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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

POKUS 0 MIKROANALYZU ORGANICKYCH KVAPALNYCH
ZMESI NEROZPUSTNYCH VO VODE POMOCOU UNIVERZALNEJ BANKY
ERNEST MALY
Ustav organickej chémie Prirodovedeckej fakulty Univerzity Komenského v Bratislave

Takmer uplné chemické delenie malého mnoZstva kvapalnej organickej
zmesi nerozpustnej vo vode, lah$ej nez voda, podla funkénych skupin je mozné
v univerzalnej banke, ktora sluzi ako pipeta, oddelovaci lievik, trepatka, zmy-
delriovacia a esterifikaéna banka zaroveii. Oddelovanie sa zaklada na postup-
nom prechadzani jednotlivych latok s funkénymi skupinami do vodnej vrstvy,
ktort od ostavajicej zmesi postupne oddelujeme podla pripojenej analytickej
schémy do inej podobnej banky.

Banku zhotovime z trubitky z tvrdého skla. Najprv viak zistime, akej dizke
rovnej trubidky odpoveda urdity objem (0,10, 0,25, 0,50 ml). Ak chceme pres-
nejsie kvantitativne odéitat, volime svetlost trubi¢ky taku, aby danému ob-
jemu odpovedala dlzka aspoii 50 mm.

Z jedného konca trubiéky urobime pipetu (objem 0,.0, 0,25 alebo 0,50 ml),
ktorej hrotovy limen je velmi tGzky. Za znatkou nechame nejaka rezervnu
dast trubicky. Za touto ¢astou vyfakneme z trubiéky hruskoviti banku,
ktorej objem je 10krat alebo onieto viac ako 10krat vicsi nez objem pipety.
V boénej stene banky blizsie pri dne urobime otvor uzavrety zabrusovou zat-
kou. Zatka je vymenitelna za sklent kapsi¢ku (tak isto pribrisent) a za dlhsiu
hadiéku, ktorej jeden koniec zastréime do postranného otvora a druhy k tistam
pri nasavani skimanej zmesi po znadku. Nasatd zmes nechame kvantitativne
stiect na dno banky (mohli by sme aj centrifugovat). Do banky mézeme nasat
alebo postrannym otvorom pridat vodnt vrstvu a tou vytrepavat. Vhodnym
naklafianim pri uzavretom otvore pipety dostaneme vodnt vrstva do uzsej
Casti banky a méZeme ju opatrnym spistanim cez liimen hrotu pipety oddelit
a zvySok zmesi vratit na dno banky. Z dlzky neabsorbovanej zmesi v rovnej
dasti hrdielka a z tbytku na dizke usudzujeme na objemové percento prislus-
nej absorbovanej funkénej skapiny. Zamenou zatky za sklenti kapsicku a na-
klonenim banky tak, aby vodnd vrstva stiekla do kapsiéky a nadbytok vodne;j
vrstvy bol nad fistim kapsi¢ky, ako aj potriasanim sedimentuju krystalické
produkty aldehydov a keténov, resp. krystalické triestery kyvseliny borite]
s terciarnymi alkoholmi do kapsi¢ky a mozno ich takto kvantitativne vychy-
tat a oddelit.

V banke mézeme aj zmydelfiovat a esterifikovat. Jej dlhé hrdielko sluzi ako
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Analytickd schéma

Kvapalné organickd zmes nerozpustnéa vo vode obsahuje bazické zltéeniny, kyseliny,
fenoly, estery, laktony, aldehydy, ketény, primérne, sekundérne a tercidrne alkoholy,
étery a uhlovodiky. Pretrepanim zmesis 2 N-H,SO, béazické zlufeniny oddelime a z izo-
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lovanej vodnej vrstvy v inej banke ich uvolnime pridanim hydroxydu sodného in subst.
do alkalickej reakcie. Uvolnené bazické zltiéeniny vytrepeme éterom.

