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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Uloha1l Syntéza kyseliny benzoové 15 bodt

1)

2)

3)

4)

Uvedeni pfesného objemu toluenu a navazky manganistanu draselného.
tato tloha neni bodové hodnocena
Vypocty:

Modelovy vypocet je proveden pro presna mnozstvi uvedena v zadani. Nejprve je nutné zkontrolovat,
ktery z reaktantl je limitujicim reaktantem. To provedeme jednoduse vypoctem latkového mnozstvi
preloZenych reaktantu:

n _ Proluen Vtoluen _ 0,867 g cm™ - 59 cm?®
toluen Mioluen 92,14 g mol~1

n _ MKMno, _ 17,5g
KMnO, Mxmno, 158,03 g mol~?

= 0,056 mol

= 0,110 mol

Vzhledem ktomu, Ze reakce mezi toluenem a manganistanem draselnym probihd stechiometricky
v latkovém poméru 1:2, tak je limitujicim reaktantem pravé manganistan draselny (lze odtusit i
z prubéhu reakce, kdy ¢ekame do vycerpani veSkerého manganistanu draselného, a pfi zpracovani
reakcni smési lze citit nezreagované zbytky toluenu). Z [dtkového mnozstvi KMnO, tak budeme pocitat
teoreticky vytézek jako:

1
"PhCOOH = 7 " MKMnO,; = 0,0554 mol

MphcooH,teor. = Mphcoot * Mphcoon = 0,0554 mol - 122,12 gmol™" = 6,76 g
Teoreticky vytézek kyseliny benzoové: 6,76 g

za kontrolu limitujiciho reaktantu 0,25 bodu
za jakykoliv sprdvny postup vypoctu teoretického vytézku 0,25 bodu
za numericky sprdvny vysledek na zakladé redlnych navdZek 0,25 bodu

celkem 0,75 bodu
Prakticky a procentualni vytézek:
MphCOOH,prakt.
B MphCOOH,teor.
Hodnoceni procentudlniho vytézku syntézy:
n=40% 40%=2n=20% 0%=n
5 bodu (0,125 n) bodu 0 bodi

body za vytéZzek se vypoditaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
za prakticky vytéZzek maximdlné 5,00 bodu

celkem 5,00 bodu
Popis produktu:

Bila pevna krystalicka latka bez zapachu ¢i s mirné Stiplavym zapachem.



produkt je tfeba vizudlné a senzoricky zkontrolovat opravujicim

za zcela bily produkt bez stop rezidudlniho oxidu manganicitého a bez zépachu toluenu 0,50 bodu (v pripadé
znecisténi oxidem manganicitym nebo toluenem odecist za kazdy nedostatek 0,25 bodu)
za popis vsech atribut (barva, skupenstvi a zépach) celkem 0,25 bodu (dilci body se neudéluji)

celkem 0,75 bodu
5) VyhodnoceniTLC:
Provede se vyhodnoceni kvality provedeného TLC podle nasledujicich kritérii:

e neposkozeni TLC desky

e  zakresleniskvrn a jejich spravné oznaceni

e spravny vypocet retencniho faktoru

e  kvalita skvrn v¢etné rozestupu (ostrost, nechvostovani a moznost rozeznani jednotlivych skvrn)

Dale se hodnoti Cistota preparatd podle nasledujici tabulky:

Vzorek vlastniho produktu obsahuje pouze jednu skvrnu 1,00 bodu

Vzorek standardu produktu obsahuje pouze jednu skvrnu odpovidajici produktu. 0,50 bodu

Retencni faktor skvrny produktu se podstatné nelisi (o vice jak 5 %) od retenc¢niho

faktoru standardu produktu. 0,50 bodu.

za splnéni kazdého kritéria kvality TLC 0,25 bodu; celkem tedy za kvalitu TLC 1,00 bodu
za sprdvné vyplnéni tabulky v souladu s provedenym TLC 0,25 bodu

za vyjddreni se k cistoté produktu v souladu s TLC 0,25 bodu

za hodnoceni Cistoty prepardti TLC celkem 2,00 bodu

v pfipadé necitelnosti TLC neni moZné za tuto ¢dst udélit Zddné body

celkem 3,50 bodu
6) Naméreny bod tani:

Hodnoti se odchylka AT (ve smyslu vétsi odchylky od krajnich hodnot naméfeného intervalu tani) od
tabelovaného bodu tani, ktery Cini T,f =122 °C.

