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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Uloha1l Separace kofeinu a ibuprofenu 20 bodii

1) Analyzujte TLC desticku, vypoctéte retencni faktory jednotlivych skvrn na TLC.

Zde se udéluji body za provedeni TLC desticky. Desticka by méla mit neposkozeny povrch bez vyrytych casti (1 bod),
s vyznacenymi starty jednotlivych latek (0,5 bodu) a celem (0,5 bodu). Na desticce jsou vyznacené skvrny tak, jak se
objevuji pod UV, zddnd nechybi ani neprebyvd (1 bod). Celkem max. 3 body

Retencni faktory se pocitaji podle oznacené TLC desticky a Cela. Za kazdy spravné urceny Ry dle priloZeného TLC
(neporovndvaji se tabulkové hodnoty) 0,75 bodu. Za kaZdou Spatné urcenou skvrnu se odecitd od celkového hodnoceni
0,5 bodu. Celkem min. 0 bodii, max. 2 body

2) Na zakladé vysledki analyzy TLC zhodnotte, zda byly vase separace Uspésné a vedly k ¢istym latkam.

Pokud je na TLC u latky X a Y 1 skvrna, jejiz Rs se lisi maximalné o 0,05 od Rs skvrn v pdvodni smési (vzorek T), je
spravné 2x ano. Jinak postupovat podle vysledkl TLC. Predpokladana odpovéd je 2x ano.
Za kaZdou spravné vyhodnocenou informaci 1 bod, celkem 2 body

3) Identifikujte latky X a Y, tj. ktera z nich je ibuprofen, a ktera kofein. Vysvétlete postup vasi Gvahy.
(Pfedpokladejte, Ze se separace povedla).

Latka X je kofein.
Latka Y je ibuprofen.

Pfi identifikaci lze postupovat rlzné. Napf. ze struktury latek je zfejmé, Ze v bazickém prostfedi bude ibuprofen
rozpustny ve vodé a nebude se extrahovat do organického rozpoustédla. Da se také vychazet z TLC destiCek, kdy
kofein je polarnéjsi molekula, takZze musi mit mensi R nez ibuprofen.

Za identifikaci kaZdé latky 0,5 bodu, za vysvétleni 1 bod, celkem 2 body
4) Vysvétlete, pro¢ nebylo nutné v kroku 5 bariku zavirat zpétnym chladicem.

Zpétny chladi¢ se pouZziva pfi varu organickych rozpoustédel, zabranuje jejich odpafovani ze smési do mistnosti.
V pfipadé vody neni jeji odpafovani problém - vodni para neni ani hoflava, ani neplsobi na nervovou soustavu, je
béZnou soucasti vzduchu.

Za smysluplné vysvétleni 1 bod

5) Vysvétlete, pro¢ bylo nutné roztok tablety v uhli¢itanu potfeba pred pridanim ethyl-acetatu nejprve
ochladit (kroky 7-9).

Teplota varu ethyl-acetatu je 77 °C, jedna se o tékavé organické rozpoustédlo. Pokud bychom jej nalili do horké
vody, bude se intenzivné odparovat, nasledna prace v délici nalevce by byla komplikovana tlakovanim jejiho
obsahu.

Za smysluplné vysvétleni 1 bod

6) Vysvétlete, proc se v uhli¢citanovém roztoku latky Y vysrazela po pridani kyseliny pevna latka (krok 20).

V uhlicitanovém roztoku je ibuprofen ve formé sodné soli (aniontu), jedna se o polarni, ve vodé rozpustnou latku.
Po Upravé pH pomoci kyseliny chlorovodikové dochazi ke vzniku volné kyseliny, ktera je daleko méné polarni a ve
vodé Spatné rozpustna.

