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Uvod

V letech 1980-90 byl zjistén vyznamny vliv mikrovinného
pole na rychlost a selektivitu reakci organickych sloucenin.
Prvni prace, které popisuji cilené vyuziti mikrovinného zareni
v organické syntéze, publikované v roce 1986 témér soucas-
né dvéma nezavislymi kolektivy (Gedye a spol.!, Giguere
a spol.z) uvadeély urychleni reakci o 2-3 tady. Pokusy byly
nejprve provddény v béznych mikrovlnnych troubdch pouzi-
vanych v domdcnosti; dnes uz se v laboratofich vétSinou
pouzivaji mikrovlnnd zatizeni od riznych zahrani¢nich firem,
jako jsou Milestone (Itdlie), CemCorp (USA), Prolabo (Fran-
cie) a Plasmatronika (Polsko). Vyhodou téchto zafizeni je
predev§im moznost plynulé regulace vykonu, vys$si homoge-
nita pole, priibéznd kontrola teploty, moznost michdni i pfipo-
jeni chladice.

Od 80. let pocet publikaci tykajicich se reakci v mikrovin-
ném prostiedi znacné vzrostl. Bylo zjisténo, ze k vyznamnému
zkraceni reak¢nich dob dochdzi napft. u esterifikacnich reakct,
Dielsovych-Alderovych cykloadici, alkylacnich, acylacnich
a aldolizacnich reakci. Prehled reakcei, u kterych se priznivé
uplatnil vliv mikrovinného prostredi, mizeme nalézt v refera-
tu Tomy3, nebo v monografii Microwave-Enhanced Chemi-
stry*, piipadné ve sborniku mezindrodni konference o mikro-
vlnné chemii, kterd se konala v roce 1998 v Praze’.

Mikrovlny maji i vyznamné pouziti v praxi; kromé pivod-
niho uplatnéni v radarové technice a dnes bézného vyuziti
v domdcnostech se pouzivaji k pfedehfevu plasti a pryze pied
zpracovanim, k suSeni riznych materiald, napf. papiru, nékte-
rych keramickych a farmaceutickych produktt, 1ze je pouzit
i ke sterilizaci piidy nebo osiv. V laboratofich jsou vyuziviny
k rozkladim vzorkd pro analyzu tézkych kovid atomovou
absorpéni spektroskopii®® a znamé je i pouziti k rozkladu
polychlorovanych bifenyli. Vyhodné jsou také extrakce pro-
vedené v mikrovinném prostiedi, napt. pti ptipravé vzorki
k chromatografické nebo spektralni analyze® ", které prinase-
jizna¢nou dsporu Casu ve srovndni s Casoveé naro¢nou Soxhle-
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tovou extrakci. Zajimavé praktické vyuziti nabizi i mikrovinna
sklarskd pec, kterd je vyndlezem pracovnikd mikrovinné labo-
ratofe Ustavu chemickych procestt AV CR v Praze. Uplatnéni
v praxi nachdzi mikrovlnnda chemie i v organické syntéze,
napf. pii vyrobé 1é¢iv'%. Na nékterych vybranych zahrani¢nich
univerzitich se dokonce zac¢ala mikrovlnna chemie vyucovat
jako samostatny predmét.

V1iv mikrovlnného zdfeni
na chemické reakce

Zdrojem mikrovlnného zafeni v mikrovlnnych reaktorech
je generdtor pracujici obvykle pii frekvenci 2450 MHz, kterou
pouzivaji i mikrovinné trouby v domdcnostech. Podstata tic¢in-
ku mikrovlnného zifeni spoc¢ivd v jeho interakci s poldrnimi
molekulami. Ty se snazi orientovat ve sméru oscilujiciho
elektrického pole, a proto dochdzi k jejich rotaci ve sméru pole.
Osciluje-1i pole rychle (pfi frekvenci 2450 MHz méni za
sekundu svtij smér 2,45.109 krét), nestaci molekuly tuto zmé-
nu sméru elektrického pole sledovat, a disledkem je i absorp-
ce energie zdreni. Vysledkem samotné rotace a absorpce ener-
gie je zvyseni teploty®. Pfi rychlém ohf4ti kapalin je konvekce
k povrchu kapaliny, kde dochdzi k odpafovdni, nedostatecnd
a nadbytek energie se projevi jako piehidti *. Tento tzv. ,,su-
perheating effect byva u poldrnich rozpoustédel 10-20 °C
nad teplotu varu, coz je pri¢inou urychleni reakce. Vysoké
urychleni (u nékterych reakei az o nékolik fadi) vsak nelze
vysvétlit pouze rychlejSim ohifevem a prehiatim reakéniho
prostfedi. Ukazuje se, Ze pokud je mikrovinné zéieni absor-
bovdno pouze rozpoustédlem, je urychleni malé. K vyraznému
urychleni dochdzi, je-li zafeni absorbovano i substratem nebo
katalyzdtorem'. ZvySeni teploty v reakéni smési neni ziejmé
rovnomeérné, vyrazné k nému dochdzi v urcitych centrech, tzv.
horka mista (hot spots)”.

