazky

mlgl = Viem?]

cin

3-nitroacetofenon

3-aminoacetofenon

K uvaze:

1. Ktera latka v reak¢ni smési redukuje nitroskupinu na aminoskupinu?

2. K vyméng¢ kolika elektront pii této reakci dochazi?
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Uloha 8b:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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3-Aminoacetofenon

List :2/2



Uloha 9: Pinakol

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

Postup:

Do banky objemu 250 ml opatiené prikapavaci nalevkou, chladi¢em a chlorkalciovym uzavérem
nasypeme 0,08 mol hoic¢ikovych hoblin a pfilijeme 20 ml suchého toluenu. Baniku umistime do
topného hnizda a pfikapavame roztok 0,0075 mol chloridu rtutnatého v 0,175 mol suchého acetonu
bez zahiivani. Jakmile za¢ne nabihat reakce, pfidavani zrychlime a rychlosti pfikapavani fidime
pribéh reakce. Az pomine boufliva faze reakce, pfiddme do reakéni smési roztok 0,085 mol
suchého acetonu v 5 ml suchého toluenu. V ptipadé, ze se reakce zpomali, bailku zahfivime do
zreagovani veSkerého hot¢iku (operace trva celkem asi 60 minut). Tvoii se pfitom pevny
meziprodukt, ktery zaplni asi 1/2 objemu banky. Po zreagovani hoiciku sejmeme chladi¢ a
prikapavaci nalevku, baiikou silné protfepavame, aby se obsah rozdrobil. Potom opét nasadime
chladi¢ a banku zahtfivime 30 minut. K reakéni smési potom ptikapeme 0,30 molu vody a vaiime
dalSich 30 minut. Po ochlazeni na 50 °C smés zfiltrujeme tak, aby pevna faze zlistala v bafice
(filtrovat v digestori!). Ke zbylému tuhému zbytku v bance pfiddme 25 ml toluenu, povatime
10 minut a opét zfiltrujeme. Oba filtraty spojime. Filtrat zahustime na rota¢ni vakuové odparce na
polovi¢ni objem. K filtratu ptiddme 0,85 mol vody a nechame 20 minut krystalovat v mrazicim
boxu. Vylouceny hexahydrat pinakolu odsajeme, promyjeme toluenem a suSime pti laboratorni
teploté. Zméfime teplotu tani a stanovime vytézek.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec | M, T([°C] T.[°C] p®[glcm®]  np® mlg] = Viem?]
hot¢ik
HgClz
aceton
hexahydrat pinakolu
K uvaze:

1. Pro¢ pfidavame ke smési chlorid rtutnaty?

2. Jak zni systematicky nazev pro pinakol?

3. Proc se reakce provadi za vylou¢eni vzdusné vlhkosti?
4. K vyméné kolika elektronti pfi této reakci dochazi?
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Uloha 9:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Uloha 10: Kyselina benzoova

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

Postup:

A) FENYLMAGNESIUMBROMID

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

B) KYSELINA BENZOOVA !Prace v digestori!

Do kadinky s 1 mol jemné rozdrceného pevného oxidu uhli¢itého (suchého ledu) pfilijeme za
michani ethericky roztok fenylmagnesiumbromidu pfipravené¢ho podle oddilu A). Az se vétSina
suchého ledu odpati, ptiddme 100 g ledu a 30 ml ziedéné (1:1) kyseliny chlorovodikové. Za
michéni tyCinkou vyckame, az se led rozpusti. Takto pfipravenou smeés protiepavame v délici
nalevce nejprve etherem (dvakrat po 13 ml etheru). Etherické extrakty spojime a opét v délici
nalevce je promyjeme nejdiive dvakrat 13 ml vody (vodu odstranime) a nakonec dvakrat 50 ml S %
vodného roztoku hydroxidu sodného. Spojené vodné alkalické extrakty povafime v kadince kratce s
aktivnim uhlim, zfiltrujeme a ochlazeny filtrit okyselime koncentrovanou kyselinou
chlorovodikovou. Vylou¢enou kyselinu benzoovou odsajeme, jeSté piimo na filtru dokonale
promyjeme vodou a vysusime pii 50 °C. Stanovime vytéZzek a zméfime teplotu tani.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec | M, T{[°C] T.[°C] p®[g/cm?]  np® migl  V[em’]
brombenzen
hotcik
oxid uhlicity
kyselina benzoova
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Uloha 10: Kyselina benzoova

Pfijmeni a jméno: List :2/3

K uvaze

1. Proc se ptiprava Grignardova ¢inidla provadi za vylouc¢eni vzdusné vlhkosti?
2. Co by se stalo, jestlize by se do reakéniho prostiedi dostala voda pted zapocetim a jestlize

po skonceni reakce?

