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PRAKTICKA CAST 60 BODU

Uloha 1 Syntéza dibenzoylperoxidu 30 bodu

1) Uvedeni pfesnych navazek/objemt/koncentraci pouzitych chemikalii/vzorkdi/odmérnych roztoki:
tato tloha neni bodové hodnocena
2) Vypocty:
Modelovy vypocet je proveden pro presna mnozstvi uvedena v zadani.

Nejprve je nutné provést kontrolu limitujiciho reaktantu. Ze schématu v zadani je zfejmé, Ze hydroxid
sodny neni aktivnim reaktantem, provede se tedy vypocet latkového mnozstvi peroxidu vodiku a
benzoylchloridu (PhCOCI).

Mu,0, W30% H,0, * P30%H,0, * V30%H,0, 0,30-1,11gcm™3-1,0 cm?

S S - = 9,810~ mol
202 = o, My, o, 34,01 g mol ! mo

-3 3
Mphcocl _ Pphcoct * Vehcoar _ 1,21 gem™ - 2,2 cm

= = =19-1073 mol
Mpncoci Mphcoct 140,57 g mol~?

Nphcocl =

Vzhledem k latkové bilanci, kdy reaguje benzoylchlorid s peroxidem vodiku v latkovém poméru 2:1, tak
na zreagovani 1 ekv. peroxidu vodiku jsou potfeba 2 ekv. benzoylperoxidu. Tato podminka ale splnéna
neni, a proto je benzoylchlorid limitujicim reaktantem.

Pro latkovou bilanci mezi benzoylchloridem a dibenzoylperoxidem ((PhCO),0,) plati, Ze:
1
"(Phc0),0, = 5 " MPhcocl = M(PhC0);0; = 5 19-1073=9,5- 1073 mol
Teoreticky vytézek dibenzoylperoxidu je pak:
m(FhCO)zOz,tBOI‘ = n(phco)zoz . M(phco)zoz = 9,5 . 10_3 mOl . 242,23 g m01_1 = 2,29 g

za kontrolu limitujiciho reaktantu se spravnym zohlednénim bilance 0,50 bodu
za spravnou bilanci mezi limitujicim reaktantem a produktem 0,50 bodu
za jakykoliv spravny postup vypoctu teoretického vytéZku 0,50 bodu
za numericky spravny vysledek na zdkladé redlnych navéZek 0,50 bodu

celkem 2,00 bodu
3) Prakticky a procentualni vytézek:
M(phco),0,,prakt.
B M(pPhc0),0,,teor.
Hodnoceni procentudlniho vytézku syntézy:
n=80% 80 % >n =50 % 50%>n=10% 10%=n
7 bodd 14 bodt (0,35:n - 3,5) bodt 0 bodt

body za vytéZek se vypocitaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
produkt s vy$sim vytézkem, neZ je 80 % je nedostatecné vysuseny a za jeho vytézek se implicitné udéli 7,00 bodu
za prakticky vytéZek maximdlné 14,00 bodu

celkem 14,00 bodu
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Popis produktu:
Bila vlockovita latka s mirné drazdivym zapachem s nadechem benzaldehydu.

za popis vSech atribut (barva, skupenstvi a zapach) celkem 0,50 bodu (dil¢i body se neudéluji)

celkem 0,50 bodu
Vyhodnoceni TLC:
Provede se vyhodnoceni kvality provedeného TLC podle nasledujicich kritérii:
e zakresleni skvrn a jejich spravné oznaceni
e spravny vypocet retenéniho faktoru
e kvalita skvrn (ostrost, nechvostovani)
e kvalitni rozestup nanasenych skvrn (moZnost rozeznani jednotlivych skvrn)
Dale se hodnoti Cistota preparatd podle nasledujici tabulky:
Vzorek vlastniho produktu obsahuje pouze jednu skvrnu (produkt neni
. , . .. . 4,50 bodu
kontaminovan kyselinou benzoovou ani jinym kontaminantem).
Vzorek kyseliny benzoové obsahuje pouze jednu odpovidajici skvrnu. 1,00 bodu
Vzorek standardu produktu obsahuje pouze jednu skvrnu odpovidajici produktu. 1,00 bodu
Retenéni faktor skvrny produktu se podstatné nelisi (o vice jak 5 %) od retencniho
1,50 bodu
faktoru standardu produktu.

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

za vyjadreni se k Cistoté produktu v souladu s TLC 0,25 bodu

za hodnoceni Cistoty preparadti TLC celkem 8,00 bodu

v pripadé necitelnosti TLC neni moZné za tuto Cdst udélit Zadné body

celkem 9,50 bodu
Rovnice:
(CHsC0),0, + H,0 » 2 CHsCOOH + %2 O,
za spravné sestavenou a vycislenou rovnici 0,50 bodu (dil¢i body se neudéluji)
celkem 0,50 bodu
Objasnéni:

Vazba 0-0O vdibenzoylperoxidu je termicky nestabilni a homolyticky se rozkldadd za vzniku
benzoatového radikalu. Tyto radikaly pak mohou pravé slouZit jako iniciatory pro zahajovani dalsich
radikalovych reakci.

AT
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za spravné objasnéni na zakladé homolyzy dibenzoylperoxidu a vzniku radikald 0,50 bodu
celkem 0,50 bodu
Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpeéné prace v chemické laboratofi.

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fradném dozoru nad Gcastniky/icemi. Body se strhavaji po
¢astech 0,50 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 drzakd a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouZivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomtcek a prostredki

e nespravna technika prace v digestofi/nezajisténi dostatecného vétrani apod.

