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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Uloha 1 Syntéza a charakterizace triboluminiscenéni latky: 20 bodii
N-acetylanthranilové kyseliny

1) Vypocty:

n _ Manthranilova kyselina _ 10,0 g
anthranilové kyselina — - 1
Manthranilové kyselina 137,14 g mol

= 0,0729 mol

-3 3
n _ Pacetanhydrid * Vacetanhydrid _ 1,08gcm™ - 30,0 cm
acetanhydrid — = ="
Macetanhydrid 102,09 ¢g mol

= 0,317 mol

Za kaZdy spravny postup vypoctu véetné numericky spravného vysledku 0,50 bodu.

Celkem 1,00 bodu.

2) Vypocty:
Limitujicim reaktantem pro syntézu je kyselina anthranilova. Z latkové bilance dovodime:

nprodukt = Nanthranilové kyselina — 010729 mol

Mproduktteor = Mprodukt * Mproduke = 179,18 g mol~'-0,0729 mol = 13,1 g

Za sprdvnou ldatkovou bilanci 0,25 bodu.
Za spravny postup vypoctu 0,25 bodu.
Za numericky spravny vysledek 0,25 bodu.

Celkem 0,75 bodu.
3) Prakticky a procentualni vytézek:
n= mprodukt,prakt
mprodukt,teor
Hodnoceni procentudlniho vytézku syntézy:
n=50% 50%=n=10% 10%=n
7 bodd (0,175-n-1,75) bodd 0 bodt

Body se uvadéji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu.

Za prakticky/procentudlni vytéZek celkem maximalné 7,00 bodii.

4) Vlastnosti produktu:
Supinovité bezbarvé krystaly s moZnym mirnych zdpachem po zbytkové kyselin& octové.

Za popis vsech atribut (barva, skupenstvi, zdpach) celkem 0,25 bodu.
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5) Vyhodnoceni TLC:

Provede se vyhodnoceni kvality provedeného TLC podle nasledujicich kritérii:

zakresleni skvrn a jejich spravné oznaceni

e spravny vypocet retenéniho faktoru

kvalita skvrn (ostrost, nechvostovani)

kvalitni rozestup nanasenych skvrn (moznost rozeznani jednotlivych skvrn)

Dale se hodnoti Cistota preparatt podle nasledujici tabulky:

Vzorek produktu obsahuje pouze jednu skvrnu (produkt neni kontaminovan
7 by . - 1,50 bodu

nezreagovanou vychozi latkou ani meziproduktem).
Vzorek meziproduktu neobsahuje nezreagovanou vychozi latku. 0,50 bodu
Vzorek meziproduktu neobsahuje stopy produktu. 1,00 bodu

Za splnéni kaZdého kritéria kvality TLC 0,15 bodu. Celkem tedy za kvalitu TLC 0,60 bodu.
Za spravné vyplnéni tabulky v souladu s provedenym TLC 0,10 bodu.

Za vyjadreni se k Cistoté meziproduktu a produktu v souladu s TLC 0,30 bodu.

Za hodnoceni Cistoty produktu a nezreagované vychozi latky celkem 3,00 bodu.

Celkem za TLC 4,00 bodu.
(V pripadé necitelnosti TLC neni mozné za tuto East udélit Zadné body).

6) Naméfeny bod tani:

Hodnoti se odchylka AT (ve smyslu odchylky od krajnich hodnot) od tabelovaného intervalu tani, ktery
¢ini 183-185 °C.

AT<3°C 8°C=AT=3°C AT=8°C

3 body (4,8-0,6-AT) bodl 0 bod0

Body se udéluji zaokrouhlené s pesnosti na 0,25 bodu.

Za Cistotu produktu na zékladé naméfeného bodu tdni celkem maximalné 3,00 bodu.

7) Vysvétleni:

Triboluminiscence je d€j, pfi kterém dochazi k emisi svétla pfi mechanické deformaci (tfeni) krystald
dané latky. Jedna se o emisi ,,studeného* svétla, a ne elektrického vyboje.

Za smysluplné vysvétleni celkem 0,50 bodu.

8) Zdivodnéni:

Vzhledem k tomu, Ze k Usp&Snému vyvolani triboluminiscence jsou tfeba dobfe vyvinuté krystaly, je

tfeba pouZit volnéjsi krystalizaci postupnym zchlazenim, aby krystaly produktu mély dostate¢ny Cas na
vyvinuti se do pozadovanych rozmérd.

Za zdivodnéni celkem 0,50 bodu.
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9)

Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpeéné prace v chemické laboratofri.

