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Jméno: Roman Beranek Kod studenta: CZF

Pokyny (Uloha 1)

¢ Toto zadani ma celkem 10 stran a zahrnuje prostor pro odpovédi.

& Mate 15 minut na pfeCteni zadani pfedtim, nez zacénete s vlasini praci,

» Poté mate 2 bodiny 15 minut ¢istého asu na provedeni praktické Ulohy 1.

* ZaCntte az poté, co je vydan pokyn START. Musite skongit s praci okamzité po vydani pokynu
STOP. Pokud ukoncite praci o déle nez 5 minut pozdéji, bude vas vysledek anulovan. Po vydani

pekynu STOP vytkejte na vaSem pracovnim misté. Dozorce vade pracovni misto zkontroluje.
Na vaem stole museji zastat nasledujici pfedméty:

o Sesit se zadanim a vadim fedenim (tento sesit).
¢ (OCekdva se, Ze budete dodrzovat nasledujici bezpeénostni opatFeni, ktera jsou soudasti pravidel
1ChO. Po dobu pobytu v laboratofi musite mit nasazeny echranné bryle, pfipadné vase osobni

ochranne bryle, pokud vam byly schvaleny. Pii manipulaci s chemikéliemi miizete pouzit
rukavice,

» Pokud porusite bezpelnostni opatieni, budete varovini pouze jednou. Pii druhém poruseni
piedpist budete vykazani z laboratofe a za celou praktickou tlohu obdrZite 0 bodi.

® V pripadé nejasnosti ohledné bezpeénostnich opatfeni, nebo pokud se potiebujete vzdalit
z laboratofe, nevéhejte se obrétit na dozorce.

e Smile pracovat pouze v prostory, kiery vam byl pFidélen.
» Své odpovédi zapisujte pouze perem, které jste dostali, a nikoli oby&ejnou tuzkou.
e PouZivejte kalkulacku, kterou jste dostali.

e Vsechny vysledky musite zaznamenat na uréenych mistech v odpovédnim archu (v rameécich
apod.). Cokoli uvedete mimo tato uréend mista, nebude hodnoceno. Pokud potiebujete papir na
¢marani, pouzijte druhou stranu zadani.

e Uzaviené vialky s reakénimi roztoky vyhazujte do nadoby oznadené “Used Vials”,
e Odpadni roztoky vylévejte do nadoby oznatené “Liquid Waste”.

¢ Viechny ¢asti pouzité sklenéné ampule (stfepy) vyhazujte do nadoby oznacené “Broken Glass
Disposal”.

e Nihradni chemikalie nebo nadobi ajin.é vybaveni vam muize byt nahrazeno nebo doplnéno bez
bodové srazky pouze pfi prvni nehodé. PH kaZzdé dalsi nehodé vam bude odeéten | bod
z celkovych moZnych 40 bodl za praktickou ast.

e Oficialni anglickd verze té1o Glohy je na vyZadani k dispozici, oviem pouze v pifpadé nejasnosti.

44 IChO — Prakticka ¢ast. Qficidlni ceska verze.



Jméno: Roman Reranek

Kod studenta; CZE

Chemikalie a vybaveni (Uloha 1)

Chemikalie (tuéné uvedeno je skuteéné oznadeni lahviky/baleni)

R-véty” S-véty"
~2 M HCY, vodny roztok, 50 mL v lahvice | R34, R37 S26, S45
~0.01 M KI,,” vodny roztok, 10 mL
v lahviéce, oznaleno jako “I”.
aceton, (CH3),CO, M= 58,08 g mol™', R11, R36, Ro6, R67 59, 516, S26
hustota = 0,791 g cm™, 10,0 mL ve vialce
Acetone-dg, (CD3)»CO, M= 064,12 g mol ™, R11, R36, R66, R67 59,816, 826
hustota= 0,872 g cm"3, 3,0 ml. v nafizlé
ampuli ‘

" R-véty (definice nebezpeti) a S-véty {bezpe¢nostni pokyny) jsou uvedeny na strané 3.

" Presn4 koncentrace j Je uvedena na nalepce pied ndzvem chemické laty.

