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PRAKTICKA CAST 30BODU

Uloha 1 Oxidace vanilinu na kyselinu vanilovou 15 bodu

1)

2)

3)

4)

Uvedeni presnych navazek/objemU/koncentraci pouZitych chemikalii/vzorki/odmérnych roztoka:

tato tloha neni bodové hodnocena

Vypocty:

Modelovy vypocet je proveden pro pfesna mnozstvi uvedena v zadani. Latkové mnoZstvi vanilinu, které vstupuje
do reakce je:
Myanilin 3,80 g

i = = = 0,0250 mol
Mvanilin = 37 = 152 15 g mol-1 o

Vzhledem k tomu, Ze vanilin a kyselina vanilova jsou ve stechiometrickém vztahu 1:1 mol,, je:
nkyselina vanilovd — Mvanilin = 0:0250 mol
Teoreticky vytéZzek je potom:

— — -1 _
mkyselina vanilova,teor. — nkyselina vanilova * Mkyselina vanilova — 010250 mol - 168:15 g mol =420 g

za jakykoliv spravny postup vypoctu teoretického vytéZzku 0,25 bodu
za numericky spravny vysledek 0,25 bodu

celkem 0,50 bodu

Prakticky a procentualni vytézek:

mkyselina vanilova,prakt.

m kyselina vanilova,teor.

Hodnoceni procentudlniho vytézku syntézy:

n=50% 50%z=n210% 10%=n

5 bodd (0,125-n-1,25) bodd 0 bodt

body za vytéZek se vypocitaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
za prakticky vytéZek maximalné 5,00 bodu

celkem 5,00 bodu
Popis produktu: Bila az krémova praskova latka se vzdalenym mirnym pachem vanilinu.

produkt je tfeba vizudlné a senzoricky zkontrolovat opravujicim

za bily nebo krémovy produkt a bez silného zépachu vanilinu 0,50 bodu
(v pfipadé béZového zabarveni udélit pouze 0,25 bodu,

v pfipadé hnédého zbarveni nebo zjevné kontaminace produktu
stfibrem nebo oxidem stribrnym neudélit Zadné body)

za popis vSech atribut (barva, skupenstvi a zdpach) celkem 0,25 bodu (diléi body se neudéluji)

celkem 0,75 bodu
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5) Naméreny bod tani:

Hodnoti se odchylka AT (ve smyslu vétsi odchylky od krajnich hodnot naméfeného intervalu tani) od
tabelovaného bodu tani, ktery ¢ini Trer =211 °C.

AT = maX{Tref - Tm,naméfené,zaéétek tanis Tm,naméfené,konec tani — Tref}

AT=5°C 5°CzAT=10°C AT=z10°C

3 body (6-0,6-AT) bodC 0 bodl

body za bod tani se vypocitaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
za Cistotu produktu na zakladé naméreného bodu tani maximalné 3,00 body

celkem 3,00 bodu

6) VyhodnoceniTLC:
Provede se vyhodnoceni kvality provedeného TLC podle nasledujicich kritérii:

e neposkozeni TLC desky

e zakresleni skvrn a jejich spravné oznaceni

e spravny vypocet retenéniho faktoru

e  kvalita skvrn vetné rozestupu (ostrost, nechvostovani a moZnost rozeznani jednotlivych skvrn)

Dale se hodnoti Cistota preparatli podle nasledujici tabulky:

Vzorek vlastniho produktu obsahuje pouze jednu skvrnu 1,50 bodu

Vzorek standardu vychozi latky obsahuje pouze jednu skvrnu odpovidajici vychozi

, 0,25 bodu

latce.
Vzorek standardu produktu obsahuje pouze jednu skvrnu odpovidajici produktu. 0,25 bodu
Retenéni faktor skvrny produktu se podstatné nelisi (o vice jak 5 %) od retencniho 0.50 bodu

faktoru standardu produktu.