ZvySok zmesi alebo zmes (ak N a S neboli dokazané), mézZe obsahovat
kyseliny, fenoly, estery, laktény, aldehydy. ketény, primérne, sekundérne
a terciarne alkoholy, étery a uhlovodiky. Kyseliny oddelime pretrepanim
zmesi s 2N-Na,CO,. Pridanim 2 ~-H,SO, do oddelenej vodnej vrstvy
v inej banke mozno kyseliny uvolnit a éterom vytrepat [1].

Dalsi postup je ako pri kyselindch [1].

ZvySok moéze obsahovat fenoly, estery, laktény, aldehydy, ke-
tény; primérne, sekundarne a tercidrne alkoholy, étery a uhlo-
vodiky. Pretrepanim zmesi s 2 N-KOH moZno oddelit fenoly.

ZvysSok mdZe obsahovat estery, laktény, aldehydy,
ketény, primérne, sekunddrne a tercidrne alkoholy,
étery a uhlovodiky. Zmydelnenim s 2 N-KOH. pod spét-
nym chladi¢om po dobu dvoch alebo troch hodin za ¢as-
tého pretrepavania prejdudo vodnej vrstvy kyseliny zes-
terov a oxykyseliny z lakténov ako alkalické soli [2].

Zvysok méze obsahovat aldehydy, ketény,
primarne, sekundérne a tercidrne alkoholy,
étery a uhlovodiky. Aldehydy a ketény mozno
najlepsie oddelit pomocou semikarbazidu ako
krystalické produkty [3, 4].

Zvysok moézZe obsahovat prim4r- |aldehydy
ne, sekund4rne a tercidrne alkoholy, |aketény
étery auhlovodiky. Zahriatim s pras-
kovitym ftalanhydridom, zalkalizo-
vanimazriedenim vodou mozno pri-
maérne a sekundarne alkoholy odde-
lit ako alkalické ftalestery. Z odde-
lenej vodnej vrstvy mozno alkoholy
zmydelnenim regenerovat [5],

Zvysok moézeobsahovat |- primér-
terciarne alkoholy, étery ne
a uhlovodiky. Zahriatim |a sekun-
s praSkovitou kyselinou |dérneal-
boritou na vodnom ku- | koholy
peli po dobu 2 hodin pod
spitnym chladi¢om a pri-
danim vody prejdu terci-
arne alkoholy do vodnej
vrstvy ako triestery kyse-
liny boritej. Dalsi postup
je ako pri primarnych a
sekundarnych alkoholoch
[6].

Zvysok moéZe | terciarne
obsahovat éte- |alkoholy
ry a uhlovodi-
ky.

kyseliny
z esterov

seliny
z lakté-
nov

a oxyky-

fenoly
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bézické
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Dalsie delenie oddelenych funkénych skupin méZe byt u? len fyzikédlne, a to frakénou

mikrodestildciou podla Mortona a Mahoneyho [8] alebo v poslednom ¢&ase ¢im dalej

tym viac chromatograficky.
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spatny chladié. Vaési kruhovy vystrih z kauduku (zo starej automobilovej
pneumatiky) v centre sten¢ime a urobime dieru, cez ktoru prevledieme hrdielko
banky aZ nad roziirent ¢ast. Tesne pod pipetovym koncom banky priviazeme
motiz z riedkej tkaniny (obvéz), po ktorom steka voda z kohutika vodovodu
na hrdielko banky. Chladiaca voda stekd po kaudukovej strieske, pod ktorou
zahrievame na vodnom alebo pieskovom kupeli. Ak zahrievame vysSie nez
na 100 °C, treba do kaucukovej strieSky urobit otvor pre teplomer (pozri
obr. 1).

1

Obr. 1.

1. Banka asi v skutoénej velkosti pre analyzovany objem 0,5 ml, 2.znacka, 3.sklené kap-
si¢ka, 4. banka prispésobend pre zmydeliiovanie a esterifikovanie.