VYybhaveni ~ Kit #1

e | x skienéna lahev napinéna destilovanou vodou

s 15x vialka se Sroubovacim vi¢kem a teflonovym tésnénim,

o objemu 20 mL

e 10x polyethylenovd pipeta o objemu 1 ml, ocejchovana po

0,25 mL ('viz kresba vpravo)

¢ 10> polyethylenova pipeta o objemu 3 mL, ocejchovand po

0,50 mL (viz kresba vpravo)

e Digitalni stopky

44, IChO — Prakticka &ast. Oficialni ceska verze.

i

1.00 mi,

075 mb

0.50 mb

0.25 mL

—|3.0mL

= Boml

—| 1.0mL




Jméno: Roman Berdnek Kod studenta: CZE-
R-véty a S-véty (Uloha 1)

R11 Vysoce hoflavy

R34 Zpbsobuje poleptani

R36 Drézdi oci

R37 Drazdi dychaci organy

R66 Opakevana expozice miZe zplsobit vysu$eni nebo popraskani kiize

R67 Vdechovéani par mdze zpUsobit ospalost a zdvrare

S9 Uchovavejte obal na dobfe vétraném misté

S16 Uchovavejte mimo dosah zdrojt zapéleni — zakaz koufeni

S26 Pi zasazeni o&f okamzité dikiadng vypiachnéte vodou a vyhiedejte 1ékatskou pomoc
545 V piipad¢ nehody, nebo necitite-1i se dobfe, okamzité vyhledejte lékarskou pomoc (je-1i

mozZno, ukazte toto oznadeni)

44, IChO ~ Prakticka ¢ast. Oficiaini Sesks verze.



Jméno: Roman Beranek Kad studenta: CZE

Uloha 1 18 % celkového skére

a b e d e f g  Ulohal |18 %

10 2 10 12 16 12 8 70

Kinetika, izotopovy efekt a mechanismus jodace acetonu

Znalost mechanismu chemickych reakei je zakladem pokroku v katalyze a syntéze. Jednim
z nejmocnéjSich nastroji studia reak¢nich mechanismi je studium reakéni kinetiky. Reakéni
mechanismus totiZ ur¢uje, jak se rychlost reakce bude ménit v zavislosti na reakénich podminkach.
DalSim dilezitym nastrojem je studium izotopicky znatenych sloudenin; zatimeo reaktivita molekul
s riznymi izotopy je podobna, reakéni rychlosti se mirné 1181 v zavislosti na hmotnostech
atomovych jader.

V teto uloze budete studovat jak kinetiku, tak izotopovy efekt jodace acetonu v kyselém
vodném roztoku: '

O

o .
)L + |3‘ — )J\ | + RY 4 2r
-~

RsC CRy R,C c
2

R=HorD
Tato reakce se #{di rvchiostnf rovnici |
rychlost = k [aceton]” [l ]" [H'V.
Vasim ukolem bude uréit rychlostni konstantu k a celo¢iselné reakéni ¥ady m, n a p. Dile budete
studovat izotopicky efekt této reakce (kw/kp), a sice porovnanim rychlosti jodace acetonu s rychlosti
jodace acetonu-ds, v jehoZ molekule je viech Sest atomd protia (lehkého vodiku, 'H) nahrazeno

deuteriern (°*H, D). Na zakladé téchio dat budete moci uginit zavéry ohledné mechanismu reakce,

Pfed zapocetim prdce si pFectéte cely nivod a naplinujte si pracovni postup.

44, IChO — Prakticka ¢ast. Oficialni teska verze.



Jméno: Roman Beranek Kod studenta: CZE

Postup

Real¢ni rychlost zavisi vyznamné na teploté. Zapiste teplotu v mistnosti, v niZz pracujete

(zeptejte se dozoree):

°C

Poiz;ny pro pouziti digitalnich stopek

{1 Stisknete tlacitko [MODE] tolikrét (pfipadng drrte tlagitko stisknuté tak dlouho), az se na
displeji objevi ikona COUNT UP

(2) Stisknéte tlatitko [START/STOP] pro zapodeti méfend ¢asu

(3) Stisknéte tiacitko [START/STOP] pro ukonéeni méfeni casu

4 Udaj na displeji vynulujte stisknutim tiagitka {CLEAR]

Obecny postup _

Odméite prislusné objemy kyseliny chlorovodikové, destilované vody a roztoku trijodidu
draselného (oznalencho jako “I,”), které jste si zvolili pro namichani reakéni smési, a smichejte je
v reakéni nadobcee. Pocatedni koncentrace reaktantl v reakéni smési by mély byt v niZe uvedenych
intervalech. Neni nutné zapotiebi, abyste pokryli celé tyto intervaly, ale vami zvolené koncentrace
by nemély leZet vyznamné mimo tato rozmezi:

(H'}:mezi 0.2a1,0M
(L] mezi 0,0005 a 0,002 M
|aceton]: mezi 0,5a 1,5 M

Zahajeni reakce proved'te takto: pfideite zvoleny objem acetonu ke smési ostatnich reaktantt,
rychle uzaviete reakéni nadobku zatkou, spust'te stopky, jednou krétce intenzivng protiepejte
reakéni naddobku a pak ji odlozte pied bilé pozadi. Objemy reaktantd, které jste pouzili,
zaznamenejle v prediiSténé tabulce (a) na strané 7. Po dobu, kdy pHpravujete reakci a kdy reakce
probiha, se nedotykejte reakéni nadobky pod urovni hladiny kapaliny. Pribéh reakce miiZete
sledovat pouhym okem jako ibytek Zlutohnédého zabarveni trijodidového aniontu. Do tabulky (a)
zaznamenejte Cas, ktery uplynui, kdyz se roztok prave odbarvil, Po dob&hnuti reakce odioZte

reakéni nadobku stranou a ponechte ji uzavienou, abyste se nevystavovali vlivu jodacetonovych

par.