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

za hodnoceni Eistoty prepardti TLC celkem 2,50 bodu

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

celkem 4,00 bodu

7) Rovnice:

2 AgNOs(aq) +2 NaOH(aqg) » 2 NaNOs(aq) + Ag,O(s) + H,0(l)

za sprdavné sestavenou a vycislenou rovnici udélit 0,50 bodu (dil¢i body se neudéluji)

celkem 0,25 bodu
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8)

Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpeéné prace v chemické laboratofi.

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:

nespravné sestaveni aparatury (poloha drzaku a svorek, neuchyceni aparatur)

vyrazny neporadek na pracovnim misté

nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomucek a prostredk

nespravna technika prace v digestori/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 aparatufe

nespravna technika provedeni filtrace

nespravna nebo nebezpecna technika vytrepavani (zejm. absence uvolfiovani pretlaku apod.)
nebezpecnad 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,
ktera danému prohfesku prislusi. Celkovy pocet bodi za laboratorni techniku a bezpec¢nost prace nemize byt
zaporny.

za sprdvnou techniku se udéli maximalné 1,50 bodu (celkovy pocet bod(i nemiZe byt zéporny)

celkem 1,50 bodu
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Uloha 2 Stanoveni vanilinu oxida¢ni metodou 15 bodu

1)

2)

3)

Uvedeni presnych navazek/objemU/koncentraci pouZitych chemikalii/vzork{i/odmérnych roztoka:

tato tloha neni bodové hodnocena

Vyhodnoceni titraéni kfivky a hodnoceni pfesnosti spotfeby odmérného roztoku HCl 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 zdkladé 2.derivace nebo podobné pfesné metody
e identifikace pfrijaté spotfeby

e popis os grafu véetné jednotek

za splnéni kaZdého uvedeného kritéria 0,25 bodu

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

AV = |V (stud) — V(stud, ref)|

Hodnota V(stud,ref)/mlse uréi pomoci spotreby stanovené organizatory V(org)/ml a hodnot navaZek samotného
vzorku vanilinu m(vanilin,stud)/g a m(vanilin,org)/g:
m(vanilin, stud
CNaoHVNaoH,pip. — 5 %
vanilin
m(vanilin, org)

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

CNaoH VNaoH pip. — 5- Myanitin

Ve vySe uvedeném vztahu je cnaon molarni koncentrace pouZitého odmérného roztoku hydroxidu sodného
v jednotkach mol dm™, Vyao,pip. = 20,00 - 1072 dm?* @ Myaniin = 152,15 g mol ™.

AV<0,2 ml 0,2ml<AVs1,2ml 1,2ml<AvV

4 body (4,8-4-AV) bodl 0 bodd

body se uvadéji se zaokrouhlenim s pfesnosti na 0,25 bodu
za piesnost stanoveni maximdalné 4,00 bodu
celkem 5,00 bodu
Vyhodnoceni titracni kfivky a hodnoceni presnosti spotfeby odmérného roztoku HCl pfi konduktometrickém
stanoveni:
Hodnoceni se provede na zakladé nasledujicich kritérir:

e naméreni dostatecného mnoZstvi hodnot po dosazeni bodu ekvivalence (nejméné 6 hodnot)

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

¢ identifikace prijaté spotieby

e popis os grafu véetné jednotek

za splnéni kazdého 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)|
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4)

Hodnota V(stud,ref)/mlse urci pomoci spotieby stanovené organizatory V(org)/ml a hodnot navazek samotného
vzorku vanilinu m(vanilin,stud)/g a m(vanilin,org)/g:

m(vanilin, stud)

Mvanilin
m(vanilin, org)

CNaoHVNaoH,pip. — 5-
V(stud, ref) = V(org)

CNaOHVNaOH,pip. -5 M i
vanilin

Ve vy$e uvedeném vztahu je cnaon molarni koncentrace pouZitého odmérného roztoku hydroxidu sodného
v jednotkach mol dm™, Viao,pip. = 20,00 - 1072 dm?* @ Myaniin = 152,15 g mol ™.

