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Takmer úplné chemické delenie malého množstva kvapalnej organickej 
zmesi nerozpustné j vo vode, ľahšej než voda3 podľa funkčných skupín je možné 
v univerzálnej banke, ktorá slúži ako pipeta, oddělovací lievik, třepačka, zmy-
delňovacia a esterifikačná banka zároveň. Oddeľovanie sa zakladá na postup
nom prechádzaní jednotlivých látok s funkčnými skupinami do vodnej vrstvy, 
ktorú od ostávajúcej zmesi postupne oddeľujeme podľa pripojenej analytickej 
schémy do inej podobnej banky. 

Banku zhotovíme z trubičky z tvrdého skla. Najprv však zistíme, akej dĺžke 
rovnej trubičky odpovedá určitý objem (0,10, 0,25, 0,50 ml). Ak chceme pres
nejšie kvantitatívne odčítat, volíme svetlosť trubičky takú, aby danému ob
jemu odpovedala dĺžka aspoň 50 mm. 

Z jedného konca trubičky urobíme pipetu (objem 0,i-0, 0,25 alebo 0,50 ml), 
ktorej hrotový lúmen je veľmi úzky. Za značkou necháme nejakú rezervnú 
časť trubičky. Za touto časťou vyfúkneme z trubičky hruškovitú banku, 
ktorej objem je lOkrát alebo oniečo viac ako lOkrát väčší než objem pipety. 
V bočnej stene banky bližšie pri dne urobíme otvor uzavretý zábrusovou zát
kou. Zátka je vymeniteľná za sklenú kapsičku (tak isto pribrúsenú) a za dlhšiu 
hadičku, ktorej jeden koniec zastrčíme do postranného otvoru a druhý k ústam 
pri nasávaní skúmanej zmesi po značku. Nasatú zmes necháme kvantitatívne 
stiecť na dno banky (mohli by sme aj centrifugo vať). Do banky môžeme nasať 
alebo postranným otvorom pridať vodnú vrstvu a ňou vytrepávať. Vhodným 
nakláňaním pri uzavretom otvore pipety dostaneme vodnú vrstva do užšej 
časti banky a môžeme ju opatrným spúšťaním cez lúmen hrotu pipety oddeliť 
a zvyšok zmesi vrátiť na dno banky. Z dĺžky neabsorbovanej zmesi v rovnej 
časti hrdielka a z úbytku na dĺžke usudzujeme na objemové percento prísluš
nej absorbovanej funkčnej skupiny. Záměnou zátky za sklenú kapsičku a na
klonením banky tak, aby vodná vrstva stiekla do kapsičky a nadbytok vodnej 
vrstvy bol nad ústím kapsičky, ako aj potriasaním sedimentujú kryštalické 
produkty aldehydov a ketónov, resp. kryštalické triestery kyseliny boritej 
s terciárnymi alkoholmi do kapsičky a možno ich takto kvantitatívne vychy
tať a oddeliť. 

V banke môžeme aj zmydelňovať a esterifikovať. Jej dlhé hrdielko slúži ako 
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Analytická schéma 
Kvapalná organická zmes nerozpustná vo vode obsahuje bázické zlúčeniny, kyseliny, 

fenoly, estery, laktóny, aldehydy, ketóny, primárne, sekundárne a terciárně alkoholy, 
étery a uhľovodíky. Pretrepaním zmesi s 2 N - H 2 S 0 4 bázické zlúčeniny oddelíme a z izo
lovanej vodnej vrstvy v inej banke ich uvolníme pridaním hydroxydu sodného in subst. 
do alkalickej reakcie. Uvolnené bázické zlúčeniny vytrepeme éterom. 

Zvyšok zmesi alebo zmes (ak N a S neboli dokázané), môže obsahovať 
kyseliny, fenoly, estery, laktóny, aldehydy, ketóny, primárne, sekundárne 
a terciárně alkoholy, étery a uhľovodíky. Kyseliny oddelíme pretrepaním 
zmesi s 2N-Na2C03. Pridaním 2 N - H 2 S 0 4 do oddelenej vodnej vrstvy 
v inej banke možno kyseliny uvoľniť a éterom vy trepať [1]. 

Zvyšok môže obsahovať fenoly, estery, laktóny, aldehydy, ke
tóny; primárne, sekundárne a terciárně alkoholy, étery a uhľo
vodíky. Pretrepaním zmesi s 2 N - K O H možno oddeliť fenoly. 
Ďalší postup je ako pri kyselinách [1]. 

Zvyšok môže obsahovať estery, laktóny, aldehydy, 
ketóny, primárne, sekundárne a terciárně alkoholy, 
étery a uhľovodíky. Zmy deinen im s 2 N - K O H pod spät
ným chladičom po dobu dvoch alebo troch hodín za čas
tého pretrepávania prejdú do vodnej vrstvy kyseliny z es
terov a oxykyseliny z laktónov ako alkalické soli [2]. 

Zvyšok môže obsahovať aldehydy, ketóny, 
primárne, sekundárne a terciárně alkoholy, 
étery a uhľovodíky. Aldehydy a ketóny možno 
najlepšie oddeliť pomocou semikarbazidu ako 
kryštalické produkty [3, 4]. 