44, 1ChQO — Praktick4 dast. Oficidlni ¢eskd verze.




Jméno: Roman Beranek Kéd studenta: CZE

Tento postup opakujte podie potfeby s riznymi koncentracemi reaktant. Pouzité
koncentrace reaktantu zapidte do tabulky (c) na strané 8.

Doporuceni: méfite vidy koncentraci pouze jednoho reaktantu.

Po studiu rychiosti reakce acetonu piejdéte ke zkouméni rychiosti reakce acetonu-ds,
Uvédomite si, ze zatimeco acetonu mate k dispozici prakticky neomezené mnoZstvi, dostali jste pouze
3,0 mL acetonu-d, protoZe izotopicky znacené slougeniny jsou vyznamné draz$i. Z tohoto diivodu
vam bude za pfipadné doplnén{ acetonu-ds odedten 1 bod od celkového bodového zisku.

Az budete potfebovat pouZit aceton-dg, prihladte se zvednutim ruky a dozorce vam
otevie zasobni ampuli.

Reakcee deuterovanych sloucenin jsou obecné pomalejsi neZ reakce sloudenin s lehkym
vodikem. Pii praci s (CD3)CO se proto doporuéuje nastavit takové reakéni podminky, pfi nich? i

reakce probiha rychleji.

Po skonéeni prace:
a) Vyprazdnéte ldhev s vodou a vrat'te ji k nepouzitému vybaven{ do krabice “Kit #17.
b) Pouzit¢ pipety a uzaviené vialky dejte do oznatenych nadob pod digestoii,
¢) Prazdnou ampuli (viechny &asti/stfepy) vlozte do nadoby oznadené Broken Glass Disposal.,

Uklidu svého pracovniho mista se miiZete vénovat pe vydani pokynu STOP.

44, [ChO —~ Praktické cast. Oficialni éeskd verze.



Jméno: Roman Beranek

Koéd studenta; CZE

a. Vale vysledky pro aceton, (CH;),CO, zapiste do této tabulky, Tabulku nemusite vyplnit celou.

Pokus

gislo

Objem roztoku
HCI
mL

Obiem
H,0
ml

Obiem roztoku I3~

ml.

Objem
(CH31,CO
ml

Cas do
vymizeni [4”
8

i

b. Vade vysledky pro aceton-ds, (CD3),CO, zapiste do této tabulky. Tabulku nemusite vypinit celou.

Pokus | Objem roztoku | Objem |  Objem roztoku I3 Objem Cas do
sislo HCI H,0 (CD3)CO vymizeni I5
' mkL ml ml ml 5
1d
2d
3d
4d

44, 1ChO ~ Prakticka ¢ast. Oficiaini ceskd verze.




Jmeéno: Roman Berdnek

Kéd studenta: CZE

¢. Vypocitejte a do nasledujicich tabulek zapidte koncentrace reaktantd a primérné rychlosti pro-

reakce, ktere jste provedli. Pfedpokladejte, ze objem kazdé reakéni smési je soudtem objemii

smichanych roziokll. Pro vypocet & v nasledujicich ¢astech (e) a (f) nemusite pouiit data ze

viech pokusi, které jste provedli. Musite viak uvést, které pokusy jste pro vas vypodet pouZili,

a to zaSkrtnutim pFisluiného policka v poslednim sloupci tabulky.

(CH:;):COZ
Pokus | Pocdteéni | Podcateéni Pocatecni Priimérna rychlost | Je tento pokus pouzit
sislo [H [157] [(CH;)»CO] Gbytku Iy~ pro vypolet ky?
- mol-dm™ mol-dm™ mol-dm™ mol-dm 5! Ano  Ne
: NN
: s
’ 0 [
4 0O
-
> .
6 - B
7 N
i
i 1O
(CD;),CO:
Pokus Pocatedni Pocatecni Pocatecni Primérna rychlost | Je tento pokus pouzit
sislo H'] [157) [(CD3),CO) abytku 15 pro vypodet kp?
mol-dm mol-dm™ mol-dm mol-dm s Ano  Ne
1 —
d N
2 0 O
3d C g ......
4d Ej ........

