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Abstract

This paper deals with an experiment during the bachelor’s study at the Department of Chemistry, FPE UWB in Pilsen and
its importance for the training of future chemistry teachers.

The focus of the work is in the organization and content of laboratory exercises in organic chemistry. This ranges from the
classic concept of laboratory exercises to procedures appropriate to current legislation and pursuing economic and environ-
mental considerations. The exercises are spread over six working days and include work with smaller quantities of substanc-
es in addition to macro scale work.

Particular attention is paid to the preparation of ethyl acetate using the classical method, including analysis of the individual
steps of the procedure. A modified esterification procedure suitable for use in secondary education is also mentioned.

In addition to work based on synthesis, the isolation of natural substances is also applied. Much attention is paid to the work
on the stabbing and chromatographic methods.

The importance of quoted sources for a deeper understanding of the incremental problems of certain procedures is high-

lighted.
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UvoD

Soucasna doba je pro vyuku chemie pomérné slo-
zitd. Prestoze je chemie jako ptirodovédni disci-
plina historicky spjata s experimentem, zku$enosti
z poslednich let nejsou zcela povzbudivé. Zalezi
mnoho na odhodléani, rozhodnosti a odvaze ucite-
le, aby tento predmeét jako experimentdlni vyucoval
i nadale. Na zdkladé dlouhodobého sledovani stu-
dentt prichazejicich ze sttednich $kol je patrné, ze
jejich vztah k experimentu je rizny a ziskavaji ho
jiz na stfedni a mnohdy i zékladni $kole. Z nefor-
malnich kontaktd s nasimi absolventy, soucasnymi
uciteli chemie, je zfejmé, Ze na jednotlivych skolach
ma vyucujici chemie rtizné pochopeni u vedeni
$koly. K tomu, aby ucitel zcela nepodlehl moder-
niza¢nim trendtim vyuky a byl schopen udrzovat
rovnovahu mezi témito trendy a redlnym experi-

mentem, je nutné, aby disponoval pottebnymi zna-
lostmi a zku$enostmi.

Ze setkani uditelti katedry chemie s absolven-
ty katedry ptisobicimi na zakladnich i stfednich
$kolach rovnéz vyplyva neobycejny vyznam toho, ze
je kladen dtiraz na experimentalni ¢innost student,
budoucich uciteld, jiz v pribéhu vysokogkolského
studia. Z téchto rozhovortl je zfejmé, Ze ucitelé,
ktefi nasli cestu k experimentu jiz jako studenti,
v podminkach dne$ni skoly pfistupuji k realnému
experimentu velmi racionalné.

Studenti, budouci u¢itelé chemie, si svij vztah
k chemickému experimentu formuji jiz v prabéhu
laboratornich cvi¢eni, postupné razenych do rozvr-
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hu. Tato cviceni jsou jednotlivymi vyucujicimi dle
potteby aktualizovana na zakladé jejich zku$enosti
s dosavadnim pribéhem vyuky a studia dostup-
nych materialt publikovanych v odborné literatute.
S maximalni pé¢i jsou sledovany véechny didaktic-
ké cile (Pachmann, Hofmann, 1981; Proksa et al.,
2015).

Propracovany systém experimentalni pfipravy
studenttl bakaldfského studia na katedfe chemie
FPE ZCU v Plzni je efektivni a umoziiuje nejen
bezproblémové zvladani experimentalni slozky na-
vazujiciho studia, ale i ispésny vstup do praxe.

LABORATORNI{ CINNOST
V PRUBEHU STUDIA

Prvni zku$enosti s laboratorni ¢innosti studenti zis-
kavaji jiz ve druhém semestru bakalarského studia
v pfedmétu Chemické laboratorni metody, kde si
osvoji zakladni dovednosti v laboratorni technice
a seznami se se zdkladnimi metodami a postupy
prace v chemické laboratori.

Nasleduje laboratorni cviceni z anorganické
chemie. Jednd se o prvni setkani studentt s ex-
perimentalnim provedenim teoreticky nabytych
poznatkd. Studenti zde ziskavaji zakladni navyky
prace v preparativni chemii.