Podstatné vlastnosti, které ovliviuji interakci latky s mi-
krovlnnym zéfenim, jsou dip6lovy moment, tepelnd kapacita,
tepelnd vodivost, fyzikalni stav latky ovliviiujici mozZnost
rotace molekul a u kapalnych latek i jejich vyparné teplo.
I kdyZ mechanismus urychleni reakci nenfi jesté zcela objas-
nén, Ize podle dosavadnich vysledki ocekdvat urychleni teh-
dy, kdyz reaguji poldrni litky a reakce se zucastni vazby
s vysokym dipSlovym momentem® . Vys8i urychleni se proje-
vuje ¢astéji u nizevroucich rozpoustédel a v nékterych piipa-
dech také zdlezi na objemu reakéni smési (urychleni byva
vy&si u mensich objemi)”.

Vyhody a nevyhody vyuzitf
mikrovlnného ohfevu pfi vyuce

Mikrovlnny ohfev se miZe velmi dobie uplatnit u vhodné
zvolenych reakci v laboratornich cvicenich z organické che-
mie a biochemie. Nékteré reakce by mohly byt vyuZity i pro
demonstracni pokusy v hodindch chemie na stfednich nebo
zékladnich Skoldch, zvldsté tam, kde neni do ucebny zaveden
plyn. Pfi pouziti ve Skoldch oceni ucitelé a studenti pfedevsim
tyto vyhody mikrovlnného ohtevu:
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vyznamné zkrdceni ohfivaci periody,

vysSi reakeni rychlost, vysSsi vytézky, vyssi selektivitu
(staci provadét pokusy v mensim méfitku, coZ umoziuje
usporu chemikadlif a soucasné zjednodusuje feseni otdzky
likvidace odpadnich latek),

ohfev je rovnomérny v celém objemu reakéni smési, a po-
kud se reakce provddéji ve vhodném vysokovroucim po-
larnim rozpoustédle pod jeho teplotou varu, nevyzaduji
michdni,

u rychlych reakci provadénych v malém méfitku (reakéni
doby kolem 1 minuty) neni nutné stavét aparaturu, staci
kadinka pfikryta Petriho miskou (uSetii se ¢as i nddobi),
1ze provadét nékolik diikazovych reakci najednou,

z hlediska bezpecnosti prace jsou rizika mensi nez pfi
pouZziti otevieného plamene.

Vyraznym zkrdcenim reakéni doby Casové ndrocnéjSich
reakci odpadd pro studenty mélo zajimavd, neaktivni doba
kontroly probihajici reakce a neni také problém méné dspés-
nou preparaci zopakovat. USetfeny Cas lze vénovat dal$im
experimentdm, stanoveni vlastnosti produktt, zpracovani vy-
sledkd, nebo se student mtize tvoiivé zucastnit mensiho vy-
zkumu pod dohledem pedagoga (napft. 1ze sledovat vliv zmény
podminek nebo mnozstvi reaktantti na prubéh reakce, piikla-
dem muze byt dehydratace cyklohexanolu uvedend v experi-
mentdlni ¢asti). Takové vedeni laboratornich cviceni na vyso-
ké skole by bylo velmi uZitecné a na stfedni Skole by takovd
prace mohla byt ndplni chemického krouzku nebo tématem
pro Soutéz stfedoskolské odborné ¢innosti.