AT = maX{Tref - Tm,namél‘ené,zaéétek tani» Tm,naméi’ené,konec tani — Tref}

AT<5°C 5°C=AT=10°C AT=10°C

2 body (4-0,4-AT) bodl 0 bodd

body za bod tdni se vypocitaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
za cistotu produktu na zakladé naméreného bodu tdni maximdlné 2,00 bodu

celkem 2,00 bodu
7) Vysvétleni:

Pridavany sifi¢itan redukuje pfitomny mikrokrystalicky MnO, na rozpustnou manganatou sul, ktera se da
nasledné z produktu odstranit promyvanim destilovanou vodou na filtru. V opacném pripadé by byla
pfipravena kyselina benzoova kontaminovana oxidem manganicitym.



8)

9)

10)

11)

Rovnice:
MnO,(s) + SOs?"(aq) + 2 H*(aq) > Mn?*(aq) + SO.* (aq) + H,0O(l)

za spravné vysvétleni na principu redukce pevného MnO; 0,25 bodu
za spravnou rovnici véetné vycisleni v jakékoliv formé (dil¢i body se neudéluji) 0,25 bodu

celkem 0,50 bodu
Zduvodnéni:

Kyselina benzoova existuje po skonceni oxidacni reakce toluenu manganistanem v bazickém prostredi
jako ve vodé rozpustny benzoat. Teprve snizenim pH dojde k protonaci kyseliny benzoové a tim i snizeni
jeji rozpustnosti. V pfipadé, ze by nedoslo k dostate¢nému okyseleni, existuje riziko, ze by nedoslo
k dostatec¢né kvantitativni protonaci a tedy vylouceni kyseliny benzoové jako kyzeného produktu.

za smysluplné vysvétleni na zékladé protonace benzodtu 0,25 bodu
celkem 0,25 bodu
Zddvodnéni:

Kyselina benzoova pfi vysSich teplotach znatelné sublimuje, coz by mohlo mit za nasledek znaénou
destrukci vytézku.

za smysluplné vysvétleni na zakladé schopnosti kyseliny benzoové sublimovat 0,25 bodu
celkem 0,25 bodu
Rovnice:
5 C¢HsCH3 + 6 MnO4~ + 18 H" > 5 CsHsCOOH + 6 Mn?* + 14 H,0

za sprdvné sestavenou rovnici 0,25 bodu
za sprdvné vycisleni rovnice 0,25 bodu

celkem 0,50 bodu
Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpecné prace v chemické laboratofi.

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fadném dozoru nad Ucastniky/icemi. Body se strhavaji po
¢astech 0,25 bodu za prohresky, které nemaji 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 drzakd a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomdcek a prostiedkd

e nespravna technika prace v digestofi/nezajisténi dostate¢ného vétrani apod.

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

e rozbiti laboratorniho vybaveni

e nepfitomnost michadla nebo varnych kamink( v zahrivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

e nespravna nebo nebezpecna technika vytfepavani (zejm. absence uvolfiovani pretlaku apod.)
e nebezpecna manipulace s injekénimi stfikackami

e nespravné nakladanis odpady

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

za spravnou techniku se udéli maximdlné 1,50 bodu (celkovy pocet bodi nemuze byt zdporny)

celkem 1,50 bodu



Uloha 2 Stanoveni kyseliny sorbové jodometricky 13 bodi

1) Uvedeni pfesnych navazek a koncentraci pouzitych vzorkd/odmérnych roztoku:
tato uloha neni bodové hodnocena

2) Hodnoceni presnosti spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného pro standardizaci odmérného
roztoku N-bromsukcinimidu (NBS):

Presnost stanoveni se hodnoti na zakladé odchylky AV spoctené jako rozdil mezi spotfebou stanovenou
Ucastniky V(stud) a referencni spotfebou V(stud,ref).