Zvyšok môže obsahovať primár
ne, sekundárne a terciárně alkoholy, 
étery a uhľovodíky. Zahriatím s práš-
kovitým ftalanhydridom, zalkalizo-
vaním a zriedením vodou možno pri
márne a sekundárne alkoholy odde
liť ako alkalické ftalestery. Z odde
lenej vodnej vrstvy možno alkoholy 
zmydelnením regenerovať [5], 

Zvyšok môže obsahovať 
terciárně alkoholy, étery 
a uhľovodíky. Zahriatím 
s práškovitou kyselinou 
bóritou na vodnom kú
peli po dobu 2 hodín pod 
spätným chladičom a pri
daním vody prejdú terci
árně alkoholy do vodnej 
vrstvy ako triestery kyse
liny boritej. Ďalší postup 
je ako pri primárnych a 
sekundárnych alkoholoch 
[6]. 
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Ďalšie delenie oddelených funkčných skupín môže byť už len fyzikálne, a to frakčnou 
mikrodestilácioupodla M o r t o n a a M a h o n e y h o [8] alebo v poslednom čase čím dalej 
tým viac chromatograficky. 
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spätný chladič. Väčší kruhový výstrih z kaučuku (zo starej automobilovej 
pneumatiky) v centre stenčíme a urobíme dieru, cez ktorú prevlečieme hrdielko 
banky až nad rozšírenú časť. Tesne pod pipetovým koncom banky priviažeme 
motúz z riedkej tkaniny (obväz), po ktorom steká voda z kohútika vodovodu 
na hrdielko bankj^. Chladiaca voda steká po kaučukovej strieške, pod ktorou 
zahrievame na vodnom alebo pieskovom kúpeli. Ak zahrievame vyššie než 
na 100 °C, treba do kaučukovej striešky urobiť otvor pre teplomer (pozri 
obr. 1). 

O b r . 1. 
1. Banka asi v skutočnej velkosti pre analyzovaný objem 0,5 ml, 2. značka, 3. sklená kap

sička, 4. banka prispôsobená pre zmydelňovanie a esterifikovanie. 

Súhrn 

Autor sa pokúsil chemicky oddeliť malé množstvá organických kvapalných 
zmesí nerozpustných vo vode (ľahších než voda) pomocou banky, ktorá slúži 
ako pipeta, oddělovací lievik, třepačka, zmydelňovacia a esterifikačná banka 
zároveň. 

Bola opísaná banka a pripojená schéma analytického postupu, ktorý bol 
vyskúšaný na známych zmesiach, ako napr. éterických olejoch, dechtoch a mi
nerálnych olejoch. Napríklad pretrepaním zmesi s rovnakým objemom koncen
trovanej kyseliny sírovej a zmeraním neabsorbovanej časti môžeme pomocou 
tejto banky zistiť objemové percento olefínov v minerálnych olejoch. 



Mlkroanalýza organických kvapalných zmesí 249 

ОПЫТ ПРОВЕДЕНИЯ МИКРОАНАЛИЗА ОРГАНИЧЕСКИХ 
ЛЕТУЧИХ СМЕСЕЙ, НЕРАСТВОРИМЫХ В ВОДЕ 

ЭРНЕСТ МАЛИ 

Институт органической химии Естественного факультета 
университета имени Коменского в Братиславе 

Выводы 

Автор испытал отделить химическим способом малые количества органических 
летучих смесей, нерастворимых в воде (легче воды\ при помощи колбы, которая 
служит как пипета, делительная воронка, колба для трепания и как колба для 
омыления и этилирования одновременно. В работе подано описание колбы и при
ложена схема аналитического проведения,, который был испытан на известных 
смесях, как напр. на эфирных маслах, на дегте и на минеральных маслах, Так 
напр. трепанием с одинаковым объемом концентрированной серной кислоты 
и измерением неабсорбированной части, можно определить при помощи этой 
колбы объемовые проценты олефинов в минеральных маслах. 

Поступило в редакцию 2. IV. 1955 г. 

VERSUCH ZUR MIKROANALYSE ORGANISCHER, FLÜSSIGER, 
IN WASSER UNLÖSLICHER GEMISCHE 
MITTELS EINES UNIVERSALKOLBENS 

ERNEST MALÝ 
Inst i tut für organische Chemie an der Naturwissenschaftlichen Fakultät der Komenský -

-Universität in Bratislava 

Zusammenfassung 

Der Autor versuchte die chemische Trennung kleiner Mengen organischer, flüssiger, 
in Wasser unlöslicher Gemische (leichter als Wasser) mittels eines Kolbens, der zugleich 
als Pipette, Scheidetrichter, Schütteltrichter und Verseifungs- und Esterifizierkolben 
dient. Es wird der Kolben beschrieben und ein Schema über dieses analytische Verfahren 
beigefügt. Dieses Verfahren wurde an bekannten Gemischen ausprobiert, z. B. an ätheri
schen Ölen, Teeren und Mineralölen. So kann man z. B. durch Durchschütteln mit dem 
gleichen Volumen konzentrierter Schwefelsäure und Messung des nichtabsorbierten An
teiles mit Hilfe dieses Kolbens die Volumprozente der Olefine in Mineralölen feststellen. 

In die Redaktion eingelangt den 2. IV. 1955 

LITERATÚRA 

1. J u r e č e k M., Organická analysa, Praha 1950, 317. 2. ibid. 428, 447. 3. ibid. 334. 
4. ibid. 345. 5. ibid. 302. 6. S c h m i d t H., Chem. Ztg. 52, 898 (1928). 7. M o r t o n А. A., 
M a h o n e y J . F., Ind. Eng. Chem., Anal. Ed. 13, 494 (1941); Laboratorní technika organické 
chemie, Praha 1954, 290. 

Došlo do redakcie 2. IV. 1955 