Hlavni prekdzkou vyuziti mikrovinného ohievu ve $ko-
lach budou zfejmé pofizovaci ndklady na mikrovlnny reaktor.
Pro fadu pokust 1ze pouzit kuchynskou mikrovlnou troubu
o vykonu alespoin 800 W (bez specidlnich dprav, vhodnéjsi
jsou dva vystupy magnetronu). Kuchynské mikrovinné trouby
se dokonce i v soucasné dobé vyuZzivaji pfi vyzkumné préci
v chemickych laboratofich (pfikladem mohou byt publikace
z 1. 1999 (cit.'>'%), protoZe jejich cena je jen zlomkem ceny
laboratornich mikrovlnnych reaktord. Vyznamnou nevyho-
dou je omezend moznost regulace vykonu mikrovinné trouby
(béznd regulace u kuchyiské mikrovinné trouby spoc¢iva pou-
ze ve vypindni a zapindni magnetronu). Do urcité miry lze
regulovat mnozstvi mikrovinného zateni vstupujiciho do re-
akéni smési tim, Ze do mikrovinné trouby umistime spolu
s reak¢éni nddobou i kddinku s vhodné zvolenym mnoZstvim
vody (voda v kddince odvede ¢dst energie mikrovinného za-
fenf).

Pro pokusy, které vyzaduji michdni a pripojeni chladice,
je mozné nechat mikrovlnnou troubu profesiondlné upravit,
ndklady na dpravu jsou piibliZné stejné jako jeji ndkupni cena
(cca 6000 K¢). Pri kratkodobém ohfevu k varu je mozné se
obejit bez teploméru, jinak je tfeba zakoupit specidlni, napf.
infracerveny teplomeér.

Zdkladni zdsady bezpecné prace s mikrovinnou troubou
nebo reaktorem jsou uvedeny v kazdém ndvodu na jejich
pouziti. Je nutné zddraznit, Ze nelze pouzivat Zddné kovové
nddoby (vhodné jsou sklenéné, keramické nebo teflonové) ani
jiné predméty, jejichz soucdsti je kov, napt. rtufovy teplomér.
Reakéni nddoby nesméji byt zcela uzaviené a pii pouziti bézné
mikrovInné trouby nelze pracovat s tékavymi a souCasné ag-
resivnimi nebo extrémné hotlavymi latkami. Kddinky a banky
je tfeba zakryt Petriho miskou nebo hodinovym sklem. Mi-
krovlnna trouba po uplynuti nastaveného Casu sama vypne,
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takze by nemélo dojit k prehiati reak¢ni smési. Pro tékavejsi
latky je vhodné pouzit vétsi bariky nebo kadinky a kratce
zahrat k varu nebo pouzit vysevrouci rozpoustédla a zahifvat
pod teplotou varu. Studenti nesméji zapomenout, Ze reakéni
nddoba je po ukonceni reakce horkd. Zatizeni musi byt profe-
siondlné odzkousené, aby nedochdzelo k uniku mikrovinného
zafeni.

U navrZenych pokust, které béZné trvaji cca 1 minutu nebo
maximdlné nékolik minut, by prakticky nemélo dojit k riziko-
vému prehrdti a také jsme se s nim nesetkali. Doslo k nému
pouze u pokusl trvajicich déle nez 1 hodinu (pfi vykonu
magnetronu 800 W), kdyZ jsme substrat zahfivali pod zpétnym
chladicem s roztoky hydroxidu sodného. Hydroxid se pfi
michdni za varu vylouc¢il v malém mnozstvi na sténdch barky.
Vzhledem k tomu, Ze siln¢ absorbuje mikrovlnné zdteni, doslo
k lokdlnimu pfehtati a banika praskla. Podobny efekt by mohla
mit kazda silné absorbujici necistota na sténach banky. Pri
pfipadném vyliti reakéni smési uvnitf mikrovlnné trouby by
nemélo dojit k jejimu poSkozeni (vnitini prostor je v takovém
pripadé tieba vytfit a dikladné opldachnout vodou). Dilezité
je, aby pri praci nedoslo k poskozeni dvifek mikrovinné trou-
by. Jinak pro préci plati zdkladni zdsada béZzna pro vSechna
laboratorni cviceni — student provadi jen pokusy, které prova-
dét md, a bez védom{ pedagoga neméni predepsany postup.