Za smysluplné vysvétleni 1 bod
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7) Nakreslete strukturu prevladajici formy ibuprofenu v roztoku Na,CO; a v roztoku HCL.
V roztoku Na,CO; V roztoku HCI

O Na* O

o OH
Za kazdou strukturu 0,5 bodu (u roztoku Na,COjs se uzndvd i struktura bez Na*- pouze anion), celkem 1 bod

8) Bodovani kvality produkti
Zde se hodnoti kvalita odevzdanych produktd.
Ldtka X: bezbarvd kapalina (0,5 bodu), neobsahuje kapicky vody ani pevnou latku (1 bod), jedna skvrna na TLC, R se
shoduje s blizsi skvrnou ve smési T, Rs byva kolem 0,15 (2 body)
Ldtka Y: bezbarvd kapalina (0,5 bodu), neobsahuje kapicky vody ani pevnou ldtku (1 bod), jedna skvrna na TLC, R se
shoduje se vzddlenéjsi skvrnou ve smési T, Rs byvd kolem 0,85 (2 body)

Celkem 7 bodli
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Uloha 2 Stanoveni slozeni acylpyrinu 20 bodii

1) Chemickymi rovnicemi popiste reakci kyseliny salicylové, kyseliny acetylsalicylové a kyseliny
chlorovodikové s hydroxidem sodnym. Pocitejte s hydrolyzou a neutralizaci. Rovnice nezapomeiite

vycislit.
0 (@]
ONa
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OH OH
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HCI + NaOH —— NaCl+ H,0

Za kaZdou spravné doplnénou a vycislenou rovnici 0,5 bodu
Celkem 1,5 bodu

2) Vypoctéte pribliznou koncentraci odmérného roztoku HCl tak, aby spotfeba roztoku HCl pfri titraci
vzorku aspirinu byla 12 ml a reagovalo 20 ml z pfipraveného hydrolyzovaného roztoku aspirinu.

Pfi vypoctu vychazime z toho, Ze ve vzorku je pouze Cista kyselina acetylsalicylova. Latkové mnozstvi je tedy:

Myzorek 0,5000
= = 2,776 mmol.
m(acetylsal.) 180,16

Toto mnozstvi se necha reagovat s 10 ml NaOH o koncentraci 1 mol-dm=, reakce probihd v poméru 2:1. Latkové
mnozstvi NaOH, ktery v bance zbyde je tedy:
n(NaOH) = c(NaOH) x V(NaOH) — 2 x n(acetylsal.) = 1,00 X 0,01 — 2 X 2,776 X 1072 = 4,448 mmol.
Pfi titraci reaguje NaOH s HCl v poméru 1:1, z celkového mnoZstvi vzorku (100 ml) odebereme 20 ml, tedy 1/5
a chceme pi titraci spotrebu 12 ml roztoku HCl. Jeho koncentrace tedy musi byt:
n(NaOH)
c(HED = 50012

n(acetylsal.) =

=0,0741 mol dm™3
Za jakykoli postup vedouci ke spravnému vypoctu 2 body

3) Vypoctéte objem koncentrované HCl (w = 0,36; p= 1,18 g cm™) potfebny pro pfipravu 200 ml odmérného
roztoku.

Podle zadani chceme pfipravit 200 ml roztoku HCl o koncentraci 0,0741 mol dm=, hmotnost 100% HCl v roztoku
tedy bude:
m(HCL,100%) = c(HCl) x V(HCl) x M(HCI) = 0,0741 X 0,2 X 36,5 = 0,541 ¢g

V zadani je, Ze vychazime z roztoku o w = 0,36, hmotnost tohoto roztoku tedy bude:

m(HCL,100%) 0,541

H %) = = =1
m(HCl,36%) w(HCD 0.36 509
Pfevod na objem provedeme pomoci hustoty:
m(HCl,36%) 1,50
V(HCL,36%) = = =1,27ml

p(HCL,36%) 1,18

Za smysluplny postup, ktery vede ke spravnému objemu 1 bod. Pokud ma soutéZici spravné cislo pfi prebirdni odmérné
bariky s roztokem 2 body.
Celkem 3 body
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Standardizace odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové

Predpoklédand spotieba roztoku HCI pfi standardizaci je kolem 14 ml. Sprdvnost a pfesnost této titrace se neda
kontrolovat, vSichni soutéZici, ktefi maji v protokolu uvedené spotfeby a vypocltenou pfijatou spotiebu, ziskdvaji
2 body. Presnost se nicméné projevi na celkovém vysledku, za ktery bude udéleno vic bodd.

