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2. PRAKTICKA CAST 30 BODU
Uloha1 Syntéza sulfathiazolu 16 bodii
1) Uvedeni presnych navazek/objemu/koncentraci pouzitych chemikalii/vzorkd/odmérnych roztokd:

2)

3)

4)

tato uloha neni bodové hodnocena
Vypocty:
Modelovy vypocet je proveden pro presnd mnozstvi uvedend v zadani. Nejprve se provede kontrola

limitujiciho reaktantu - témi z hlediska povahy Ulohy mohou byt 2-aminothiazol nebo p-acetamido-
-benzensulfonylchlorid. Jejich latkové mnozstvi predlozené do reakce je:

M3 _aminothiazol 1150 g
N2 _aminothiazol = = — = 0,0150 mol
MZ—aminothiazol 100,14 g mol~1
_ Mpacetamidobenzensulfonylchlorid _ 3,75 g

= 0,0160 mol

n . . = =
pacetamidobenzensulfonylchlorid 1
Mpacetamidobenzensulfonylchlorid 233;67 g mol

Limitujicim reaktantem je tedy 2-aminothiazol. Stechiometrie mezi limitujicim reaktantem
a produktem je 1:1, mdzeme tedy psat:
Ngulfathiazol = M2—aminothiazol = 0,0150 mol
Teoreticky vytézek je potom:
Msulfathiazol teor. — Msulfathiazol * Msulfathiazol = 010150 mol - 255'31 g mOI_l =383 g
za spravnou identifikaci limitujiciho reaktantu 0,25 bodu
za sprdvnou latkovou bilanci mezi limitujicim reaktantem a produktem 0,25 bodu

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

celkem 1,00 bodu
Prakticky a procentualni vytézek:
_ msulfathiazol,prakt.
M sulfathiazol,teor.
Hodnoceni procentualniho vytézku syntézy:
A=30% 30%=A=5% 5%=A
5bodl (0,2:-A-1) bodli 0 bodU

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

celkem 5,00 bodu
Popis produktu:
Bézova praskova latka bez zapachu ¢i s mirnym drazdivym zapachem.
za popis vsech atribut (barva, skupenstvi a zapach) celkem 0,25 bodu (dilc¢i body se neudéluji)

celkem 0,25 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 Cini T,f =202 °C.

AT = maX{Tref - Tm,naméi*ené,zaéétek tani» Tm,naméfené,konec tani — Tref}

AT=4°C 4°C=AT=8°C AT=8°C

4 body (8- AT) bodli 0 bodi

body za bod tdni se vypocitaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
za Cistotu produktu na zdkladé namérfeného bodu tadni maximdlné 4,00 bodu

celkem 4,00 bodu
6) VyhodnoceniTLC:
Provede se vyhodnoceni kvality provedeného TLC podle nasledujicich kritérii:
e zakresleniskvrn a jejich spravné oznaceni
e spravny vypocet reten¢niho faktoru
e  kvalita skvrn (ostrost, nechvostovani)
e  kvalitni rozestup nanasenych skvrn (moznost rozeznani jednotlivych skvrn)
Dale se hodnoti Cistota preparatt podle nasledujici tabulky:
Vzorek vlastniho produktu obsahuje pouze jednu skvrnu (produkt neni
. .. L ., . 1,25 bodu
kontaminovan vychozi latkou ani jinym kontaminantem).
Vzorek standardu 2-sulfathiazolu obsahuje pouze jednu odpovidajici skvrnu a
; ; . v I , 0,25 bodu
neni kontaminovan zadnou jinou latkou.
Vzorek standardu sulfathiazolu obsahuje pouze jednu odpovidajici skvrnu a neni
. . u .. , 0,25 bodu
kontaminovan zadnou jinou latkou
Vzorek meziproduktu neni kontaminovan 2-aminothiazolem, sulfathiazolem ani
.. Vi e 12 0,25 bodu
jinou dalsi cizi latkou.
Retencni faktor skvrny produktu se podstatné nelisi (o vice jak 5 %) od retenc¢niho
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 Cistoty prepardti TLC celkem 2,50 bodu

v pripadé necitelnosti TLC neni moZné za tuto ¢dst udélit Zadné body

celkem 4,00 bodu

7) Vysvétleni:

Vzhledem ktomu, Ze pfi kondenzaci vznikd chlorovodik, ktery by nasledné mohl zpusobovat
pred¢asnou hydrolyzu vznikajiciho meziproduktu, je tfeba jej odstrarfiovat pravé pfidavkem bezvodého
K,COs.

K,CO3+2 HCl-> 2 KCl+ H,O + CO,

za sprdvné vysvétleni 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 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:

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

vyrazny neporadek na pracovnim misté

nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomdicek a prostredku

nespravna technika prace v digestofi/nezajisténi dostatecného vétrani apod.