s w2

Experimentalni ¢ast

V této ¢dsti jsou uvedeny piiklady pokust, které by mohly
mit vyuZiti ve Skoldch. Pro vétSinu jsme pouzili mirné¢ modi-
fikované postu;)y popsané v piirucce pro americké studenty
stfednich §kol'’. Pro pokusy (s vyjimkou dehydratace cyklo-
hexanolu) lze pouzit kuchyiiskou mikrovlnnou troubu. V na-
Sem piipadé to byla mikrovlnna trouba Whirlpool AVM 404
s nastavenim vykonu na maximum, tj. 900 W (ddle je nazyva-
na mikrovlnna pec).

Na konci je uveden piiklad z diplomové grzice studenta
4. ro¢niku ucitelstvi pro ZS Hynka Ondieje'®, ktery sledo-
val pribéh dehydratace cyklohexanolu kyselinou fosforecnou
v mikrovlnném prostfedi pfi pouZiti rizného mnozstvi kyseli-
ny a vykonu reaktoru. Tato dehydratacni reakce provedend
klasickym ohfevem je béZnou soucdsti posluchacskych labo-
ratofi z organické chemie. Student pfi praci pouzival mikro-
vinny reaktor MREOS polské firmy Plasmatronika a pokusy
provedl v mikrovinné laboratoti Ustavu chemickych procest
v Praze (v soucasné dobé jiz mame na katedie chemie PF UJEP
vlastni reaktor MREOS).

Orientac¢ni stanoveni obsahu
redukujiciho sacharidu

Vzorek (1 g) glukosy, sacharosy, sladidla Fan Sweet (ob-
sahuje aspartam a malé mnozstvi laktosy) nebo jiného sacha-
ridu vlozime do 100 ml kddinky a rozpustime ve 25 ml vody
(Ize pouzit i stejné mnozZstvi ovocného dzusu nebo riizné
koncentrované roztoky glukosy). Ke kazdému roztoku ptida-
me 5 ml Benedictova roztoku (pfiprava roztoku: 173 g citro-
nanu sodného a 100 g Na,COj; rozpustime za mirného zahtat{
v 700 ml vody, roztok zfiltrujeme, k filtrdtu za stdlého michan{
ptiddme 17,3 g CaSO,rozpusténého ve 100 ml vody a roztok
doplnime na objem 1000 ml. Roztok je nutné chranit pred
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svétlem, piipadné je vhodné provést jeho funkéni zkousku'.
V klinické biochemii se roztok pouzival k semikvantitativni-
mu stanoveni redukujicich cukrti v moci). Kadinky pfikryjeme
Petriho miskou a zahiivdime v mikrovlnné peci 30 sekund
(mzeme pouZzit najednou az 5 kddinek). Pozorujeme barevné
zmény, které indikuji pfitomnost riiznych mnozstvi redukuji-
cich cukri. Od ptivodniho modrého zbarveni (znac¢i nepiitom-
nost redukujiciho cukru) se barva roztokti méni pies zelenou,
Zlutou, oranzZovou az po cervenou ( pro vyssi koncentrace
redukujiciho cukru).

Obdobneé 1ze také provést semikvantitativni stanoveni glu-
kosy popsané v Cs. lékopiselg, pouze misto klasického ohfevu
zkumavek na plameni pouzit mikrovinny ohfev (1 minutu).
Pii ovérovani uvedeného stanoveni jsme pouzili vzdy 20 ml
roztoku glukosy (c = 0,0005; 0,001; 0,002; 0,008 a 0,01
mol.dm™) ve 100 ml kddinkdch pfikrytych Petriho miskou
a pozorovali jsme barevné zmény. Barva se ménila postupne
od modré pres olivové zelenou (c 0,0005 mol.dm™?), zeleno-
oranzovou (¢=0,001 mol. dm™ ) hnédooranzovou (c = 0,002
mol. dm™) a &ervenooranzovou az &ervenou (pro ostatni vyS$si
koncentrace glukosy). Nalezené odstiny barev neodpovidaly
zcela presné odstinim popsanym v lékopise, ale vzhledem
k tomu, Ze hodnoceni podle zabarveni je znacné subjektivn{
(tento zpusob stanoveni se dnes jiz nepouziva) a cilem nebylo
presné stanoveni koncentrace cukru, 1ze povazovat pro didak-
tické ucely zmény barev za dostatecné ilustrujici pfitomnost
riznych mnozstvi redukujicich cukrd.