44, 1ChO — Prakticka dast. Oficidlni ceska verze,




Jméno: Roman Beranck Kod studenta: CZE

d. Uved'te reakéni fady vzhledem k acetonu, trijodidovému iontu a protonu jako cel4 &isla.

rychlost = — 221 = krecg),corr TR
dt

m= M= pP=

e. Vypoditejte rychlosini konstantu &y pro reakei acetonu, {CH3),CO, a uved'te spraviou jednotku,

ky =

k
f. Vypotitejte rychlostni konstantu kp pro reakci acetonu-ds, (CD3),CO, a vypoéiteite hodnotu f’“
D

{izotopicky efekt pro.reakei).

44, ICh(O — Prakticka ¢ast. Oficialni deskd verze.



Jméno: Roman Beranek Kod studenta: CZE-

g. Ze znamé kinetiky reakce a izotopického efektu mizete vyvodit jisté zavéry tykajici se reakéniho

mechanismu. V nasledujici tabulce je uveden moZny mechanismus jodace acetonu. Jedna 7z reaket je

rychlost ur¢ujicim krokem (RUK), pfiGemZ v pfedchazejicich reakénich krocich (pokud néjaké

jsou) je velmi rychle dosaZeno rovnovahy, ktera je posunuta na stranu reaktantd.

Naésledujiei tabulku vyplite timto zplisobem:

Pokud tvrzeni ,reakéni krok uvedeny v prvnim stoupel maze byt rychlost urbuiici je

v soutadu s experimentainé ziskanou rychlostni rovnici (v ¢asti d), zapidte do politka ve druhém

sloupci fajfku (¢). Pokud tento reakéni krok podle vasi rychlostni rovnice nemiize byt RUK,

zapiste kiizek (X).

Pokud tvrzeni ,,reakéni krok uvedeny v prvnim sloupei mlize byt rychlost uréujici je

v souladu s pozorovanym izotopickym efektem (v &asti f), zapidte do poli¢ka ve tfetim sloupci

tajfku (¢}, Pokud tento reakeni krok podle izotopického efektu nemiize byt RUK, zapiste kifzek

(X).
Muze byt RUK Muze byt RUK
podle rychlostni | podle izotopického
rovaice? efektu?
HO+
/L + HgOr T )J\ +H0
HO* HO
)J\ +H,0 /K + HyO*
HO HO*
/‘K + l5” — )J\/E +21
HO+ O

44, IChO — Praktickd ¢ast, Oficidlnf cesks verze,



Jméno: Roman Berdnek Kod studenta: CZE

Pokyny (Uloha 2)

Toto zadani ma celkem 13 stran a zahrnuje prostor pro odpovédi.
s  Mate 15 minut na preéten{ zadani pfedtim, neZ zaCnete s vlastni praci.

e Poté mate 2 hodiny 45 minut Gistého dasu na provedeni praktické Ulohy 2. PH planovani
pracovniho postupu vezméte na védomi, Ze jeden z krokl bude trvat 30 minut.

» Zatnéte az poté, co je vydan pokyn START. Musite skonCit s praci okamzité po vydani pokynu
STOP. Pokud ukonéite praci o déle neZ 5 minut pozdgji, bude vas vysledek anulovan. Po vydani

pokynu STOP vyékejte na vafem pracovnim misté. Dozorce vase pracovni misto zkontroluje.
Na vafem stole museji zastat nasledujici pfedméty:

o Sesit se zadanim a vasim Fedenim (tento seit).
o TLC desticka v zaviracim pytliku oznaceném vasim kédem.
o Vialka oznacena jako ,,Product.”
e (Ocekava se, ze budete dodrZovat nasledujici bezpeénostni opatfeni, ktera jsou soudasti reguli
IChO. Po dobu pobytu v laboratofi musite mit nasazeny ochranné bryle, piipadné vase osobni

ochranné brvle, pokud vam byly schvéleny. Pipetujte vyhradné s pouzitim balénku. PH
manipulaci s chemikaliemi miZete pouZit rukavice.

¢ Pokud porudite bezpecnostni opatieni, budete varovani pouze jednou. P druhém porudeni
pfedpist budete vykdzani z laboratofe a za celou praktickou Glohu obdrzite 0 bodd.

s 'V pfipadé nejasnosti ohledné bezpe&nostnich opatieni, nebo pokud se potfebujete vzdalit
z laboratofe, se nevahejte obratit na dozorce.