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 nepritomnost michadla nebo varnych kamink v zahfivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

e nespravna nebo nebezpecna technika vytfepavani (zejm. absence uvolriovani pretlaku apod.)
e nebezpecna manipulace s injek¢énimi strikackami

e nespravné nakladani s odpady

Doplnéni chemikalii ¢i vzorku je sankcionovano ztratou 1,00 bodu za kazdou doplnénou chemikalii.

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 nemdZe byt zaporny.

za spravnou techniku se udéli maximdlné 3,00 body (celkovy pocet bodii nemiiZe byt zaporny)

celkem 3,00 bodu
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Uloha 2 Stanoveni dibenzoylperoxidu v krému na akné 30 bodu

1) Uvedeni pfesnych navazek/objemu/koncentraci pouzitych chemikalii/vzorkd/odmérnych roztok:
tato tloha neni bodové hodnocena
2) Hodnoceni pfesnosti spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného:

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 uréi pomoci spotfeby stanovené organizatory V(org) a hodnot navazek vzorku,
kterou pouZili soutéZici a organizatofi m(vz,stud) a m(vz,org):

V(stud, ref) = m(vz, stud) v

stud, ref) = m(vz, org) (org)

AV<0,2 ml 0,2ml<sAV= 1,2 ml 1,2mlsAV
20 bodu (24-20-AV) bodt 0 bodd

body se uvddéji se zaokrouhlenim s pfesnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximalné 20,00 bodu

celkem 20,00 bodu
3) Vypocty:
Z latkové bilance je stechiometricky pomér mezi dibenzoylperoxidem a thiosiranem sodnym 1:2:

1
N(PhC0),0, — 2 Ng,02-

Hmotnost dibenzoylperoxidu v titracni barice je tedy:

M(PhC0),0, titbaika _ 1 v
= 505,03 " V5,03 piijata -

Mpncoy,0,

=  M(pnc0),0, titbatka = M(Phc0),0, 3 Cs,0%~ - Vszog—,pﬁjaté

Vzhledem k Fedéni vzorku je hmotnost dibenzoylperoxidu ve vzorku masti celkem 5x vyssi:

M(Phco),0,,vzorek — 5- M(PhCO)ZOZ 'E " Cs,0%- 'VSZO§_,pfijaté
Hmotnostni zlomek paracetamolu ve vzorku rozetfenych tablet je pak:

1
M(PhC0),0, vzorek _ 5- Mpnco),0, "3 " Cs,027 Vszog‘,pﬁjata

W(PhC0),0, =

Myzorek Myzorek

za spravnou stechiometrii titrace 0,50 bodu

za piepocet latkového mnoZstvi na hmotnost 0,50 bodu

za spravné zohlednéni fedéni 0,50 bodu

za spravny vypocet hmotnostniho zlomku 0,50 bodu

za numericky spravny vysledek véetné jednotek 0,50 bodu

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

celkem 2,50 bodu
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4) Zddvodnéni:

Dibenzoylperoxid v masti mdzZe byt fotosenzitivni a podléhat rozkladu za vzniku radikald, které navic
mohou dale reagovat na redoxné neaktivni slouceniny, coZ by nasledné vedlo k nepfesnosti ve
stanoveni jodometrickou redoxni metodou.

za spravné zdivodnéni na zakladé fotosenzitivity dibenzoylperoxidu 0,50 bodu

celkem 0,50 bodu
5) Vyznaceni oxidacnich Cisel:
-l
-l o
0
-1 e
-l
/O o

za sprdvnd oxidacni Cisla u kaZdé slouceniny 0,50 bodu (dil¢i body se neudéluji)
celkem 1,00 bodu

6) Strukturni elektronovy vzorec s vyznacenim oxidacnich Cisel na atomech siry:

0: \v @
;@:@_sﬂv o? \\/ \ \ \/
s it /\\

za kaZdy sprdavny strukturni elektronovy vzorec 0,50 bodu (diléi body se neudéluji)
za spravné vyznaceni oxidacnich Cisel na atomech siry v kaZdém vzorci 0,50 bodu (diléi body se neudéluji)

celkem 2,00 bodu
7) Vypocty:
Hmotnost roztoku, kterou chceme pfipravit je:
Msog k1 = Psow ki * Vsow k1 = 1,55 gem™ - 100 cm® = 155 g

Je-li hmotnostni zlomek KI v tomto roztoku 0,50, pak je hmotnost Kl a hmotnost vody stejna (hustotu
vody uvaZujme jako 1 g cm?), a to:

myp = Wsoop k1 * Msogp k1 = 0,50 -1558=77,5g
mHZO = mso% KI — Mg = 155 g - 77,5 g = 77,5 g 4 VHzO =~ 77,5 Cm3

za vypocet hmotnosti roztoku 0,25 bodu

za spravny postup vypoctu hmotnosti KI 0,25 bodu

za spravny postup vypoctu objemu vody 0,25 bodu

za oba numericky spravné vysledky 0,25 bodu (dil¢i body se neudéluji)

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

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fadném dozoru nad Gcastniky/icemi. Body se strhavaji po
¢astech 0,50 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 drzaku a svorek, neuchyceni aparatur)
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vyrazny neporadek na pracovnim misté

nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomucek a prostredk

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

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

rozbiti laboratorniho vybaveni

nepfitomnost michadla nebo varnych kaminkd v zahfivané aparature

nespravna technika provedeni filtrace

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

nespravné nakladani s odpady

Doplnéni chemikalii ¢i vzorku je sankcionovano ztratou 1,00 bodu za kazdou doplnénou chemikalii.

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 nemUze byt zaporny.

za spravnou techniku se udéli maximdlné 3,00 body (celkovy pocet bodi nemdize byt zéporny)

celkem 3,00 bodu