Stihrn

Autor sa pokusil chemicky oddelit malé mnoZstva organickych kvapalnych
zmesi nerozpustnych vo vode (lahSich neZ voda) pomocou banky, ktora shazi
ako pipeta, oddelovaci lievik, trepacka, zmydeliiovacia a esterifika¢nd banka
zaroven.

Bola opisana banka a pripojend schéma analytického postupu, ktory bol
vyskaSany na zndmych zmesiach, ako napr. éterickych olejoch, dechtoch a mi-
neralnych olejoch. Napriklad pretrepanim zmesis rovnakym objemom koncen-
trovanej kyseliny sirovej a zmeranim neabsorbovanej ¢asti mézeme pomocou
tejto banky zistit objemové pereento olefinov v mineralnych olejoch.
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OITBIT TTPOBEIEHMA MUKPOAHAJIM3A OPTAHUYECKIX
JETY4YUX CMECEN, HEPACTBOPMMEIX B BOJIE

SPHECT MAJIL

VHCTHUTYT OPraHMHYECKOit XMMuy EcTecTBEeHHOro (paKyJbTeTa
yHuBepcurera uMeHyu KomeHckoro B Bpartuciase

Bb!BOAbL

ABTOD MCIOBITAN OTAEIUTH XMMKYECKMM CIIOCOGOM MaJtible KOJMYeCTBa OpPraHMYecKUX
JETYy4nx cMmeceis, HepacTBOPUMBIX B BOje (Jierde BOABI', NPy MOMOIIM Koabbl, KOTOpad
CAYIKUT KaK IIMNeTa, JeJUTelbHaA BOPOHKA, Koaba AJjiA TpemaHMsa M KakK Koaba s
OMBLJICHMA M 3TUIMPOBaAHUA ONHOBPEeMeHHO. B pabore nmomaHo omnmcaHme KOJObI m mpu-
JIOXKEeHAa CXeMa aHaJNUTUYECKOTO IIPOBEeNeHMA, KOTOPBbIN ObLI MCOBLITAH Ha M3BECTHBLIX
cMecsIX, KaK Hamnp. Ha 3MPHBIX Macjiax, Ha JlerTe M Ha MMHEPalbHBIX Macjax, Tak
Hamp. TPeNaH¥eM C OAMHAKOBBIM OO'BEMOM KOHLIEHTPUMPOBAHHOM CEPHOM KMCJIOTBI
¥ n3MepeHmeM Heabcopb6MpoBaHHOM YaCTV, MOKHO OIPENeJNUTb IIPY IIOMOLUM ITOI
KOJIObI 00'beMOBbI€ MNPOLIEHThI 0JehMHOB B MMHEPAJbHBIX Macjax.

IToctynuio B pemakmmio 2. IV, 1955 r.

VERSUCH ZUR MIKROANALYSE ORGANISCHER, FLUSSIGER,
IN WASSER UNLOSLICHER GEMISCHE
MITTELS EINES UNIVERSALKOLBENS

ERNEST MALY

Institut fir organische Chemie an der Naturwissenschaftlichen Fakultiit der Komensky-
-Universitét in Bratislava

Zusammenfassung

Der Autor versuchte die chemische Trennung kleiner Mengen organischer, fliissiger,
in Wasser unléslicher Gemische (leichter als Wasser) mittels eines Kolbens, der zugleich
als Pipette, Scheidetrichter, Schiitteltrichter und Verseifungs- und Esterifizierkolben
dient. Es wird der Kolben beschrieben und ein Schema tiber dieses analytische Verfahren

eigefiigt. Dieses Verfahren wurde an bekannten Gemischen ausprobiert, z. B. an étheri-
schen Olen, Teeren und Mineralélen. So kann man z. B. durch Durchschiitteln mit dem
gleichen Volumen konzentrierter Schwefelsdure und Messung des nichtabsorbierten An-
teiles mit Hilfe dieses Kolbens die Volumprozente der Olefine in Mineralélen feststellen.

In die Redaktion eingelangt den 2. IV. 1955
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