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

rozbiti laboratorniho vybaveni

nepfitomnost michadla nebo varnych kamink( v zahfivané aparature

nespravna technika provedeni filtrace

nespravna nebo nebezpecna technika vytrepavani (zejm. absence uvoliovani pretlaku apod.)
nebezpecna manipulace s injek¢nimi strikackami

nespravné nakladani s odpady

Doplnéni chemikalii ¢i vzorku je sankcionovano ztratou 0,50 bodu za kazdou doplnénou chemikalii.

Veskeré prohfesky musi byt popsany organizatorem v pracovnim listu soutéZicich s danou bodovou
ztratou, kterd danému prohresku prislusi. Celkovy pocet bodl za laboratorni techniku a bezpecnost
prace nem0ze byt zaporny.

za spravnou techniku se udéli maximalné 1,50 bodu (celkovy pocet bodt nemuze byt zaporny)

celkem 1,50 bodu
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Uloha 2 Stanoveni sulfathiazolu v komercnim vzorku alkalimetricky 14 bodi

1)

2)

3)

Uvedeni presnych navazek/objem(i/koncentraci pouzitych chemikalii/vzorkd/odmérnych roztok(:
tato tloha neni bodové hodnocena
Hodnoceni presnosti spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného:

Pfesnost 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 vzorku,
kterou pouzili soutézici a organizatofi m(vz, stud) a m(vz, org):
m(vz, stud)

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

V(org)

Vzhledem k tomu, ze se hodnoti pouze spotfeba na vlastni vzorek sulfathiazolu, je potfeba hodnotit
spotfeby, které odpovidaji

V= Vtitrace - Vslepy pokus

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

9 bodl (13,5-22,5-AV) bodl 0 bodl

body se uvadéji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu
za uvazeni rozdilu spotfeb mezi slepym pokusem a samotnou titraci 0,50 bodu
za presnost stanoveni maximdiné 9,00 bodu

celkem 9,50 bodu
Vypocet:
Latkova bilance mezi sulfathiazolem jako jednosytnou kyselinou a hydroxidem sodnym je 1:1, tedy:
NH-STHZ = "NaOH
Hmotnost sulfathiazolu v titraéni barice je pak:

Meulfathiazol tit.baiika

M = CNaoOH * VNaOH prijata —
sulfathiazol

—  Mgyifathiazol titbatka — Msulfathiazol * CNaOH * VNaOH,pf‘ijaté
Vzhledem k fedéni vzorku je hmotnost sulfathiazolu v komerénim preparatu celkem 5x vyssi:
Msulfathiazol,vzorek = 5- Msulfathiazol * CNaOH * VNaOH,pFi]‘até
Hmotnostni zlomek sulfathiazolu v komerénim preparatu je pak:

Msuifathiazol,vzorek _ 5- Msulfathiazol * CNaOH * VNaOH,pFijata’

Wsulfathiazol =
Myzorek Myzorek

za sprdvnou stechiometrii titrace 0,25 bodu

za pfepocet ldtkového mnoZstvi na hmotnost 0,25 bodu

za sprdvné zohlednéni fedéni 0,25 bodu

za spravny vypocet hmotnostniho zlomku 0,25 bodu

za numericky spravny vysledek vcetné jednotek 0,25 bodu

jakykoliv jiny sprdvny postup vedouci ke spravnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodt

celkem 1,25 bodu
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4)

5)

6)

7)

Struktury tautomer( s vyznacenymi atomy H:

9, v
@Y\/ —<TF

NH, NH,
za kaZdou spravnou strukturu s vyznacenym atomem H 0,50 bodu
celkem 1,00 bodu
Vysvétleni:

Aceton je mirné kysely, protoze jeho anion je nasledné stabilizovany rezonanci.

za spravné vysvétleni 0,50 bodu
Navrzeny indikator:

Je mozné navrhnout jakykoliv indikator, které ma pH svého barevného prechodu v bazické oblasti, tedy
napf. fenolftalein, o-kresolftalin apod.

za sprdvné navrZeny indikdtor 0,25 bodu
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 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 drzakl a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomficek a prostredki

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 zahfivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

e nespravna nebo nebezpecna technika vytfepavani (zejm. absence uvoliovani pretlaku apod.)
e nebezpec¢na manipulace s injekénimi stfikackami

e nespravné nakladanis odpady

Doplnéni chemikalii ¢i vzorku je sankcionovano ztratou 0,50 bodu za kazdou doplnénou chemikalii.

Veskeré prohfeSky musi byt popsany organizatorem v pracovnim listu soutéZicich s danou bodovou
ztratou, kterd danému prohresku pfislusi. Celkovy podet bodd za laboratorni techniku a bezpeénost
prace nemUze byt zaporny.

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

celkem 1,50 bodu



