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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Uloha1 Jodometrické stanoveni vitaminu C 12 bodu

1) Rovnice
25,03 +1, > S,0% + 21-

za rovnici 0,25 bodu
za sprdvné vycisleni 0,25 bodu
celkem 0,50 bodu

2) Hodnoceni spotreby roztoku thiosiranu

Predpokladana spotreba je 18 ml roztoku Na,S,0;. Presnou hodnotu (od které se bude pocitat bodové
hodnoceni podle odchylky) stanovi pro konkrétni roztoky experimentalné organizatofi soutéze.

Hodnoceni odchylky:

odchylka: pocet bodu:

0,00 - 0,10 ml 7,50

0,10-1,10 ml 7,5 % (1,10 - odchylka)
>1,10 ml 0

Odchylka rovna a vétsi nez 1,10 ml 0,00 bodu.

celkem max. 7,50 bodu

Hodnoceni vypoctu hmotnosti kyseliny L-askorbové

Hodnotit se musi spravnost vypoctu z (i nepresného) vysledku titra¢niho stanoveni.

Modelovy vypocet pro spotiebu 18 ml
Spotreba 18 ml roztoku Na,S,0; (c = 0,05 mol-dm=) odpovida

18 ml

NNays,0, = V ' C = 1000 0,05 mol -dm™3 = 0,9 mmol

za vypocet n(Na,S,0s) 0,50 bodu

Pipetované mnozstvi roztoku jédu (c = 0,05 mol dm™=) odpovida

25 ml
n,=V-c

_ o . . -3 _
) =000 0,05 mol - dm 1,25 mmol

za vypocet n(l,) 0,50 bodu

Mnozstvi kyseliny L-askorbové odpovida

1

Nag = N, — EnNazszos = 0,8 mmol

za bilanci titrace a n(AK) 1,00 bodu
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Ve 100ml odmérné barnce je 4x tolik kyseliny L-askorbové, nez bylo pipetovdno, coz odpovida
40,8 = 3,2 mmol. Hmotnost je:
m=n-M=3,2-176,12 = 563,6 mg

za numericky sprdvny vysledek fedéni 0,50 bodu

za numericky sprdvny vysledek hmotnosti 0,50 bodu

celkem 3,00 bodu

plny pocet bod(i bude udélen i za jakykoli jiny postup vypoctu vedouci ke spravnému vysledku

3) Najakém principu funguje skrobovy indikator?

V bodé ekvivalence vznikajici trijodidovy anion vytvari tmavé modry komplex se Skrobem, konkrétné
s a-amylosou.

za sprdvnou odpovéd 0,50 bodu

4) Ve vzorci kyseliny L-askorbové vyznacte hvézdickou stereogenni centrum/centra.

HO
Ho\ﬁgo
HO©  OH

za kazdy sprdvné oznaceny atom 0,25 bodu
za kaZdy spatné oznaceny atom -0,25 bodu
celkem min. 0,00 bodu a max. 0,50 bodu
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Uloha 2 Jak vy¢istit acetanilid 28 bodu

1)

2)

3)

4)

5)

Srovnanim retencnich faktorii neznamych vzorkii 1-3 a vami rekrystalizovaného acetanilidu urcete,
ktery z neznamych vzorku 1-3 obsahuje acetanilid, a sviij zavér vysvétlete.

Acetanilid je obsazen ve vzorku €. 2. Ma stejny retencni faktor jako rekrystalizovany acetanilid.

za spravnou odpovéd 2,00 bodu

Ktery z neznamych vzorku 1-3 obsahuje 1,4-dibrombezen a ktery kyselinu salicylovou? Své rozhodnuti
zdiivodnéte.

1,4-Dibrombenzen je obsazen ve vzorku ¢. 1 a kyselina salicylovad ve vzorku ¢&. 3. 1,4-Dibrombenzen je ve
srovnani s kyselinou salicylovou nepolarni, a je tudiz unasen rychleji mobilni fazi - ma vyssi hodnotu
retenc¢niho faktoru. Kyselina salicylova je polarni, a zlistane proto pobliz startu.

za kaZdou sprdvnou odpovéd 1,50 bodu
celkem 3,00 bodu

Vypoctéte hodnotu R; vzorku 2.