AV=0,2 ml 0,2mlsAV=s1,2ml 1,2mlsAV

4 body (4,8-4-AV) bodi 0 bodi

body se uvddéji se zaokrouhlenim s pfesnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximadlné 4,00 bodu
celkem 5,00 bodu
Vypocty:

Nejprve je nutné provést bilance mezi oxida¢nimi produkty vanilinu a hydroxidem sodnym béhem oxidace

vanilinu a rovnéz také bilanci mezi kyselinou chlorovodikovou a hydroxidem sodnym béhem titrace:

"NaOH,oxidace = 5 * Nyanilin
NNaOH,titrace — MHCI

Pro celkovou bilanci hydroxidu sodného béhem oxidace vanilinu plati, Ze ¢ast nadbyte¢ného hydroxidu se
spotrebuje na neutralizaci oxidacnich produktl vanilinu a rezidudlni ¢ast (Nyaonres) zUstane nezreagovana:
nNaOH,total = nNaOH,oxidace + nNaOH,res.
Vzhledem ke stechiometrii a faktu, Ze z rezidualniho NaOH je nasledné odebran 1/10 alikvotni podil, je celkova
bilance:
NNaoH,total = O * Myanilin + 10 * Nycy

Nasledné vyjadfime hmotnost vanilinu ve vzorku:

vanilin

m
CNaoH * VNaon = 5+
vanilin

+ 10 - cyer - Vua

1
Myanilin = ¢ ° Mvanilin : (CNaOH : VNaOH —10- CHcl - VHC])
5

Hmotnostni zlomek vanilinu je pak dan jako:

1
_ Myanilin _ 5~ My anitin * (cnaon * Vnaon — 10 * cuer - Vier)

Wyanilin =

Myzorek Myzorek

za spravnou bilanci celkového ldtkového mnoZstvi NaOH 0,50 bodu

za spravnou stechiometrii reakce mezi vanilinem a NaOH 0,25 bodu

za sprdvnou stechiometrii reakce mezi kyselinou chlorovodikovou a NaOH 0,25 bodu

za zohlednéni alikvotniho podilu rezidudliniho NaOH 0,50 bodu

za spravny prepocet latkového mnoZstvi na hmotnost 0,25 bodu

za sprdvny postup vypoltu hmotnostniho zlomku 0,25 bodu

za kaZdy numericky spravny vysledek hmotnostniho zlomku vcetné jednotek 0,25 bodu

Jjakykoliv jiny spravny postup vedouci ke spravnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bod(

celkem 2,50 bodu
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5)

6)

7)

8)

Rozhodnuti: Potenciometricka indikace.

Zdtvodnéni: V ramci potenciometrické titrace je bod ekvivalence zfetelngjsi.

za spravné rozhodnuti véetné zdiivodnéni 0,25 bodu

ZdGvodnéni:

Hodnota vodivosti silné zavisi na zfedéni roztoku. Pokud se titruje méné nez 10x koncentrovanéj$im roztokem,
nezje analyt, je vliv zfedéni na vodivost jiZ tak velky, Ze by mohlo dochazet ke zkresleni polohy bodu ekvivalence
a tim i znac¢né chybé stanoveni.

za smysluplné vysvétleni 0,25 bodu

Identifikace plynu: O,

za sprdvnou identifikaci 0,50 bodu

Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpeéné prace v chemické laboratofi.

Hodnoceni laboratorni techniky spociva v fadném dozoru nad Gcastniky/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 bezpec¢nosti 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 digestofi/nezajisténi dostate¢ného vétrani apod.

e nespravna manipulace s laboratornimi pristroji (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 kamink( v zahfivané aparature

e nespravna technika provedenifiltrace

e nespravna nebo nebezpecéna technika vytfepavani (zejm. absence uvolriovani pretlaku apod.)
e nebezpecna manipulace s injekénimi strikackami

e nespravné nakladanis 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,
ktera danému prohfesku prislusi. Celkovy pocet bodi za laboratorni techniku a bezpec¢nost prace nemize byt
zaporny.

za spravnou techniku se udéli maximalné 1,50 bodu
(celkovy pocet bod(i nemiZe byt zaporny)

celkem 1,50 bodu