¢ Smite pracovat pouze v prostoru, ktery vam byl piidélen.
e Své odpovédi zapisujte pouze perem, které jste dostali, a nikoli oby¢ejnou tuzkou.
e Pouzivejte kalkulacku, kterou iste dostali.

e V3echny vysledky musite zaznamenat na urenych mistech v odpovédnim archu (v rameccich
apod.). Cokoli uvedete mimo tato uréena mista, nebude hodnoceno. Pokud potfebujete papir na:
¢marani, pouzijte druhou stranu zadani,

o Pouzité vialky vyhazujte do nadoby oznalené “Broken Glass Disposal.”
¢ Odpadni roztoky vylévejte do nadoby oznafenc¢ “Liguid Waste.”

e Nahradni chemikélie nebo nadobi a jiné vybaveni vam mtZe byt nahrazeno nebo doplnéno bez
bodové srazky pouze pfi prvni nehodé. Pii kazdé dalsi nehod€ vam bude odelten 1 bod
z cetkovych moZnych 40 bod( za praktickou ¢ast.

» Oficidlni anglickd verze této Glohy je na vyZadani k dispozici, ovem pouze v pfipadé nejasnosti.

44 IChO — Prakticka ¢ast, Oficialni ceskd verze,



PZIBA PRS2 HIEIOU0) ISE e00NRId — OUDI P

4
€07 861 Zii Ll Lt 691 GGl 3¢t 96t 08t 881
17 ON PN ey s D ¥g wo wy nd dnN n ed ylL oy
(Logz) | (1esz) [(01'852) |(01'262) 1{80'Z62) 1{80°152) | (20°2¥2) [ (L0°Lp2) |looere) | (909D | (60 282 | BZ0'8E7 | 980 LE7 gsenzee leo iz
€0t Z01 104 00t 66 86 16 96 56 6 £6 z6 L6 06 63
2l Y61 ZLL £ Vi GLL 9l 6lL 4 08'L €81 8t F41 £l 2871
nT QA ukg i3 OH Ag al PSS n3 ug uld DN Ad 280 e
vOvLL | PO'ELL | PEE'BOL [OZ/OL | 0E6¥OL |0GZOL | GTE'BGL |SZLGL | G96TLGL |0L 0L [ (LevrL) [P el | Q080bL 1SLLOVL |90 RS
1L 0z 69 29 19 a9 59 +9 £a Z9 18 08 65 85 L5
G22
onn  |snn A dnp i nn ug By s( N SH yg Bs qa o 1oy ey 1 L
{+62) {t62) (z62) {882) (682) {gz) (582) (z,2) (£22) {g97) (goz} (zizge) (zLeozy {1129z i (L1197 (eo'gza) | ROz
gLt LIyl 9kL §il Vil €14 Tyl Ll oL 601 80L 101 901 S0k $0L| €oL-68 gg 8
[0ard L9} gg'L 947 041 0L vl gg'i jeiony 1o LET FA" el 651
Uy i Od g Ud iL b ny id 4 S0 ay A Bl H n-evn | eg SO 9
(z0'zzz) | 66°602) | (86'80%) | 086'Q0Z {2402 | £8SV0Z |BS 002 | 296961 [ 90661 | 212261 |cz 0Bl |.0Z98) | eS8l |8¥b608L |6FO/L L[ZELIEL | S0B'ZE L
98 L3 ¥8 £8 Z8 18 08 5. 8/ LL 94 7 ¥l £l AR IR I AL 2" 9g GG
0t°¢2 €E'L LE1 Sl oF'L L2971 BY¥'L ¥yt FASNS el 4 5100 FAY? Pl 0%
ay | 9] as ug uj PO by Pd U ny 2L O GN AZ A 18 a4y 5
B21EL | PO6'9ZL 09LEL |0BL71CE [OLL8EL |8i8VLL [ IP'CiL [898°L0L |Zp90L | 90620 1£0°L0L |{G06'26) | ¥6'GE | ¥906'26 |vZZ L6 1650698 |2o/8 | 8/0tGe
5 £5 zs 34 0% 6V 8 Ly 12 G 44 £F ¥ L of 6¢ 8¢ e
06t vl Bl'% sl 27t g¢) £Ed 8&l va'i Gl [ A" FAS" Ge'L gE'L gyl
¥ ig ag sy aoy eo uz no IN 0D 94 UAl 4D A 1L 95 BD M v
08¢€8 (P0OBBL |96'8L |9LZBYL|19C. [EZL69 [BEGY | 9PGEY | PERD'SS |ZLCE'BG GPE'GS | 1BE6PG | 1O66'LG | GLPB0G | 109720 166556y | 8200 | £o80'88
9¢ g¢ ye ce A e oc 62 8z iz az L TA e £z zZ 1z 0z 6l
Zi EL ol 5 g / g 5 14 £
081 660 G oLt L1t
Iy 19 S d s Iy : Byy EN €
BYE'6E | LZGPGE | 9902 | 8EL6°0C | 568087 | 5186°92 0%08vZ | 86862
84 Lt =1 gl ¥l £ , ZL il
04 $9°0 99'g 040 L4710 6280 v 1auiojod ILIUBIBACT ™ et
9N 4 O N b g . myasd ejoeuy —» H oy " - C
I62L°0Z | ¥866'8L | ¥BBE'GL [ Z000°FL | LLOZL {110l ¥6L00'1 L2106 | L¥69
(V18 B ] A 9 G meEEEﬁ EACUIOY \\V { | - O*w.ﬂw SACLIO]O.d ¥ €
aH H L
0%200% _ 620071
Z b
gl _ L

