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PRAKTICKA CAST 60 BODU

Uloha 1 Syntéza dibenzoylperoxidu 30 bodii

Dibenzoylperoxid ((CsHsC0),0,, M = 242,23 g mol™) je léCivo ze skupiny dermatologik, které se pouziva pro lécbu
akné. Dalsi vyuZiti nachazi mj. v organické syntéze jako iniciator radikalovych reakci a pouZiva se i jako bélici ¢inidlo
(vlasy, kizZe, latky apod.) a desinfekéni €inidlo.

Syntéza dibenzoylperoxidu spociva v reakci benzoylchloridu s peroxidem vodiku v bazickém prostredi:

cl NaOH(aq) nadb., H,O, pd

2 >

V nasledujici Gloze provedete:

e  Syntézu dibenzoylperoxidu z benzoylchloridu v bazickém roztoku peroxidu vodiku.
e Stanoveni Cistoty pfipraveného preparatu pomoci tenkovrstvé chromatografie.

Pomucky

lihovy fix a tuzka

papirové utérky

stficka s destilovanou vodou

ochranné rukavice

magneticka michacka

magnetické michadlo

kadinka 100 ml (4x)

kadinka 250 ml na TLC

odmérny valec 10 ml

odmeérny valec 50 ml

plastova miska na ledovou lazen (2x)

plastové kapatko (2x)

hodinové sklo na prikryti 100ml kadinky

injekéni stfikacka 2 ml's jehlou

injek¢ni strikacka 5 ml s jehlou

sklenéna tycinka

Blichnerova nalevka

filtracni papir

ntzky

odsavaci barika 500 ml

gumové tésnéni na odsavaci bariku

zdroj vakua

vyrobnik ledu

predvazky s presnosti 0,01 g

dvojice kompatibilnich Petriho misek na produkt

hodinové sklo na prikryti kadinky pro TLC

zkumavky nebo vialky pro TLC analyzu (4x)

sklenéna kapilara nebo Pasteurova pipeta

TLC desticka sUV indikdtorem 254 nm
(cca 2,5%6 cm)

UV lampa 254 nm pro vyhodnoceni TLC

pinzeta

stojan

kFiZova svorka

klema na NZ 29/32

[Zicka a Spachtle
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Chemikalie

e peroxid vodiku H,0,, konc. (w=30%, p=1,11 g cm=3, M =34,01 g mol™) v injekéni strikacce s krytou jehlou
e hydroxid sodny NaOH 1M roztok v zasobni lahvi¢ce

e benzoylchlorid CsHsCOCL E. (p=1,21 gcm™, M = 140,57 g mol™) v injek¢ni stfikacce

e ethanol C,HsOH techn. v zasobni lahvi¢ce

e aceton (CH3),CO ¢. ve stricce

e destilovanavoda

e mobilni faze toluen-dichlormethan-kyselina octova (50:2:1 obj.) v zasobni lahviéce

e dibenzoylperoxid (CsHsCOO); ¢., standard pro TLC ve spolecné zasobni lahvicce

e kyselina benzoova CsHsCOOH €., standard pro TLC ve spolec¢né zasobni lahvicce

Chemikalie H-véty
H272 MUze zesilit poZar; oxidant.
peroxid vodiku 30% H302 Zd:anék.Od“,vvy Ffﬁ p?iiti. .
H318 ZpUsobuje vazné poskozeni oci.
H332 Zdravi Skodlivy pfi vdechovani.
. . H290 MUZe byt korozivni pro kovy.
hydroxid sodny M H314 Zpusobuje tézké poleptani kiiZe a poSkozeni odi.
H302 Zdravi Skodlivy pfi poZiti.
H312 Zdravi skodlivy pfi styku s kizi.
benzoylchlorid H314 Zplsobuje téZké poleptani kiiZe a poskozeni oci.
H317 MUZe vyvolat alergickou koZni reakci.
H331 Toxicky pfi vdechovani.
cthanol H225 Vysoce horlava kapalina a pary.
H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.
H225 Vysoce horlava kapalina a pary.
aceton H319 Zplsobuje vazné podrazdéni odi.
H336 MUZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.
H225 Vysoce horlava kapalina a pary.
H304 PFi poZziti a vniknuti do dychacich cest mlze zpGsobit smrt.
H315 Drazdi kazi.
toluen H336 MiZe zpt‘J?obit ospalost’nebo zévrat(je.
H361 Podezreni na poskozeni reprodukéni schopnosti nebo plodu v téle
matky.
H373 MUZe zplsobit poskozeni organd pfi prodlouzené nebo opakované
expozici.
H315 Drazdi kazi.
. H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.
dichlormethan H336 M(iZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.
H351 Podezfeni na vyvolani rakoviny.
kyselina octova -
H241 Zahfivani mdZe zpUsobit poZar nebo vybuch.
dibenzoylperoxid H317 MUZe vyvolat alergickou kozni reakci.
H319 Zplsobuje vazné podrazdéni odi.
H410 Vysoce toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi Gcinky.
kyselina benzoova H318 Zplsobuje vazné poskozeni odi.
H335 MUZe zpUlsobit podrazdéni dychacich cest.
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Pracovni postup

Priprava dibenzoylperoxidu

Do kadinky o objemu 100 ml pridejte injek¢ni stfikackou 1,0 ml koncentrovaného peroxidu vodiku a nasledné
pridejte pomoci odmérného vélce 15 ml 1M roztoku NaOH. Roztok dobre promichejte a ochladte v ledové lazni
na teplotu priblizné 5 - 10 °C.