Ri=a/b=4,00/5,20=0,77
1,00 bodu za sprdvny postup vypoctu
Pozndmka: uvedend hodnota 0,77 zavisi na hodnotdch a, b. Hodnoty studentt se mohou liSit, 1 bod je udélen za
sprdvny postup vypoctu.
3,00 bodu pro Rsv rozmezi 0,67-0,87; 1,50 bodu pro R¢0,87-0,92 nebo 0,62-0,67; 0,00 bodu pro R mimo tyto
intervaly
celkem max. 4,00 bodu

Podle TLC urcete, zda se vam podarilo krystalizaci oddélit vSechnu kyselinu salicylovou od acetanilidu.

Ano/Ne
2,00 bodu podle odpovédi v souladu s TLC analyzou

Pred opusténim pracovniho mista pripravte vedle sebe Petriho misku (1) sfiltra¢cnim papirem
obsahujicim necistoty, Petriho misku (2) s rekrystalizovanym acetanilidem, TLC desticku/y a pracovni
listy.

e  Filtracni papir (1), spravné poskladany (1,00 bodu), obsahuje zachyceny pisek a aktivni uhli (2,00 bodu),

neni protrzeny (1,00 bodu) max. 3,00 bodu

e  Filtracni papir (2): neni protrzeny (1,00 bodu) max. 1,00 bodu

e Cistota acetanilidu: ¢isté bily, bez mechanickych necistot 5,00 bodu; nasedly, obsahuje mensi mnozstvi

aktivniho uhli nebo pisku 2,50 bodu; obsahuje pfiblizné stejné mnozstvi necistot jako vychozi smés

0,00 bodu max. 5,00 bodu

e Mnozstvi acetanilidu: vzhledem k tomu, Ze z ¢asovych dlivodl neni mozné vzorky susit, hodnotime pouze

vizualné. Obvyklé vytézky pfi filtraci a krystalizaci acetanilidu jsou 60-70%, tj. lze ocekavat, Ze studenti

obdrzi cca 1,3 g. Vizualné dostatecné mnozstvi 3,00 bodu, velké ztraty (odhadované mnozstvi produktu pod

0,5 g) 1,50 bodu, neodevzdany produkt 0,00 bodu max. 3,00 bodu

e TLCdesticka: popisky 1,00 bodu, Cistota provedeni* 4,00 bodu max. 5,00 bodu

* (Cistota provedeni: TLC desticka neni ponicena, poskrabana, nema poni¢ené rohy ani sedrenou

silikagelovou vrstvu v misté nandaSeni vzork(, skvrny nanesenych latek jsou pod UV svétlem dobre
viditelné, nejsou pfilis velké, rozmyté ani slité dohromady a na desti¢ce nejsou zadné dalsi skvrny

celkem max. 17,00 bodu



Nezndmé vzorky:
1: 1,4-dibrombenzen
2: acetanilid
3: kyselina salicylova

Pozndmky:
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1,4-Dibrombenzen migruje témér s elem. Pokud nenechate nanesenou skvrnu
dobfe zaschnout, bude migrovat pfimo v ¢ele a dojde k jeho rozmyti do stran.
| tak je ale skvrna patrna, obzvlast uvédomite-li si, Ze se jedna o nepolarni latku
a musite ji hledat u Cela.

Kyselina salicylova tvofi silné vodikové vazby se silikagelem. Dusledkem této
interakce je, Ze jednak migruje minimalné a jednak dochazi k rozmyti skvrny po
délce. Retencni faktor vtomto pfipadé znacné zalezi na mnozstvi nanesené
latky. Latka navic pod UV svétlem sviti modfe, a skvrna tak ma zcela jiny
charakter nez zbyvajici dvé latky.

Podafilo-li se vam krystalizaci zcela oddélit kyselinu salicylovou, bude vzorek
V obsahovat jen jednu skvrnu se stejnym retenénim faktorem jako vzorek 2.
Pripadna zbytkova kyselina salicylova se projevi modre svitici skvrnou v oblasti
startu (z dGvodu zfedéni mlze mit zdanlivé nizsi Rs nez vzorek 3).