HZD eUepms poty JIUBISY UBUIOY (OUIW[



Jméno: Roman Beranek ' Kéd studenta: CZE

Chemikalie a vybaveni (Uloha 2)

Chemikdlie a materidl (tuéné uvedeno je skuteéné oznadeni lahvi¢ky/baleni)

R-véty” S-véty"

(salen)H,," ~1.0 g° ve vialce R36/37/38 S26 S28A S37 S37/39
S45

Mn(OOCCH;),4H,0, ~1,9 ¢" ve vialce R36/37/38 R62 R63 | S26 837/39
Lithiuem chloride solution, LiCl, IM roztok R11 R36/38 59 816 526
v ethanolu, 12 mL v 1dhvi
Ethanel, 70 mL v iahw R11 S7S16
‘Aceton, (CH3HCO, 100 mL v 1ahvi Ril R36 R66 R67 S9 516 S26

(salen*)MnCl,,” ~32 mL roztoku

o koncen- traci ~3,5 mg/mL" v 1&hvi

Kls, ~0,010M roztok ve vods,” 50 mL v lahvi,

oznacené “1,”.

Ascorbic Acid (kyselina askorbova),

~0,030M roztok ve vods,” 20 mL v 1ahvi

1% Starch (8krob), roztok ve vodé, 2 mL

v lahvi

TLC plate — jedna desticka 5 cm x 10 ¢m

v zaviracim pytliku

" Viz strana 5 — znéni R- a S-vét,

*(salen)H;:
N
a ey

® Pfesna hodnota 1e uvedena na lahvicce,

© (salen®)MnCl, (obé skupiny jsou stejné, a mohou to byt bud’ —H, nebo —~COGH, nebe —SOH):
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Jméno:

Roman Beranek Kéd studenta; CZE

Vybaveni;

Pro spoleéné pouziti: véhy

dva stojany s klemami v digestofi oznadené tvym kédem
1% magnetickd michacka s vyhfivanim
1% 300 mm pravitko

1% tuzka

2% 250 mL Erienmeyerova bafika (jedna na syntézu, jedna na krystalizaci)

1% odmérny viiec, 50 mL
1> 20 mm magnetické michadlo

ix Hirschova nalevka

kulaté filtracni papiry pro Hirschovu nalevku a do TLC komory

1> 125 mi. odsavaci bafika pro vakuovou filtraci
1> gumovy adaptér na odsavaci bariku

1> 0,5 L plastova ledova ldzen

I x skienéna tycinka

2x 1 mL plastova pipetka (obrazek vpravo)

1x plastova $pachtle

Ix prazdnd 4 ml zacvakavaei vialka oznatena “Product”

3= prazdna mala Sroubovaci vialka (na TLC roztoky)
106 kratka kapilara (100 mm) pro naneseni TLC skven
1% hodinové sklo (na zakryti TLC komory)

I = 250 mL kadinka jako TLC komora

Ix uchycend 25 mL byreta pfipravena k pouziti
1% mala plastova ndlevka

4= 125 mL Erlenmeyerova banka

ix gumovy pipetovaci balének

1x 10 ml. nedélena pipeta

1% 5 mL nedélend pipeta
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Jméno; Roman Beranek Kaod studenta: CZE

R-véty a S-véty (Uloha 2)

R11 Vysoce hotlavy

R36/37/38 Drézdi odi, dychaci orgény a kiizi

R62 Mozné nebezpedi poskozeni reprodukéni schopnosti

R63 Mozné nebezpeéi poskozeni plodu v téle matky

R66 Opakovand expozice mize zphsobit vysuSeni nebo popraskani kiize

R67 Vdechovani par miize zplisobit ospalost a zavraté

S7 Uchovavejte obal tésne uzavieny

S9 Uchovéveite obal na dobte v&traném misté

S16 Uchovavejte mimo dosah zdroji zapaleni — zakaz kouteni _

S26 PHi zasaZeni o&i okamzité dikladné vyplachnéte vodou a vyhledejte Iékaiskou pomoc
SZ8A P11 styku s kiwzi okamzit€ omyjte velkym mnozstvim vody.

537 Pouzivejte vhodné ochranné rukavice.

$37/39 Pouzivejte vhodné ochranné rukavice a ochranné bryle nebo obli¢ejovy tit,

545 V pripad¢ nehody, nebo necitite-1i se dobfe, okamZité vyhledejte Iékaiskou pomoc (je-hi

moZno, ukazte toto oznaceni)
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Jméno; Roman Beranek Kod studenta: CZE.