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fadném dozoru nad Gcastniky/icemi. Body se strhavaji po
¢astech 0,25 bodu za prohresky, které nemaiji vliv na Cistotu/vytéZek nebo vysledek stanoveni ale
jsou v rozporu se spravnou laboratorni technikou a bezpecnosti prace. Jedna se zejména o:

e nespravné sestaveni aparatury (poloha drzak( a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomdcek a prostredkd

e nespravna manipulace s laboratornimi pfistroji (vahy, magnetické michacky a dalsi pfistroje)
e necitliva manipulace s odmérnym nadobim (zejm. pipety, odmérné bariky a byrety)

e  rozbiti laboratorniho vybaveni

e nepfitomnost michadla nebo varnych kaminku v zahfivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

Veskeré prohresky musi byt popsany organizatorem v pracovnim listu soutéZicich s danou bodovou
ztratou, kterd danému prohresku pfislusi. Celkovy pocet bodl za laboratorni techniku a bezpecnost
prace nem0ze byt zaporny.

Za sprdvnou laboratorni techniku a bezpecnost price celkem maximalné 3,00 bodu.
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Uloha 2 Stanoveni obsahu kyseliny mlééné v komerénim 20 bodui
odvapriovaci na kavovary

1) Uvedeni pfesné navazky kyseliny amidosirové pro standardizaci odmérného roztoku NaOH:

Tato tloha neni bodové hodnocena.

2) Hodnoceni spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného:

Vzhledem k faktu, Ze spotfeba ucastnikid V(stud) (v mililitrech) zavisi na navazce kyseliny amidosirové
GcastnikG m(stud) (v gramech), je tfeba referenéni spotfebu odmérného roztoku V(org) zjiSténou
organizatory (odpovidajici navazce m(org)) prepocitat na referencni spotrebu V(stud,ref).

m(stud)
m(org)
PFesnost stanoveni se pak hodnoti na zakladé odchylky AV spoctené jako:

AV = |V (stud) — V(stud, ref)|

V(stud, ref) = V(org) -

AV<0,2ml 0,2ml<AV=0,6 ml 0,6 ml<AV

4 body (6-10-AV) bodt 0 bodd

Body se uvadgji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu.

Za pfesnost spotfeby odmérného roztoku hydroxidu celkem maximalné 4,00 bodu.

3) Vypocity:
Z latkové bilance pfi standardizaci dovodime, Ze:

Mu,Ns0; Vpipetsz _ c " S oe _ 1 muynso; Vpipetss
= CNaoH * VNaoH NaOH =
My nsos  Vbaiky VNaon Musnsos  Vbaiky

NH;NS0; = MNaOH

Za spravny postup vypoctu 0,25 bodu.
Za numericky spravny vysledek véetné jednotek 0,25 bodu.

Celkem 0,50 bodu.

4) Hodnoceni spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného:

Presnost stanoveni se hodnoti na zakladé odchylky AV spoctené jako rozdil mezi spotfebou stanovenou
Gcastniky V(stud) a spotfebou stanovenou organizatory V(org):

AV = |V (stud) — V(org)|

AV<0,2ml 0,2ml<AV=0,6 ml 0,6 mlsAV

4 body (6-10-AV) bodl 0 bodl

Body se uvddgji se zaokrouhlenim s pfesnosti na 0,25 bodu.

Za pfesnost spotfeby odmérného roztoku hydroxidu celkem maximalné 4,00 bodu.
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5) Vyhodnoceni titracni kfivky a hodnoceni pFesnosti spotfeby odmérného roztoku NaOH:
Hodnoceni se provede na zakladé nasledujicich kritérir:

e naméreni dostate¢ného mnoZstvi hodnot po dosazeni bodu ekvivalence (nejméné 6 hodnot)
e spravné a korektni vyhodnoceni bodu ekvivalence na zakladé 2.derivace nebo podobné presné
metody
e identifikace prijaté spotreby
e popis os grafu vetné jednotek
Za splnéni kazdého uvedeného kritéria 0,25 bodu.

Pfesnost stanoveni se hodnoti na zakladé odchylky AV spoctené jako rozdil mezi spotfebou stanovenou
Ucastniky V(stud) a spotfebou stanovenou organizatory V(org):

AV = |V (stud) — V(org)|

AV<0,2ml 0,2ml<AV=0,6 ml 0,6 mlsAV

4 body (6-10-AV) bodd 0 bodt

Body se uvadéji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu.
Za presnost spotfeby odmérného roztoku hydroxidu celkem maximadlné 4,00 bodu.