Prestoze i v dal$ich semestrech bakalafského
studia probihaji laboratorni cviceni k jednotlivym
teoreticky vyucovanym predmétiim s cilem pribli-
zovat vyuku soucasnym trendtim zakladni a stredni
$koly, nejvétsi preménou prosla laboratorni cviceni
z organické chemie, kterd nasleduji hned ve ¢tvrtém
semestru. Zde se studenti setkavaji s celym kom-
plexem laboratornich technik, umoznujicich praci
s riznymi kvanty latek, tedy i prechod k semimi-
krotechnice, ktera vede jak ke zvySeni bezpe¢nosti

prace, tak ke sniZeni ¢asové i materidlni ndro¢nosti
provadénych experimenti (Mayo, Pike, Trumper,
2001; Mohring et al., 2002; Richtr, Kraitr, Strofova,
2010).

LABORATORNI CVICENI
Z ORGANICKE CHEMIE

Studenti maji teoretické zdklady k chemismu pro-
vadénych praci a maji k dispozici pracovni nédvody
(Klinotova et al., 1980; Trnka et al., 1989). Neékteré
navody jsou v dusledku zkusenosti z minulych let
uzivany v upravené podobé se zdivodnénim pro-
vedené upravy. To se pro studenty stiva dobrym
zakladem pro osvojeni principtt modifikace experi-
mentt a racionalizace prace (Richtr, Novak, 2019),
coz je velmi vyznamné pro jejich budouci piisobeni
na Skolach, kde budou nuceni aktualizovat svoji ¢in-
nost tak, aby v redlnych legislativnich a ekonomic-
kych podminkdch byli schopni plnit experimentalni
slozku RVP zakladnich a stfednich $kol (Zdroj 1, 2).

V predstihu pred zahdjenim cviceni jsou
studenti seznameni s pracovni naplni a vyzvani
k tomu, aby si obstarali zdkladni literaturu (Klino-
tova et al., 1980; Trnka et al., 1989) a literaturu do-
plitkovou (Richtr, Kraitr, 2004; Richtr, Kraitr, 2006;
Richtr, Kraitr, Strofovd, 2010; Richtr et al., 2015),
pottebnou k prostudovani zadanych uloh jesté pred
jejich praktickou realizaci. Vybér uloh fesenych
v ramci cviceni se z praktickych divodt béhem let
zuzil na nékolik, které provadéji vsichni studenti
a zahrnuji maximum laboratornich technik s moz-
nosti pfechodu k praci s malymi kvanty latek a vy-
uziti identifikacnich technik. Dalsi prace, uvedené
a zdivodnéné dale (viz 5. a 6. pracovni den), jsou
pridéleny vybranym studentim.

Prace jsou voleny tak, aby byly realizovatelné
béhem $esti pracovnich dnii, coz umoziuje nejen
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bezproblémové plnéni v pribéhu semestru, kdy je
v ramci rozvrhu laboratornim cvi¢enim vénovan je-
den den v tydnu, ale s vyhodou se daji vyuzit i v blo-
kové vyuce. Ukazuje se, Ze blokova vyuka, vynucena
nakazovou situaci, je vyhodnéjsi proto, ze probiha
na vymezeném prostoru bez nutnosti jeho uvolno-
vani pro jiné cely. Pro splnéni véech predem sta-
novenych tkolt je program cvi¢eni do jednotlivych
dnd ¢lenén takto:

1. den: Seznameni s vybavenim laborato-
fe, bezpecnosti prace, programem celého cviceni
véetné pridéleni individudlnich izolaci ptirodnich
sloucenin, zpracovani skla pro praci v semimikro-
méritku, nalévani chromatografickych desek analy-
tickych i preparativnich. V tomto cviceni je vSéem
studenttim také demonstrovan ozonizator, ktery je
vyuzivan pozdéji prilezitostné (Richtr et al., 2015).
Studenti jsou téZ seznameni s vyvojem tohoto zafi-
zeni a odkazem na dal$i materidly tykajici se pripra-
vy a vyuziti ozonu ve $kolnich podminkdch (Richtr,
Kraitr, 2006).

2. den: Priprava ethyl-acetatu: Tato prace je za-
razena hned v zacatku cviceni, protoze s esterifikac-
ni reakci studenti byli sezndmeni jiz na stfedni skole
a pri studiu na katedfe chemie se teorii této reakce
zabyvali detailné. Dal$im dtivodem je to, ze se zde
setkaji s fadou operaci, které dosud nepoznali a bu-
dou jim prospés$né i v dalsich etapach laboratorniho
cviceni. Problematika této ptipravy si zaslouzi zvy-
$enou pozornost, a proto bude rozvedena podrobné
v samostatném bodé¢.