AV = |V (stud) — V(stud, ref)|

Hodnota V(stud,ref) se uréi pomoci spotfeby stanovené organizatory V(org) a hodnot navazek NBS
soutézicich m(NBS,stud) a organizatortd m(NBS,org):

V(stud, ref) = V(org)

AV=0,2 ml 0,2ml=AV= 1,0ml 1,0 ml<s AV

4 body (5-5-AV) bodli 0 bodd

body se uvadeji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximdlné 4,00 bodu

celkem 4,00 bodu

3) Vypocty:
Pro latkovou bilanci mezi NBS a uvolnénym jodem plati, Ze:

1
npy, = 2 ' NBS

Dale pro latkovou bilanci mezi uvolnénym jodem a odmérnym roztokem thiosiranu plati:
Ng,02- = 21y,
Pro celkovou latkovou bilanci mezi NBS a odmérnym roztokem thiosiranu v titracni bance tak plati:
Ng,02- = NNBs
Cs,02- * Vs,02- = Cnas * Vs pip.
Koncentrace odmérného roztoku je tak dana jako:

Cs,02- " Vs,02-

CNBS = V—
NBS,pip.

za sprdvny vypocet koncentrace odmérného roztoku NBS véetné stechiometrie 0,25 bodu (dilci body se

neudéluji)

za numericky spravny vysledek vcetné jednotek 0,25 bodu

jakykoliv jiny spravny postup vedouci ke sprdvnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodu

celkem 0,50 bodu
4) Hodnoceni pfesnosti spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného pro stanoveni kyseliny sorbové:

Presnost stanoveni se hodnoti na zakladé odchylky AV spoctené jako rozdil mezi spotfebou stanovenou
Ucastniky V(stud) a referencni spotfebou V(stud,ref).



AV = |V (stud) — V(stud, ref)|

Hodnota V(stud,ref)/ml se uréi pomoci spotfeby stanovené organizatory V(org)/ml a hodnot navazek
kyseliny sorbové soutézicich m(Hsorb,stud) a organizatord m(HSorb,org) podle nasledujiciho vztahu:

'V1((§)(§%) 2 15 g - (m(Hsorb, org) — m(HSorb, stud))

V(stud, ref) = 1000 -
CN325203

Ve vySe uvedeném vztahu je ¢ molarni koncentrace pouzitého odmérného roztoku thiosiranu sodného
v jednotkach mol dm™, Mysen= 112,13 g mol™.

AV<0,2 ml 0,2ml<AV< 1,2ml 1,2ml<AV
5 bodl (6~ 5-AV) bodli 0 bodt

body se uvadeji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximalné 5,00 bodu

celkem 5,00 bodu
5) Vypocty:

Celkové latkové mnozstvi nadbyte¢ného NBS je dano jako soucet latkového mnozstvi NBS, ktery reaguje
s kyselinou sorbovou, a latkového mnozstvi NBS, které generuje jod a titruje se thiosiranem, plati tedy:

nnBs = 2 * Nsorb
Ng,02~ = NnBs
NNBS total = 2 * MHsorb t N, 02~

Pfi pfepoctu latkovych mnozZstvi plati pro situaci v titracni bance:

mHSorb,tit.b.
cngs * VNBspip = 2 .—MHS N + 5,02~ Vs,02-
or
_ MHSorb
= Musorbtith. = (cnBs * VBspip — Cs,02~ * Vs,02-)

Vzhledem k postupu prace je hmotnost kyseliny sorbové v 10 ml jejiho nezfedéného vzorku 10x vyssi,
tedy:

=10 MHSorb V. 1%
Mysorb,vzorek = 1Y 2 (cnBs * VNBs,pip — Cs,02~° szog—)

Hmotnostni koncentrace kyseliny sorbové ve vzorku, jehoz objem byl Vyerek = 100,00+ 1072 dm? je pak:

1 _ 1 MHSorb
* MHuSorb,vzorek = % -10- 2 (cnBs * Vs pip — Cs,02~° Vszog—)
vzorek

Cm,HSorb,vzorek — v
vzorek

za spravné provedené ldtkové bilance mezi kyselinou sorbovou a NBS 0,25 bodu

za spravnou celkovou bilanci latkového mnoZstvi NBS 0,25 bodu

za jakykoliv sprdvny postup hmotnosti kyseliny sorbové ve vzorku 0,25 bodu

za sprdvné zohlednéni fedéni 0,25 bodu

za numericky spravnou hodnotu hmotnosti kyseliny sorbové ve vzorku vcetné jednotek 0,25 bodu

za numericky spravnou hodnotu hmotnostni koncentrace kyseliny sorbové ve vzorku vcetné jednotek 0,25 bodu
jakykoliv jiny spravny postup vedouci ke sprdvnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodti

celkem 1,50 bodu



6)

7)

8)

Rovnice:
CH3(CH=CH),COOH + NaHCOs » CH3(CH=CH),COO Na*+ CO, + H,0
alt. HSorb + NaHCO3; -» Sorb™Na* + CO, + H,0

za spravné sestavenou a vycislenou rovnici 0,25 bodu (dil¢i body se neudéluji)

celkem 0,25 bodu
Struktury geometrickych izomer( véetné pojmenovani:
O o
/\/\)J\OH WOH
(2E,4E)-hexa-2,4-dienova kyselina (2E,4Z)-hexa-2,4-dienové kyselina
X (@] X O
X" 0H " 0H
(2Z,42Z)-hexa-2,4-dienova kyselina (2Z,4E)-hexa-2,4-dienova kyselina
za kaZdy spravny geometricky izomer vcetné pojmenovdni (mimo kyseliny sorbové) 0,25 bodu (diléi body se
neudéluji)
celkem 0,75 bodu

Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpecné prace v chemické laboratofi.

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fadném dozoru nad Gcastniky/icemi. Body se strhavaji po
castech 0,25 bodu za prohresky, které nemaji 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 drzakd a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomdcek a prostredkd

e nespravna technika prace v digestori/nezajisténi dostate¢ného vétrani apod.

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

e rozbiti laboratorniho vybaveni

e nepfitomnost michadla nebo varnych kamink( v zahrivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

e nespravna nebo nebezpecna technika vytfepavani (zejm. absence uvolnovani pretlaku apod.)
e nebezpecna manipulace s injekénimi stfikackami

e nespravné nakladanis odpady

Nahradni vzorek ¢i doplnéni chemikalii je penalizovano ztratou 0,50 bodu.

Veskeré prohfesky musi byt popsany organizatorem v pracovnim listu soutéZicich s danou bodovou
ztratou, ktera danému prohresku prislusi. Celkovy pocet bodl za laboratorni techniku a bezpecnost
prace nemUze byt zaporny.

za sprdvnou techniku se udéli maximdlné 1,00 bodu (celkovy pocet bodi nemuze byt zdporny)

celkem 1,00 bodu



Uloha3 Stanoveni kyseliny sorbové alkalimetricky 12 bodi

1)

2)

3)

Uvedeni pfesnych navazek a koncentraci pouzitych vzork(i/odmérnych roztoku:
tato uloha neni bodové hodnocena

Vyhodnoceni titracni kfivky a hodnoceni presnosti spotfeby odmérného roztoku NaOH pfi
potenciometrickém stanoveni:

Hodnoceni se provede na zakladé nasledujicich kritérii:

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

¢ identifikace pfijaté spotreby

e popis os grafu véetné jednotek

za splnéni kaZzdého uvedeného kritéria 0,25 bodu

Presnost stanoveni se hodnoti na zakladé odchylky AV spoctené jako rozdil mezi spotfebou stanovenou
Ucastniky V(stud) a referencni spotfebou V(stud,ref).