Rychld extrakce kofeinu z kdvy
nebo cCaje

Do 400 ml kddinky ddme 100 ml vody a v ni rozpustime
2 g hydrogenuhlicitanu sodného, pfiddme 4 zvdzené siacky
porcovaného Caje (nebo mizeme pouZzit stejné mnozstvi kd-
vy), pfikryjeme Petriho miskou a zahfivdme 90 sekund v mi-
krovlnné peci; béhem zahiivani se voda uvede do varu. Po
ochlazeni na laboratorn{ teplotu (Ize urychlit pfidanim kostky
ledu) vyjmeme cajové sdcky a roztok extrahujeme 25 ml
chloroformu ve 250 ml délici ndlevce (sta¢i pouze promichat,
pfi intenzivnim tfepdni dochdzi ke vzniku emulze). Extrakt
vysuSime bezvodym siranem sodnym a rozpoustédlo odpati-
me na odparce nebo oddestilujeme. Zvazime ziskany surovy
kofein (kolem 0,1 g podle druhu ¢aje), ktery mtizeme precistit
sublimaci. Pfipadné mizeme provést srovnani mnoZzstvi suro-
vého kofeinu ziskaného z rliznych druhii ¢aji nebo kdvy.
Cistotu a mnozstvi kofeinu mizeme také stanovit pomoci

COOH
OH

+  (CHyCO)O0 —> +

Schéma 1

(oo s Q0D —

Schéma 2
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kapalinové chromatografie (vhodnym rozpoustédlem je ace-
tonitril) (cit.zo)

Poznamky: V pivodnim navodu'” byl pro extrakci &aje
uveden delsi ohiev (2-3 minuty). Doba ohfevu k varu zavis{
na vykonu pouzité mikrovinné pece a z bezpecnostnich diivo-
dd neni vhodné nechat smés viit prudce, sta¢i pouze zahtati
k varu. Autofi'” pouzili k ndsledné extrakci kofeinu misto
chloroformu tékavéjsi dichlormethan a rozpoustédlo nechali
v digestofi volné odpafit. Podle nasi zkuSenosti je pti pouziti
dichlormethanu tendence k tvorbé emulze vétsi nez pii pouziti
chloroformu.

Prfiprava kyseliny acetylsalicylové
(viz schéma 1)

Do 250 ml banky s plochym dnem nebo do kadinky
navazime 5 g kyseliny salicylové a pak ptiddme 5 ml acetan-
hydridu tak, aby pokryl vSechny krystaly. Pfikryjeme Petriho
miskou a zahifivime v mikrovinné peci 60 sekund. Opatrné
vyjmeme a obsah promichdme (pfipadné¢ zméfime teplotu
béznym teplomérem mimo reaktor, teplota by méla byt me-
zi 120 az 130 °C) a zahfejeme v mikrovinné peci dalSich
30 sekund. Po mirném ochlazen{ pfiddme 20 ml studené vody
a ponechdme stdt 10 minut. Produkt odsajeme a po vysuseni
zvdzime, vypocitime vytéZek a stanovime teplotu tdni. Pro-
dukt mtzeme piekrystalizovat z propan-2-olu (ke krystalizaci
z cca 10 ml propan-2-olu miZeme opét vyuzit mikrovlnnou
pec, k rozpusténi produktu staci zahtat v priklopené kadince
10 sekund).

Pozndmky: Vytézek produktu po rekrystalizaci byl 80 % teo-
retického vytézku. Pfi provedeni preparace v laboratornich cvi-
Cenich klasickym zptisobem se pouziva navic kyselina fosfo-
rec¢nd jako katalyzdtor, reak¢ni smés se zahfiva na vodni ldzni
90 minut a dosazené vytézky se pohybuji v rozmezi 70-80 %.