Uloha 2 22 % celkového skore

Syntéza salenového komplexu manganu a urceni vzorce
produktu

A B-i B-ii C-i C-ii Uloha 2 22 Y%

10 15 4 4 2 35

Komplexy prvkid 34 bloku s bis(salicyliden)ethylendiaminem (zkratka (salen)i;) jsou U¢innymi

katalyzatory riznych redoxnich reakcei v organické syntéze.
— N=—
R OH  HO R

(salen)H;, R=H
(salen*)H,, R = H, neho COOH, nebo SO;H

Pro tyto tely je dilezita schopnost salenu stabilizovat vy38i oxidaéni stavy 34 prvki, PHi pf'ipr_avé
salenoveho komplexu manganu miiZze byt dosazen oxida¢ni stav +2 aZ +5 v zavislosti na reakénich
podminkach. V této Gloze budete pfipravovat salenovy komplex manganu reakei (salen)H;

s octanem manganatym v ethanolu za pfitomnost: chloridu lithného a vzduchu. Za téchto podminek
piipravite jeden z komplexd o sloZeni (salen)MnCl,, kde x =0, 1, 2, nebo 3.

' Vasim dkolem bude: i} stanovit hmotnost produktu, it) ov&fit istotu produktu pomoci TLC
a ii1) stanovit oxida¢ni stav manganu v komplexu jodometrickou titraci. Titrovat budete jiz diive
piipraveny roztok analogicke sloudeniny (salen*)MnCl,, ve které md mangan stejny oxida¢ni stav
jako ve vasem produktu a substituent R na benzenovych jadrech mitZe byt ~H, ~COOH, nebo

—SO:H.

NeZ zacnete, preciéte si cely navod k této uloze a naplinujie si postup praci.

Abyste to stilli, nékteré operace je potieba providet zaroven.
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Jméno: Roman Beranek Kaéd studenta; CZE

Postup:

A. Syntéza komplexu (salen)MnCl,

=N N== N\Cfx
/IVI
OH HO + Mn{OOCCHg), + Oy + LGl —— o o

{salem)MnCi,
1) Odeberte 2--3 k:ystaiky ligandu (salen)H; do malé vialky (pro pozdé&jsi pouziti na TLC).

2} Prevedte ~1,0 g poskytnutého ligandu (salen)H, do 250mL Erlenmeyerovy baitky, vioZte
michadio a pfilijte 35 mL absolutniho ethanolu.

3) Barnku umistéte na magnetickou michacku. Za stalého michani zahfivejte obsah do
rozpusténi ligandu (vétdinou je tfeba ethanol zahfat skoro k varu). Pak omezte zahfivani tak,
aby teplota byla udrzovana biizko, aviak pod bodem varu. Smés nevaite (aby hrdlo bafky
zistalo chladng, pokud se viak ohfeje, pro uchopeni pouzijte papirové ubrousky).

4) Barku sundejte z michacky a pfidejte ~1,9 g poskytnutého Mn(OAc)-4H,0. Objevi se
tmavé hnédd barva — bafiku ihned umistéte zpét na michacku a pokracujte v michani a
zahfivani dalich 15 minut. Smés nevafte (aby hrdlo banky zistalo chladné).

5) Baiku sundejte z michacky a pfidejte poskytnuty 1M ethanolicky roztok LiCl {12 mL,
nadbytek). Baiiku umistéte zpét na michacku a pokraCujte v michani a zahtivani dalsich
10 minut, Smés nevafte (aby hrdlo bariky zdsialo chladné),

6) Pak bafitku sundejte z michacky, umistéte do ledové 14zné a nechte krystalizovat 30 minut.
Pro urychleni krystalizace (salen)MnCl; Skrabejte tyCinkou vaitfni sténu batiky zhruba
kazdych 5 minut. Prvni krystaly se mohou objevit hned po ochlazeni nebo po asi
10--15 minutach.

7) Odsajte vyloucen¢ krystaly na Hirschove nalevee (pouZijte rozvod vakua v digestoii —
piislusny kohout je oznacen “Vacuum”). AniZ byste odpojovali vakuum, promyjte produkt
n&kolika kapkami acetonu z pipetky. Vysuste produkt prosavanim vzduchu 10-15 minut.