3. den: Priprava kyseliny adipové a benzoové.
Tyto dvé prace umoznuji srovnani nékterych ope-
raci provadénych v makromeétitku a semimikromeé-
fitku. Protoze oba produkty jsou krystalické latky,
je na misté studenty seznamit (pokud se tak nestalo
jiz pfi zahajeni cvic¢eni) s funkci bodotavku, ktery je
vyuzivan pro stanoveni teploty tani véech pevnych

produktt ziskanych v ramci cviceni a zahfivani be-
tulinu ziskaného extrakei brezové kiry (Klinotova
et al., 1980; Trnka et al., 1989) s hydrogensiranem
draselnym na rtizné teploty pro nésledujici rozbor
reakéniho produktu (Richtr, Snaiberkova, Strofova,
2015) tenkovrstvou chromatografii (Richtr, Kraitr,
2004).

4. den: Nitrace benzenu a nitrace fenolu: Cvice-
ni je zahdjeno nitraci benzenu, kterd probéhne tyz
den az do konec¢né izolace nitrobenzenu. Naopak
nitrace fenolu je zahajena az v zavéru cviceni s tim,
ze se surovy produkt ponecha do pristiho cviceni
(reakéni smés se lépe déli), vénovaného izolaci o-
a p- nitrofenolu destilaci s vodni parou a dokonco-
vani izolace a identifikace produktti predchozich
cvieni. Aktudlné lze zahajovat nékteré, jiz diive
pridélené, izolace ptirodnich sloucenin.

5. a 6. den je vénovan specialnim technikam
spojenym s izolaci betulinu, kapsaicinu, kofeinu
a piperinu. Jednd se o cilené zadavané prace jednot-
livym studentim tak, aby v dané studentské skupi-
né byla kazdd z uvedenych praci zadana alespon je-
denkrét. Studenti, ktefi tuto praci pfimo neprovadi,
mohou alespon sledovat nékteré méné bézné opera-
ce. Jedna se o rtizné modifikace extrakci, destilaci,
krystalizaci a filtraci pfi pfechodu z makrotechniky
na semimikrotechniku. Zvlast vyznamné je zpraco-
vani extraktu papriky a bfezové kiiry pro porovnani
TLC smési barevnych latek (extrakt papriky) a latek
bezbarvych (extrakt brezové kury). Detailni postup
téchto chromatografii je dostupny (Richtr, Kraitr,
2004). Zde je kromé chromatografie popsan zptsob
ptipravy chromatografickych materidlti (nalévani
desek pro analytickou i preparativni TLC).

V zavéru cviceni, kdy vSichni studenti plné
ovladaji praci s bodotavkem i provadéni zakladnich
operaci tenkovrstvé chromatografie (TLC) a od za-
¢atku cviceni jsou seznameni s problematikou tave-

18 BI1 OLOGIE

CHEMIE / EMEPIS



EXPERIMENT V PRIPRAVE BUDOUCICH UCITELU CHEMIE

EXPERIMENT CONCERNING TRAINING OF FUTURE CHEMISTRY TEACHERS

ni betulinu s KHSO, (Richtr, Snaiberkovd, Strofovd,
2015), provedou v individudlné zadaném rezimu
taveni betulinu s KHSO, (1:2) a chromatograficky
rozbor vzniklé taveniny v porovnani s TLC vycho-

betulin

allobetulin

ziho betulinu, izomeraci vzniklého allobetulinu
a y-apoallobetulinu vzniklého dehydrataci allobe-
tulinu (viz obr. 1). Vysledky svého pozorovani uve-
dou formou laboratorniho protokolu.

y-apoallobetulin

Obr. 1. Slouceniny pozorovatelné po reakci betulinu s KHSO, fazené podle vzristajiciho R, na TLC (betulin, allobetulin, y-apoallobetulin).