Reakce maleinanhydridu s antracenem
(Dielsova-Alderova cykloadice)
(viz schéma 2)

1,8 g antracenu a 0,98 g maleinanhydridu jemné rozetieme
v tfeci misce, dime do kadinky (250 ml), pfiddme 5 ml dime-
thylformamidu a mirné promichdme. Smés zahifivime v mi-
krovinné peci 90 sekund. Po ochlazeni produkt odsajeme,
promyjeme 2 x 5 ml methanolu, po vysuSeni na vzduchu
zvdzime a stanovime teplotu tdn{ (265-266 °C). VytéZek je
prakticky 100 %. Struktura aduktu je pro studenty ZS a SS sice

COOH
OCOCHs
CH;COOH
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o oN
O+ NHCHCOOH ——> _NHCH,COOH +H,0
co co
<;>—OCH2COOH+ OCHZNHZ — @—OCHZCONHCHZ—Q + H0

Schéma 3
Schéma 4
OH
H3POy4
—_— @ + Hgo
Schéma 5

mavd.

Poznamky: Ptvodni predpis'’ pouzivd misto dimethyl-
formamidu jako rozpoustédlo diethylenglykoldimethylether
(diglym), ktery jsme neméli k dispozici. Kromé dimethylform-
amidu jsme vyzkouseli jeSté xylen, pouzivany pfi klasické
syntéze.V tomto piipadé jsme museli prodlouzit dobu ohievu
v mikrovlnné peci z 1,5 minuty na 5 minut, zahfivali jsme
za michdni pod zpétnym chladicem a vytézek produktu byl
o 15 % nizsi nez pti pouZiti polarnéjsiho dimethylformamidu,
ktery je pro reakci v mikrovlnném prostfedi vyrazné vhodnéj-
$i. Reakce provedend klasickym ohfevem vyzaduje zahfivani
pod zpétnym chladi¢em 90 minut?'.

Prfiprava ftaloylglycinu (viz schéma 3)

1,48 g ftalanhydridu a 0,75 g glycinu jemné rozetfeme
v tfeci misce, ddime do kddinky objemu 250 ml, pfiddme
5 ml dimethylformamidu, kddinku pfikryjeme Petriho miskou
a 60 sekund zahtivdme v mikrovlnné peci. Smés ochladime,
pfiddme 10 ml vody a odpaifme na vakuové rotacni odparce.
Surovy produkt piekrystalizujeme z 10 ml ethanolu. Stanovi-
me teplotu tdn{ a vypocteme vytézZek.

Pozndmky: V pivodnim piedpisu'’ je uveden navic kata-
lyzétor (0,25 ml N-methylmorfolinu) a produkt by se mél po
pridani vody vyloucit. V nasem piipadeé se krystalicky produkt
nevyloucil. Rozpoustédlo bylo proto odpafeno na vakuové
odparce a produkt byl piekrystalizovadn z ethanolu.Vytézek
ftaloylglycinu po rekrystalizaci byl cca 50 % teoretického
vytézku. Reakce provedend klasickym ohfevem (v toluenu)
vyzaduje 2 hodiny zahfivani pfi teploté varu®.

Pfiprava N-benzylamidu kyseliny
fenoxyoctové (viz schéma 4)

Do 100 ml banky ddme 1,52 g kyseliny fenoxyoctové,
1,1 ml benzylaminu, vloZime magnetické michadélko a za
stdlého michani pod zpétnym chladi¢em zahfivame v mikro-
vinné peci 5 minut, dokud veskerd kyselina fenoxyoctova
nepiejde do kapalné faze. Reakéni smés ponechdme v diges-
tofi 2 minuty ¢dstecné ochladit a pak ji rozpustime ve 30 ml
acetonu. K roztoku pfidime 30 ml hexanu (pokud nedojde
k rozpusténi, tak obsah mirné zahfejeme) a ponechdme chlad-
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Tabulka I
Mnozstvi 85% kyseliny fosforecné a zptisob ohievu u poku-
st 1-6

Cislo pokusu H,PO, [g] Zpusob ohfevu

1 41 mikrovlnny (7 W)

2 41 mikrovinny (700 W)
3 41 klasicky

4 51 mikrovinny (7 W)