8) Preved’te produkt do pfedem zvidzené vialky oznadené “Product”, pak urete a zapiste jeho
hmontost n, do rAmecku niZe. Zapiste také hmotnosti nasledujicich reaktanti pouZitych
K syntéze: (salen)H,, ms a Mn{QOCCH;3)24H,0, vy,

9) Oznacenou vialku s produktem vlozte do zaviraciho pytliku.
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Jméno: Roman Beranek Kod studenta: CZE

Hmotnost préazdné vialky na produkt:

Hmotnost vialky s usu$enym produktem:

Hmotnost produkiu, m,:

Hmotnost (salen)H; ze $titku na vialce (pouze opiste), myq:

Hmotnost Mn(OOCCH3),'4H,0 ze titku na vialee (pouze opidte), mivm:

44 1ChO — Prakticka éast. Oficialni ceska verze.




Jméno: Roman Beranek Kod studenta; CZE.

B. Titrace poskytnutého vzorku (salen*)MnCl,

N HO ) O
=N _Ci,.N= O 0o =N_  Ne= 0.0
An +x/2 HOH,C Y Mn + X2 HOH,C
R o o R R 0" "o R
HO  OH o0

{salen*}MnCl,
-+ xHC
R=H, COOH, or SO;H

Pozndmka: pipety a byreta jsou pfipravené k pouZiti a nemusi se promyvat.

[} Do 125mL Erlenmeyerovy bariky odpipetujte 10,00 mL poskytnutého roztoku
(sajen*Mn(l,,

2} Pfidejte 5,00 mL roztoku kyseliny askorbové a dobfe promichejte. Smés nechte stat
3—4 minuty. '

3} Aby nedogio k oxidaci kyseliny askorbové vzduSnym kysitkem, neotélejte, pfidejte 5 kapek
roztoku Skrobu a ihned titrujte roztokem Kl3. Modré nebo modrozelené zbarvenf v bodu
ekvivalence musi pietrvat alespoii 30 sekund.

4) Pokud to stihate, proved'te dai{ 1-2 titrace pro zpfesnéni stanoveni.

Zapiste vysledky titrace do tabulky:

Cislo titrace Pocateéni objem Objem roztoku Kis Spotfeba roztoku Kl;
roztoku Ky v byreté v byret€ po titraci
mL mL mL
1
2
3
9

44 IChO — Prakticka ¢ast. Oficialni eska verze.



Jméno: Roman Berdnek Kéd studenta: CZE-
i. Zapiste spotfebu v mL (vybranou, nebo primérnou hodnotu) rozioku Kls, kterou pouZijete

k vypoétu molarni hmotnosti kompiexu (salen* MnCl,;

Spotfeba roztoku Kls pouzita k vypoltu: L mL
Koncentrace (salen*)MnCl, (opiste ze §titku): mg/mL
Koncentrace kyseliny askorbové (opiste ze titku): M

10
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Jméno: Roman Beranek Kod studenta: CZE

C. TLC charakterizace komplexu (salen)MnCl,

1)

2)

3)

4)

>)
6)
7
8)

9)

V malé vialce rozpust'te nékolik krystalkd pfipraveného komplexu (salen)MnCl, v n&kolika

kapkach absolutniho ethanolu pfidancho pipetkou.

V dal3i malé vialce rozpust'te nékoiik krystalkd ligandu (saleniH, v nékolika kapkach

absolutnihe ethanolu,

V pripade potieby upravte déiku TLC desticky podle vysky TLC komory/kadinky (niZky na

vyzadani u dozorce).

PieloZte nebo ustiihnéte velky kulaty fitraéni papir a vlozte do kadinky tak, aby byl umistén
po celé vySce kadinky (toto je tfeba kvhli nasyceni komory parami ethanolu). Nalijte ethanol
do komory tak, abyste navlh¢ili filtraéni papir a pak na dné byly 3—4 mm rozpoustédia.

Kadinku pikryjte hodinovym skiem.

Na TLC desti¢ce oznacte start.

Pomoci kapilary naneste oba roztoky.

V kadince prikryté hodinovym sklemmechte vyvijet 10-15 minut.
Tuzkou na desticce oznacte ¢elo rozpousiédla a barevné skvrny.

Desti¢ku nechte uschnout na vzduchu a pak ji viozte do zaviraciho pytliku.

10} Vypocitejte hodnoty Ry pro ligand (salen)H, a komplex (salen)MnCl,.

12
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Jmeéno: Roman Beranek K.od studenta: CZE

i. Piekresiete TLC desticku:

ii. Stanovte a zapiste hodnoty R¢ pro ligand (salen)H» a komplex (salen)MnCl,

Ry, (salen)H:

Ry, (salen)MnCl,:

Pokud jste dokon¢ili vasi praci:
a) Odpadni kapaliny vylijte do zasobniku oznaceného ,,Liquid Waste*.

by PouZité vialky dejte do zasobniku oznaceného ,,Broken Glass Disposal®.

¢) Pouzité sklo vrat'te zpatky do prislusnych krabic oznacenych “Kit #27, “Kit #3” a “Kit #4”.
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