AV = |V (stud) — V(stud, ref)|

Hodnota V(stud,ref) se urci pomoci spotfeby stanovené organizatory V(org) a hodnot navazek
samotného vzorku kyseliny sorbové m(vz,stud) a m(vz,org):

m(vz, stud)

V(stud, I'Ef) = m . V(org)
AV=0,2 ml 0,2ml=AV=0,6 ml 0,6 ml=<AV
4 body (6-10-AV) bodl 0 bodii

body se uvadéji se zaokrouhlenim s pfesnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximalné 4,00 bodu

celkem 5,00 bodu

Vyhodnoceni titracni kfivky a hodnoceni presnosti spotfeby odmérného roztoku NaOH pfi
konduktometrickém stanoveni:

Hodnoceni se provede na zdkladé nésledujicich kritérii:

e naméreni dostate¢ného mnozstvi hodnot po dosazeni bodu ekvivalence (nejméné 6 hodnot)

e spravné a korektni vyhodnoceni bodu ekvivalence na zdkladé vhodného prolozeni pfimek a
analytického urceni jejich praseciku nebo podobné presné metody

o identifikace pfijaté spotreby

e popis os grafu véetné jednotek

za splnéni kaZzdého uvedeného kritéria 0,25 bodu

Pfesnost stanoveni se hodnoti na zakladé odchylky AV spoctené jako rozdil mezi spotfebou stanovenou
Gcastniky V(stud) a referencni spotfebou V(stud,ref).

AV = |V (stud) — V(stud, ref)|

Hodnota V(stud,ref) se urci pomoci spotfeby stanovené organizatory V(org) a hodnot navazek
samotného vzorku kyseliny sorbové m(vz,stud) a m(vz,org):

m(vz, stud)
V(stud, ref) = ———= -V (org)

m(vz, org)



4)

5)

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

4 body (6-10-AV) bod 0 bodU

body se uvadéji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximalné 4,00 bodu

celkem 5,00 bodu
Vypocty:
Pro latkovou bilanci mezi odmérnym roztokem hydroxidu sodného a kyselinou sorbovou v kadince
béhem titrace plati:
NHSorb = MNaOH
Hmotnost kyseliny sorbové v kddince béhem provedeni titrace je tedy:

MHsorb

M = CNaOH * VNaOH,pﬁjaté — Mpysorb,titrace = MHsorb * CNaOH * VNaOH,pi’ijaté
HSorb

Hmotnost kyseliny sorbové ve vzorku je vzhledem k fedéni 10x vyssi, tedy:
Mysorb,vzorek — 10 - Mysorb,titrace — 10 - Mysorb * CNaoH * VNaOH,pf‘ijaté
Hmotnostni zlomek kyseliny sorbové v pevném vzorku je pak:

Mysorbyzorek _ 10 * Musorb * CNaoH * VNaoH piijata

WHsorb =
Myzorek Myzorek

za spravnou stechiometrii titrace 0,25 bodu

za prepocet ldtkového mnoZstvi na hmotnost 0,25 bodu

za spravny vypocet hmotnostniho zlomku 0,25 bodu

za oba numericky spravné vysledky vcetné jednotek 0,25 bodu (diléi body se neudéluji)

jakykoliv jiny spravny postup vedouci ke sprdvnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodu

celkem 1,00 bodu
Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpecné prace v chemické laboratofi.

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fadném dozoru nad ucastniky/icemi. Body se strhavaji po
¢astech 0,25 bodu za prohresky, které nemaji 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 drzakd a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomucek a prostredkt

e nespravna technika prace v digestofi/nezajisténi dostate¢ného vétrani apod.

e nespravna manipulace s laboratornimi pfistroji (vahy, magnetické michacky a dalsi pristroje)
e necitlivd manipulace s odmérnym nadobim (zejm. pipety, odmérné banky a byrety)

e rozbiti laboratorniho vybaveni

e nepfitomnost michadla nebo varnych kamink( v zahfivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

e nespravna nebo nebezpecna technika vytfepavani (zejm. absence uvolnovani pretlaku apod.)
e nebezpecna manipulace s injekénimi stfikackami

e nespravné nakladanis odpady

Nahradni vzorek ¢i doplnéni chemikalii je penalizovano ztratou 0,50 bodu.
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Veskeré prohfesky musi byt popsany organizatorem v pracovnim listu soutézicich s danou bodovou
ztratou, ktera danému prohresku prislusi. Celkovy pocet bodl za laboratorni techniku a bezpecnost
prace nemUze byt zaporny.

za spravnou techniku se udéli maximalné 1,00 bodu (celkovy pocet bodt nemuze byt zaporny)

celkem 1,00 bodu
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