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

sodného?

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:
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Uloha 10:

Pfijmeni a jméno:

Pozorovani:

Zavér:

Kyselina benzoova

List :3/3
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Uloha 11: Kyselina anthranilova

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup: ! Prace v digestori !

V kédince o objemu 150 ml rozpustime 14 g hydroxidu sodného v 80 ml destilované vody a
ochladime v 14dzni z acetonu nebo ethanolu a suchého ledu az na teplotu -5 az 0 °C. Potom za
stalého michani ptidavame 3,6 ml bromu po kapkach. Rychlost piikapavani volime tak, aby se
jednotlivé kapky stacily rozpustit a aby teplota smési stale ziistavala v rozmezi -5 az 0 °C. Mezitim
si v kadince o obsahu 150 ml pfipravime suspenzi 10 g ftalimidu v 15 ml destilované vody.
Kédinku se suspenzi vlozime do chladici 14zné€ a k suspenzi opatrné piidavame za stalého michani
roztok prve pfipraveny rozpusténim bromu ve vodném roztoku hydroxidu sodného. Reak¢ni smés
ponechame v chladici 14zni za stdlého michani jest¢ 20 minut po rozpusténi suspenze ftalimidu.
Potom kadinku z 1azné odstranime a v ptilezitostném michani pokracujeme, dokud reak¢éni smés
nedoséahne teploty laboratote. Dale reakéni smés zvolna ohiejeme na 80 °C a pfidame 8 g hydroxidu
sodného rozdrceného v predehraté treci misce. Horky roztok zfiltrujeme do kadinky o obsahu
400 ml. Po ochlazeni filtrat opatrné zneutralizujeme koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou na
pH 7. Prib¢h neutralizace sledujeme pH papirkem. Kyselinu anthranilovou vylou¢ime z roztoku
opatrnym pfidanim 10 ml ledové kyseliny octové za intenzivniho michani. Produkt odsajeme,
promyjeme malym mnozstvim ledové vody a ptrekrystalujeme z vody za pouziti aktivniho uhli.
Zm¢étime teplotu tani a stanovime vytézek

Fyzikilné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M: T:i[°C] T.[°C] p? [g/cm?] Np?° mlg]  Vem?]
ftalimid
brom
kyselina
anthranilova
K uvaze:

1. Hofmannovu odbourdvani amidii podléhaji pouze primarni amidy karboxylovych kyselin. Je
odbouravani ftalimidu vyjimkou?

Pro¢ se k vylouceni kyseliny anthranilové pouziva kyselina octova a nikoli chlorovodikova?
Jaky plyn se uvoliiuje pii ptipraveé kyseliny anthranilové?

4. Co znamena pojem ,,ledova“ kyselina octova?

N
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Uloha 11:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Kyselina anthranilova
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Uloha 12: Ethyl-acetat

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

Postup:

Do banky o obsahu 100 ml nalijeme 0,1 mol ethanolu a 6 ml koncentrované kyseliny sirové.
Banku ponofime do olejové lazné¢ a postavime aparaturu na pfipravu ethylacetatu (viz aparatury).
Léazen zacneme vyhiivat na 140 °C. Mezitim si piipravime esterifika¢ni smés slozenou z 0,9 mol
ethanolu a 1 mol kyseliny octové. Z délici nalevky, jejiz konec zasahuje pod hladinu kapaliny v
barice, potom pies Claisentiv nastavec piridame jednorazoveé 5 ml této smési a zbytek esterifikacni
smési pridavame tak rychle, jak rychle destiluje vznikajici ester. Surovy ester protfepeme ttikrat 20
ml 15 % roztokem uhli¢itanu sodného, az se jiz neuvoliiuji bublinky plynu. Pak nésleduje
protfepani produktu s 20 ml nasyceného roztoku chloridu vépenatého a vysuSeni bezvodym
chloridem véapenatym. Surovy produkt pfedestilujeme za pouziti aparatury s NZ 14 zabrusy,
stanovime vytézek a zmétime index lomu.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