5 51 mikrovinny (700 W)
6 51 klasicky

50 T T . . T
°

120

t, min

Obr. 1. Zavislost konverze cyklohexanolu x(%) na ¢ase ¢ (min) pro
pokusy 1 - 6; jednotlivé kiivky odpovidaji pokusim uvedenym pod
stejnymi Cisly v tabulce I: 7 —41 g H,PO,, MW ohtev 7 W; 2 -41 g
H,PO,, MW ohiev 700 W; 3 — 41 g H,PO,, klasicky ohtev; 4 —-51 g
H,PO,, MW ohiev 7 W; 5 - 51 g H,PO,, MW ohfev 700 W; 6 — 51 g
H,PO,, klasicky ohiev

nout v digestofi az do vylouceni krystalt. Teplota tani produk-
tu byla v rozmez{ 152-160 °C.

Poznamky: Podle piivodniho predpisu'’ byla doba zahii-
vdni v mikrovlnné peci pouze 90 sekund a smés byla zahiivdna
bez michdni ve 250 ml kddince prikryté Petriho miskou.
I v tomto ptipad¢ vSak zlstala Cast kyseliny nezreagovand.
Pokud nenf k dispozici mikrovlnnd pec upravend pro magne-
tické michanti, je lepsi po 90 sekundach ohfevu smés mimo pec
promichat a opét zahtat v mikrovinné peci k varu, piipadné
postup zopakovat, dokud kyselina fenoxyoctova neprejde do
roztoku. Misto acetonu lze k rozpusténi surového produktu
pouzit i ethylacetdtu.
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Dehydratace cykolexanolu
na cyklohexen (viz schéma 5)

Do 250 ml dvouhrdlé reakéni barky s 60 ml cyklohexanolu
pridame piislusné mnozstvi 85 % kyseliny fosfore¢né (prikla-
dy viz tabulka I) a reakénf smés vyhfejeme na 125 °C bud na
olejové lazni nebo v mikrovlnném reaktoru MREOS (viz
tabulka I). Pii této teploté zahi{vame za michan{ pod zpétnym
chladicem (60-100 minut, viz obr. 1). V pravidelnych ¢aso-
vych intervalech odebirdme vzorky (1 ml), zfedime 2 ml vody
a extrahujeme do toluenu. Toluenovy extrakt protiepeme 2 ml
roztoku uhli¢itanu sodného a analyzujeme pomoci plynové
chromatografie (mnozstvi cyklohexanolu a cyklohexenu sta-
novime pomoci kalibra¢ni kfivky). Podrobnéjsi vysledky po-
kust, vypocty konverzi pro jednotlivé pokusy v zdvislosti na
&ase jsou uvedeny v diplomové prici H. Ondieje'®; zde je
uveden pro ilustraci pouze vysledny graf zavislosti konverze
cyklohexanolu na cyklohexen pro jednotlivé pokusy. Graf
ndzorné ukazuje vyssi reakéni rychlost u reakei provedenych
v mikrovlnném prostiedi (vyjimkou je pokus ¢. 4, u kterého
vykon reaktoru 7 W jiz nestacil na vyhrati smési k varu).

Experimentdlni prdce byla vykondna diky podpore Fondu
rozvoje vysokych Skol. Za odborné vedeni studenta Hynka
Ondreje pri pokusech o dehydrataci cyklohexanolu v mikro-
vinném prostredi dekuji Ing. M. Hdjkovi a jeho spolupracov-
nikiim z mikrovinné laboratoie Ustavu chemickych procesii
AV CR v Praze-Suchdole. Za spoluprdci pFi ovéfovani ostat-
nich uvedenych pokusii na katedre chemie PF UJEP dékuji
studentce Jané Ryndoveé.
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J. Sauliova ( Faculty of Education, Department of Chemi-
stry, J. E. Purkyné University, Usti nad Labem): Utilization
of Microwave Heating in Laboratory Training of Students
and Demonstration Experiments

The article sums up main advantages of microwave heat-
ing, which can be used in laboratory training of students in all
types of schools. It also gives several examples of checked
chemical experiments which could find use in laboratory
training of students in organic chemistry or biochemistry or
possibly as demonstration experiments in teaching chemistry.
Detailed procedures and other checked experiments will be
given in the appendix to instructions for laboratory training,
which is currently in preparation.