Celkem 2 body
4) Nazakladé vysledku titrace vypoctéte presnou koncentraci odmérného roztoku HCI.

Vypocet presné koncentrace HCl vychazi z prijaté spotfeby pfedchozi titrace, pfi vypoctu je potreba si uvédomit, ze
pfi pfipravé vzorku doslo k desetindsobnému ziedéni plvodniho roztoku hydroxidu. Vychazejme ze spotreby 14,0
ml:

c(NaOH) x V(NaOH) _ 1,00 x 0,01

HCL) = -
c(HCD 10 x V(HCD) 10 x 0,014

=0,0714 mol dm=3

Za smysluplny vypocet 2 body

Stanoveni hmotnostniho zlomku kyseliny acetylsalicylové

Body za spotfebu se uddvaji podle excelovské tabulky. Vypocet vychdzi z principu, Ze obsah kyseliny acetylsalicylové je
neménny a spravné stanoveny dozorem. Cim vétsi odchylka od této hodnoty, tim méné se udéluje bodii.
Celkem max. 7 bodii

1) Na zakladé vysledku titraci vypoctéte hmotnostni zlomek kyseliny acetylsalicylové v puvodnim prasku.

Pfi vypoctu hmotnostniho zlomku kyseliny acetylsalicylové vychdzime ze dvou predpoklad(l. Za prvé vzorek
obsahuje pouze dvé slozky - kyselinu salicylovou a kyselinu acetylsalicylovou, tedy plati ze:

m(vzorek) = m(salic.) + m(acetylsalic.)
tedy,
m(vzorek) = n(salic.) X M(salic.) + n(acetylsalic.) X M(acetylsalic.)
A dale, Ze tyto kyseliny reaguji s NaOH podle dfive zminénych rovnic, tedy:
n(NaOH) = 2 x n(acetysalic.) + n(salic.)

kde n(NaOH) je latkové mnozZstvi NaOH, které zreagovalo se vzorkem a da se vypocist ze spotfeby druhé titrace. Zde
predpokladejme spotrebu 13,5 ml roztoku HCL.

n(NaOH) = V(NaOH) X c¢(NaOH) —5 X c(HCl) x V(HCI) =
= 0,010 x 1,00 — 5% 0,0714 x 0,0135 = 0,00518 mol
VlyfeSenim soustavy 2 rovnic pro 2 neznamé dostavame napf. vztah

m(vzorek) — M(salic.) X n(NaOH)
M (acetylsalic.) — 2 x M(salic.)

n(acetylsalic.) =

Hmotnost kyseliny acetylsalicylové ve vzorku je tedy
m(acetylsalic.) = n(acetylsalic.) X M(acetylsalic.) = 0,00224 x 180,16 = 0,403 g
Hmotnostni zlomek je tedy

m(acetylsalic.) 0,403
m(vzorek) 0,500

w(acetylsalic.) = = 0,807

Za smysluplny postup vedouci ke spravnému vysledku (sprdvny vysledek Ize najit v bodovaci tabulce) 2 body
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5) Urcete, zda se zvysujicim se obsahem kyseliny salicylové ve vzorku bude spotfeba HCl pFi titraci rust,
nebo klesat. Vysvétlete.

Cista kyselina acetylsalicylova pfi hydrolyze spotfebuje vic NaOH nez ¢ista kyselina salicylova. Po reakci tedy zbyde
méné NaOH v roztoku a tim padem bude spotfeba HCl mensi.

Za smysluplné odiivodnéni a vysledek 0,5 bodu, za pouhy sprdvny vysledek bez odivodnéni 0,25 bodu.

Max. 0,5 bodu
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POKYNY PRO PRIPRAVU PRAKTICKE CASTI

Uloha1 Separace kofeinu a ibuprofenu
Viybaveni, pomUcky na jednotlivé stanovisté a spole¢né pomlicky viz zadani.

Laboratorni uloha je designovana na preparat Ibalgin Plus bézné dostupny v lékarnach. Kazdy soutézici
dostane jednu tabletu, je ale vhodné mit néjaké tablety do zasoby. Nepredpoklada se ale, Ze by soutézici
méli chtit dalsi.