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

ethanol
kyselina octova
ethyl-acetat

K uvaze:

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

2. Proc se esterifikacni smés musi do reak¢ni banky ptikapavat?

3. Jaky Gcel ma vydestilovavani vzniklého esteru z reakéni smési?
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Uloha 12:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Ethyl-acetat

List :2/2



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

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

V kadince o objemu 250 ml smisime 0,02 mol hydroxidu sodného, 0,1 mel uhli¢itanu sodného,
0,02 mol p-kresolu a 60 ml vody, smés zahtfejeme a vznikly roztok potom ochladime na 0 °C. V
dalsi kadince o objemu 100 ml si pfipravime roztok diazoniové soli. 0,02 mol o-nitroanilinu
dikladn¢ rozmichame s 5,4 ml kyseliny chlorovodikové a pfidame 10 g ledu. Pak najednou za
michani ptilijeme roztok 1,5 g dusitanu sodného v 5 ml vody, ktery jsme ptipravili v dalsi kadince o
objemu 50 ml. Za obcasného promichavani ponechame stit 15 minut, pficemzZ kontrolujeme
teplotu, aby se pohybovala vrozmezi 0az5°C. Takto pfipravenou diazonivou sl potom
zfiltrujeme piimo do jiz diive pfipravené¢ho roztoku p-kresolatu sodného ochlazeného na teplotu
nizsi nez 10 °C. Filtracni nalevku predchladime v ledové drti a béhem filtrace filtrat neustale
intenzivné michame a teplotu diazoniové soli udrZzujeme stile v rozmezi 0 az 5 °C tak, ze pfimo
na filtr ve filtracni nalevce pridavame kousky ledu. Po piikapani diazoniové soli nechame temné
fialovou suspenzi azobarviva stat za laboratorni teploty za ob¢asného michani. Konec reakce je
mozné poznat podle toho, ze mate¢ny louh, ve kterém plavou shluky barviva, je ¢iry. Barvivo
odsajeme, diikladné promyjeme vodou a rekrystalujeme z ethanolu za pouziti aktivniho uhli. Cistotu
produktu ovéfime tenkovrstvou chromatografii na Silufolu. Vyvijeci soustava je tvoiena smési
ethyl-acetat - hexan v pomé&ru 1 : 4. Stanovime vytézek a zmétime teplotu tani.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec M. T([°C] T.[°C] p® [g/cm?] Np2° m [g] V[cm?]
hydroxid sodny
uhli¢itan sodny
p-kresolu

o-nitroanilinu
dusitan sodny
produkt 121

K uvaze:

1. Do jaké skupiny reakci by jste zatadili diazotaci?

2. Pro¢ provadime kopulaci v alkalickém prosttedi?

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

4. Do jaké skupiny reakci by jste kopulaci zatadili?

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

Pfijmeni a jméno: List :2/2

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Uloha 14: 2-(2-Hydroxy-5-methylfenyl)benzotriazol

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup A

Ve 150 ml 5% roztoku hydroxidu sodného rozsuspendujeme za michéani 0,01 mol 2-hydroxy-5-
methyl-2’-nitroazobenzenu. K pfipravené suspenzi pifidime po ¢astech za michani béhem 20 minut
0,05 mol dithioni¢itanu sodného. Po ptidani veskerého mnozstvi dithioniCitanu pomalu zahtejeme
reakéni smés k varu a 1 hodinu refluxujeme. Obsah baiiky potom za horka zfiltrujeme s aktivnim
uhlim, filtrat ochladime na laboratorni teplotu a nasytime plynnym oxidem uhliCitym z tlakové
lahve. Vylouceny produkt odsajeme, dobfe promyjeme vodou vysusime pii 95 °C a rekrystalujeme
z toluenu. Zméfime teplotu tani ziskané¢ho produktu a stanovime vytézek.