Za potenciometrickou titraci celkem maximdlné 5,00 bodu.

6) Vypocet:
Titra¢ni stechiometrie mezi kyselinou mlé¢nou a hydroxidem sodnym je 1:1. Odtud v titracni barce:

NyLac,titraéni baska = "NaOH = CNaoOH * VNaoH

V odmérné bance (a tedy v 10 ml koncentrovaného odvaprovace) je toto mnoZstvi (200/10)=20x vice.

NHLac,0dmérn4 baiika = 20 - NHLac titra¢ni baiika

Ve 100 ml odvapriovace je tak 10x vice kyseliny mlé¢né, nez v odmérné barice, tedy:

nHLac/ 100 ml odvapiovate — 10- NHLac,0dmérn4 baiika

A pfislusna hmotnost je pak:

mHLac/lOOml odvépiiovate = nHLac/ 100 ml odvéaptiovace * MHLaC

Za sprdvnou titracni stechiometrii 0,25 bodu.

Za sprdvné zohlednéni fedéni 0,25 bodu.

Za zohlednéni poZadovaného objemu koncentrovaného odvdpriovace 0,25 bodu.

Za prepocet latkového mnoZstvi na hmotnost 0,25 bodu.

Za kaZdy numericky spravny vysledek 0,25 bodu.

V pripadé alternativniho postupu a jeho spravnosti udélit za postup plny pocet bodd.

Celkem 1,50 bodu.

7) Vypodet:
Uvadime vypocet pro obsah 40,0 g kyseliny mlé¢né na 100 ml odvapriovace. Pro pfipravu 1000 ml
takového odvapriovace je tfeba celkem 400 g Cisté kyseliny mlécné.
Myrac,1009% = 400 8
Koncentrované kyseliny mléc¢né (80% hm.) je tedy potreba:

100
MHLac,80% — 80 *MyLac,100% — 80 +400g =500g
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8)

9)

Za 1000 ml odvapriovace zaplatime 2-239 CZK = 478 CZK. Pro pripravu vlastniho odvapriovace
potfebujeme 500 g koncentrované kyseliny mléc¢né, tedy za tu zaplatime 120 CZK kg™ - 0,500 kg =
60 CZK. Vlastni odvapriovac z komer¢ni koncentrované kyseliny mlééné tak vyjde 478/60 = 8x levnéji.

Za jakykoliv spravny zplsob vypoctu potfebné hmotnosti 80% kyseliny mlécné vietné vysledku 0,50 bodu.
Za jakykoliv spravny zplisob vypoctu cenového zvyhodnéni véetné vysledku 0,50 bodu.

Celkem 1,00 bodu.

Strukturni elektronové vzorce:

I/
/T

Vysvétleni:

Hydroxyskupina amidosirové kyseliny je pomérné silné kysela a neprotonovana aminoskupina bazicka.
Z toho divodu bude prakticky zcela dochazet k migraci protonu a tvorbé zwitteriontové formy. Tomu
odpovida i konstanta acidity.

Za kaZdy strukturni elektronovy vzorec 0,25 bodu.
Za vybér spravné formy 0,25 bodu.
Za vysvétleni 0,25 bodu.

Celkem 1,00 bodu.

Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpeéné prace v chemické laboratofri.

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fadném dozoru nad ucastniky/icemi. Body se strhavaji po
¢astech 0,25 bodu za prohFesky, které nemaiji vliv na Cistotu/vytézek nebo vysledek stanoveni ale
jsou v rozporu se spravnou laboratorni technikou a bezpecnosti prace. Jedna se zejména o:

e nespravné sestaveni aparatury (poloha drzak( a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomacek a prostredkd

e nespravna manipulace s laboratornimi pristroji (vahy, magnetické michacky a dalsi pfistroje)
e necitlivda manipulace s odmérnym nadobim (zejm. pipety, odmérné bariky a byrety)

e rozbiti laboratorniho vybaveni

e nepfitomnost michadla nebo varnych kaminkd v zahfivané aparature

e nespravna technika provedenifiltrace

Veskeré prohresky musi byt popsany organizatorem v pracovnim listu soutéZicich s danou bodovou
ztratou, kterd danému prohfesku prislusi. Celkovy pocet bodl za laboratorni techniku a bezpeénost
prace nem0ze byt zaporny.

Za sprdvnou laboratorni techniku a bezpecnost prdce celkem maximdlné 3,00 bodu.