PRIPRAVA ETHYL-ACETATU

Jedna se o reakci esterifika¢ni, ktera je publikova-
na jiz historicky. Soucasna literatura (McMurry,
2015) esterifika¢ni reakci uvadi véetné jejiho me-
chanismu jako kysele katalyzovanou nukleofilni
acylovou substituci hydroxylové skupiny v kar-

R—COOH + R'—OH

karboxylova kyselina alkohol

V nasem pripadé se jedna o reakci kyseliny
octové s ethanolem za pritomnosti koncentrované
kyseliny sirové. Ze schématu reakce vyplyvd, Ze pro
jeji zdarny prubéh (vysoky vytézek esteru) musi byt

P —

boxylové kyselin¢ (Fischerova esterifikace). Stu-
denttim je znama jako rovnovazna reakce znazor-
néna timto schématem:

R—COOR' + H20O

ester voda

zachovéna hodnota rovnovazné konstanty K vyjad-
fené pomoci rovnovaznych koncentraci vychozich
slozek a produkt.
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[R—CoOR'| [H0]

- [R—cooH |[R—0H]

V nami uvedeném postupu esterifikace je vyu-
zito toho, ze z reak¢ni aparatury sestavené z frak¢-
ni banky (250ml) opatfené prikapavaci nalevkou
(100 ml) a teplomérem (250 °C) odchazi do chladice
pary reakénich produkti o niZsi teploté varu, nez
maji do reakce vstupujici slozky. Do frakéni banky
vyhfivané topnym hnizdem LTHS 250 je pfed zaha-
jenim reakce vlozen varny kaminek (kousek porcela-
nu) a vlita smés 10 ml ethanolu s 10 ml 96% kyseliny
sirové. Pti dosazeni teploty méfené na dné frakéni
banky 130 °C je z prikapavaci nalevky do frakéni
banky vpusténo najednou nékolik ml smési ethanolu
(50ml) a kyseliny octové (50ml) a rychlost dalsiho
prikapavani smési je sefizena tak, aby byla shod-
na s rychlosti odkapavani destilatu do jimadla. Pro
zvySeni ucinnosti esterifikace je nutné aparatu-
ru sestavit tak, aby vyusténi ptikapavaci nélevky
bylo co nejhloubéji pod odvodem par do chladice.
Po ukonceni reakce je destildt pfeveden do 1000 ml
délici nalevky a zfedén vodou. Po oddéleni spodni
(vodné) vrstvy je k horni vrstvé esteru po castech
pridavan predem pfipraveny téméf nasyceny
roztok uhlic¢itanu sodného za tcelem neutralizace
do destilatu preslé nezreagované kyseliny octové.
Neutralizace probihd podle rovnice

2 CH,COOH + Na,CO, »2 CH,COONa + H,0 +CO,

Pro vypocet mnozstvi potfebného uhlic¢itanu sod-
ného vychazime z predpokladu, ze do destilatu
preslo az 50 % (25ml) pouzité kyseliny octové. Pri
vyuziti sody (Na,CO, . 10 H,0) je nutno vypocet
upravit.

Protoze se pfi neutralizaci uvoliluje oxid uh-
li¢ity, musime postupovat opatrné. Z pocatku je
tfeba do odzatkované délici nalevky prfi uzavre-
ném kohoutu pripraveny roztok uhli¢itanu dav-
kovat po ¢astech za michani krouzivym pohybem
néalevkou. Teprve po zmirnéni vyvoje oxidu uh-
licitého lze po pridani dalstho podilu uhlicita-
nu délici nalevku zazétkovat, obratit kohoutem
vzhiru a kohout otevtit, aby vznikajici oxid uhli-
¢ity mohl z nalevky unikat. Pred dal$im pfidanim
roztoku uhli¢itanu kohout uzavieme, délici nalevku
oto¢ime a odzatkujeme. Pfi nasledném davkovani
cely proces opakujeme. Protoze uvolnujici se oxid
uhli¢ity indikuje konec neutralizace, musime dbat
na to, aby ¢&ast pripraveného roztoku uhli¢itanu
zustala nespottebovana.

Nasleduje peclivé oddéleni vodné (spodni)
faze tak, aby do vrtani kohoutu jiz vniknul ethyl-a-
cetdt a horni vrstva esteru nebyla znecisténa zbytky
vodné faze, ktera obsahuje nezreagovany Na,CO..
Naésleduje dokonalé promyti ethyl-acetatu 25ml
10% vodného roztoku CaCl, za ucelem odstranéni
zbytkl nezreagovaného ethanolu, ktery prechazi
do spodni vodni vrstvy. V pripadé nedokonalého
odstranéni zbytkd Na,CO, by praci komplikoval
vznik nerozpustného uhli¢itanu vapenatého.