Postup B

13 grami kvasnic rozmichdme v 50 ml vlazné destilované vody. K suspenzi ptfidame 1zicku
sacharosy a ponechame stat 15 az 25 minut, aby se kvasinky ozivily. Mezitim rozpustime 1,2 g 2-
hydroxy-5-methyl-2’-nitroazobenzenu spolu s 1 g hydroxidu sodného v 60 ml ethanolu za mirné¢ho
zahtati na teplotu 50 °C. K takto ziskanému roztoku pak pfilijeme suspenzi kvasnic. Nechame
michat za laboratorni teploty 30 az 45 minut. Potom reakcni smés zahfejeme na 80 °C a v michani
pokracujeme 2 az 3 hodiny, dokud se zbarveni reakéni smési nezméni z Cervené na hnédou.
Suspenzi pak nechame usadit a zfiltrujeme ji na frit€¢ pies motsky pisek. Filtrat jesté prefiltrujeme
ptes filtrani papir, okyselime ziedénou (1 : 1) kyselinou chlorovodikovou a opét prefiltrujeme pies
skladany filtr. Vzniklou smés extrahujeme ethyl-acetaitem. Po rozdéleni emulze organickou vrstvu
vysusime bezvodym siranem sodnym. Roztok zahustime na rota¢ni vakuové odparce. Po ochlazeni
vylouceny Zluty produkt odsajeme na filtracni jehle a rekrystalujeme z toluenu.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navazky
Nazev Vzorec | M, T.[°C] T.[°C] p® [g/cm?| np?° mgl  V[em?]

vychozi latka
dithionicitan sodny
produkt

vychozi latka
produkt 129-131

K uvaze:

1. Pro¢ sytime reak¢ni smés po skonceni reakce oxidem uhli¢itym?
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Uloha 14: 2-(2-Hydroxy-5-methylfenyl)benzotriazol

Pfijmeni a jméno: List :2/2

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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Uloha 15: Kyselina 2-chlorbenzoova

Pfijmeni a jméno: List :1/2

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

Postup:

V kédince 400 ml smisime 0,025 mol kyseliny anthranilové se 7 ml koncentrované kyseliny
chlorovodikové a rozmichame. Pak pridame 20 gramia ledu. Jakmile klesne teplota pod 3 °C,
zacneme piikapavat ochlazeny roztok 0,025 mol dusitanu sodného v 5 ml destilované vody. Smés
neustale promichavame a teplotu udrzujeme v rozmezi 0 az S °C. Konec reakce piipravy diazoniové
soli indikujeme jodidoSkrobovym papirkem. Dale si pfipravime roztok 0,025 mol chloridu
médného v 15 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové. Roztok ochladime na teplotu 0 °C a
pomalu za intenzivniho michéni jej opatrné pfilijeme k roztoku diazoniové soli v kddince o objemu
400 ml. Reakce probihd velmi intenzivné a smés silné péni. Reakéni smés potom nechame stat
1 hodinu za ob¢asného promichéani. Vyloucenou kyselinu 2-chlorbenzoovou odsajeme, promyjeme
malym mnozstvim studené vody a prekrystaluyjeme ze smési voda - ethanol v poméru 2:1 za
pridavku aktivniho uhli. Stanovime vytézek a zmétime teplotu tani.

Fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka Fyzikalni vlastnosti Navéazky
Nazev Vzorec M, T.[°C] T.[°C] p?[g/lcm?] np2° m[g] | V[cm?]

kyselina anthranilova

dusitan sodny

chlorid méd'ny CuzCl;
k. 2-chlorbenzoova

K uvaze:

1. Pro¢ musime pfi ptipravé diazoniové soli udrzovat teplotu v rozmezi 0 az 5 °C?
2. Do jaké skupiny reakci byste ptipravu kyseliny 2-chlorbenzoové zaradili?

3. Co je principem indikace konce reakce jodidoskrobovym papirkem?

4. Jaky plyn se uvoliiuje pti piipravé kyseliny 2-chlorbenzoové?

45



Uloha 15:

Pfijmeni a jméno:

Mechanismus (schéma) reakce:

Vypocty:

Pozorovani:

Zavér:
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