Chemikalie:

e 1tableta pfipravku Ibalgin plus

o ethyl-acetdt  asi60ml

e 5% Na,COs asi 30 ml

e HCl1:1zrfedénavodou, asi 20 ml

e bezvody Na,S04, asi 20 g v tésnici nadobce

Na laboratorni stll prfipravte Erlenmeyerovy banky se zatkami s oznacenim Latka X a latka Y spolu se
soutéznim Cislem. V téchto barnkach budou soutézici odevzdavat produkty.

Do pracovniho listu pro kazdého soutéZiciho pfipravte na pfislusné misto oboustrannou izolepu, aby tam
pak mohli nalepit svou analyzovanou TLC desticku.

Pfi bodovani kvality produktud se vychazi ze skutecnych skvrn viditelnych pod UV na odevzdané desticce, ne
podle nakreslenych skvrn.
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Uloha 2 Stanoveni slozeni acylpyrinu

Potrfebné laboratorni vybaveni viz zadani

Chemikalie:

e Vzorek ,Spatné skladovaného® acylpyrinu, pfesné asi 0,5 g v uzaviratelné vazence

Pro tuto Ulohu je potfeba pripravit si vzorek (nejjednodussi bude spolecny pro vSechny soutézici). Vzorek se
sklada z fadné zhomogenizované smési Cisté kyseliny acetylsalicylové a kyseliny salicylové (zkouseli jsme
pomér 80:20). Z této smési se kazdému soutézicimu navazi presné asi 0,500 g. Pfesna navazka se napiSe na
vazenku / zkumavku / jinak sdéli danému soutézicimu a zapiSe do excelovské tabulky na vypocet bodovani.

e Kyselina chlorovodikova ve 200ml odmérné barice

Soutézici maji za Ukol spocitat, kolik kyseliny je potfeba na pfipravu 200 ml odmérného roztoku.
S vysledkem pfijdou k dozoru, ten jim do pracovniho listu napiSe ze to maji spravné/Spatné a vzdy jim preda
200ml odmérnou barku, kterd bude obsahovat pfiblizné 1,50 g (1,27 ml) koncentrované kyseliny
chlorovodikové - presnd hodnota neni pro soutézici dllezitd. Ke kyseliné vbance prilijte asi 10 ml
destilované vody), aby roztoku bylo vic.

e  Odmérny roztok NaOH o pfiblizné koncentraci 1 mol/l

Roztok pripravite rozpusténim 40 g NaOH v kadince v asi 100 ml vody za michani a chlazeni. Po ochladnuti se
roztok prelije do litrové odmérné barky a doplni po rysku. Roztok je potrfeba standardizovat. Do titracni
banky se navazi presné asi 1 g dihydratu kyseliny stavelové. Ta se rozpusti v asi 50 ml destilované vody a
prida se nékolik kapek 0,1% roztoku methyloranzi ve vodé. Titruje se roztokem hydroxidu, tésné pred bodem
ekvivalence se k roztoku pfidd 10 ml 20% CaCl, a roztok se dotitruje do Zlutého zabarveni. Stanoveni se
provede 3x a vypocte presna koncentrace NaOH.

Bylo by vhodné aby vsichni soutézici méli stejny roztok / alespon soutézici v jedné mistnosti méli stejny

roztok - bude jednodussi jim sdélovat pfesnou koncentraci. Roztok je potfeba mit Cerstvy.

e 0,1% roztok fenolftaleinu v lihu (0,1 g fenolftaleinu se rozpusti ve 100 ml denaturovaného 96% lihu),
spotfeba max 5 ml na soutéziciho, mozno distribuovat v kapkovacich lahvi¢kach - bralenkach.

Bodovani titraci se provadi pomoci excelovské tabulky, kam se zada navazka aspirinu a primérné spotieby
titraci pro jednotlivé studenty a program sadm vypocte pocet udélenych bod( za titrace. Algoritmus
potfebuje nakalibrovat - zadat hodnoty, které ziska organizator provedenim stejnych pokusl - zadavaji se
do levé (zelené) ¢asti tabulky.