Pfi nasledném odstranovani vody bezvodym
CaCl, se mize stét, ze po ptiddni malé 1zicky chlo-
ridu vépenatého dojde k jeho rozpousténi a tvorbé
oddéleného roztoku. V tom pripadé musi byt pred-
suseny ethyl-acetét slit do suché barnky a dosusen
pfidénim dalsiho podilu CaCl,. Dosuseni pozndme
podle toho, Ze se priddnim pevného CaCl, jiz vod-
nd vrstva netvori. Zavére¢nou destilaci provedeme
v suché aparature, nejlépe zabrusové, prtimérené ve-
likosti (objem banky 25-50 ml) s pouzitim topného
hnizda LTHS 50.
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POZNAMKY K PROVEDENI
ESTERIFIKACE

Negativni vliv na vytézek reakce md pritomnost
vody pred jejim zahdjenim (rovnovazné reakce —
viz vy$e). Je tfeba dbat na to, aby pouzitd apa-
ratura byla opravdu suchd. Pfi¢inou neuspéchu
miize byt i vy$si obsah vody ve vychozich chemi-
kaliich.

mf‘l@

Obr. 2. Priibéh dehydratace ethanolu

MODIFIKOVANA PRIPRAVA
ETHYL-ACETATU

Do odmérné banky objemu 100 ml byla pfipravena
smés 5ml 98% kyseliny octové s 6ml 96% ethylal-
koholu. Do této smési byl pomoci pipety s balon-
kem odméten 1 ml 96% kyseliny sirové. Pfipravena
smés byla dokonale promichdna a na 90 minut po-
nechdna v klidu (viz poznamka). Nasleduje zfedéni
vodou doplnénim po rysku. V hrdle banky se bez
pfedchoziho michani vytvori sloupecek reakci
vzniklého ethyl-acetatu, jehoz mnozstvi se v uza-
tkované bance neméni ani nékolikahodinovym
stanim. Proto je mozno prakticky po nékolika mi-
nutach stani vznikly ethyl-acetat odsat s pouzitim
sklenéného balonku (balonkové technika), pipety
s balonkem nebo jednorazové injekéni stiikacky
opattené injek¢ni jehlou vhodné délky. V této fazi

Kyselina sirova doddvana do reak¢ni banky
pred zahajenim reakce ethanol protonizuje za vzni-
ku oxoniové soli, ktera je stabilni pouze pti nizké
teploté. Ohratim dochézi k jejimu rozkladu na ky-
selinu ethylsirovou a vodu. Zatimco pii nizi tep-
loté kyselina ethylsirova hydrolyzuje zpét na etha-
nol a kyselinu sirovou, jejim prehratim nad 160 °C
dochazi ke vzniku ethenu, kyseliny sirové a vody.

Protonizovany ethanol (kation oxoniové soli)
ztratou vody za soucasného odstépeni protonu po-
skytuje ethen (viz obr. 2).

H H H
|
C

H
H-C—
H H o H

lze pripravu ukoncit za predpokladu, Ze pripra-
veny produkt posta¢i k demonstraci zakladnich
vlastnosti esteru (bezbarvd kapalina nemisitel-
na s vodou, leh¢i nez voda, charakteristicka viné,
hoilava).

Pro ziskani ¢istého ethyl-acetatu lze pokraco-
vat na zaklad¢ dfive uvedeného, detailné komen-
tovaného postupu s vyuzitim pomiicek semimik-
rotechniky. V tomto ptipadé je mozné odmérnou
banku nahradit bankou ¢i zkumavkou objemu cca
20ml, ze které po uplynuti reakéni doby bude re-
akéni smés k redéni vodou prevedena do délici
nalevky, kde probéhnou i dalsi ¢istici operace (viz
puvodni postup).
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Poznamka: Protoze bylo zji$téno, ze se slozeni
reakéni smési po uplynuti 90 minut vyrazné nemé-
ni, lze cely postup rozdélit na dvé pracovni etapy,
a to na pripravu reakéni smési a po 90 minutach az
nékolika dnech zfedéni vodou a dalsi zpracovani.

ZAVER

V nasem prispévku jsme se pokusili na prikladu
pribéhu laboratorniho cvi¢eni z organické che-
mie ukdzat i ulitelim z praxe rozsah zdkladnich
experimentdlnich ¢innosti s védomim, ze se jedna
pouze o naznak mozného pristupu. Na prikladu
prvniho zarazeného ukolu, ptipravy ethyl-acetatu,
jsme poukazali na vyznam hlubsiho teoretického
pochopenti jednotlivych krokii prakticky provadé-
ného postupu. Stejné zodpovédné je nutné postu-
povat pti teoretické piipravé na kazdou dalsi prak-
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