Do jiné kadinky o objemu 100 ml opatfené magnetickym michadlem pfidejte injekéni stfikackou 2,2 ml
benzoylchloridu. Kadinku pfikryjte hodinovym sklem a zahajte michani.

K michanému benzoylchloridu pfidavejte po kapkach (rychlosti pfiblizné 5 ml za minutu) bazicky roztok
peroxidu vodiku.

Po ukonceni pridavku ponechte smés na magnetické michacce michat priblizné po dobu 45 minut.

Reakéni smés nasledné ochladte v ledové lazni, vyloudi se bila vlockovita latka. V nékterych pfipadech je nutné
intenzivnéji tfit sklenénou tycinkou o stény kadinky, aby se usnadnila krystalizace - zejména pak v pfipadech,
kdy vznika olejovita vrstva produktu, ktera nejevi ochotu ke krystalizaci.

Vylouceny produkt odfiltrujte na Biichnerové nalevce a filtracni kola¢ promyjte 3x 20 ml ledové destilované
vody a nasledné 2x 5 ml ledové smési ethanol-voda (1:1 obj). SnaZte se produkt na filtru co nejvice rozprostfit,
aby doslo k dobrému vysuseni.

Produkt na filtru ponechte prosavat vzduchem nejméné 30 minut, aby doslo k vysuseni produktu.

VysuSeny produkt zvaZzte a zapiste si vytézek.

Produkt uchovejte mezi dvéma uzavienymi Petriho miskami, které oznacite pomoci lihového fixu vasim
soutéznim Cislem.

Odpady ze syntézy mizete likvidovat do vylevky.

Charakterizace produktu

Svyslednym produktem realizujte TLC analyzu (rozpoustédlo: aceton, mobilni faze toluen-dichlormethan-
kyselina octova 50:2:1 obj.) oproti kyseliné benzoové a standardu produktu.

TLC desticku vyhodnotte pod UV lampou 254 nm, skvrny na TLC zakreslete a desticku popsanou vasim
startovnim Cislem odevzdejte dozoru v laboratofi.

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)

2)
3)
4)
5)

6)

7)
8)

Do pracovniho listu uvedte presné objemy konc. peroxidu vodiku a benzoylchloridu, které jste pouZili
pro syntézu.

Vypoditejte teoreticky vytézek produktu.
Zapiste prakticky vytéZek a stanovte procentualni vytéZek vaseho produktu.
Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).

Vyhodnotte TLC vychozi latky a produktu - pocet skvrn, jejich retenéni faktory a pravdépodobné
sloZeni. Vyjadrete se k Cistoté produktu reakce. TLC priloZte k pracovnimu listu.

Dibenzoylperoxid se pfi styku s vlhkosti pomérné ochotné rozklada za vzniku kyseliny benzoové.
Chemickou rovnici popiste tento rozklad.

Objasnéte, jak miZe dibenzoylperoxid slouzit jako iniciator radikalovych reakci.

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofi.
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Uloha 2

Stanoveni dibenzoylperoxidu v krému na akné jodometricky

¢
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-

30 bodu

Dibenzoylperoxid ((CsHsC0),0,, M = 242,23 g mol™) je béZnou soucasti krémi na akné, kde zplsobuje vysuseni kize,
jeji nasledné olupovani a rychlejsi vyménu pokozky a zaroven plsobi mikrobialné. Podobné jako v jinych léCivych
pfipravcich je ale nutné kontrolovat jeho obsah v daném preparatu.

Stanoveni dibenzoylperoxidu je zaloZeno na jeho oxidacnich schopnostech. Dibenzoylperoxid kvantitativné oxiduje
jodid na jod, ktery je mozné stanovit titraci thiosiranem sodnym:

(CeHsCO)zOz +217>2C¢HsCOO + 1,

I, +2 520327 S>217+ 540627

V nasledujici Gloze provedete:

Pfipravu vzorku masti Akneroxid 10® pro stanoveni dibenzoylperoxidu jako aktivni substance jodometrickou

titraci.

Jodometrické stanoveni obsahu dibenzoylperoxidu v pfipraveném vzorku masti Akneroxid 10® s vizualni

indikaci bodu ekvivalence.

Pomucky

lihovy fix a tuzka

papirové utérky

stricka s destilovanou vodou

ochranné rukavice

sklenéna tycinka

plastové kapatko (3x)

odmérny vélec 10 ml

odmérny valec 50 ml

odmérny valec 100 ml

nalevka hladka

e odmérna barka 100 ml se zatkou stojan
e  kiiZova svorka drzak na byretu
e mala nalevka na doplnéni byrety byreta 25 ml

kadinka 100 ml (3x)

kadinka 150 ml

kadinka 400 ml (2x)

pipeta nedélena 20 ml

pipetovaci balonek

titrani barika 250 ml (3x)

Chemikalie

vzorek pfiblizné 4,0 g masti Akneroxid 10° navaZzeny na analytickych vahach spresné vyznacenou
hmotnosti v 50/100ml uzatkované Erlenmeyerové barice obalené alobalem

dimethylformamid HCON(CHs), ¢. v zasobni lahvi¢ce
aceton (CHs),CO €. v zasobni lahviéce

thiosiran sodny Na,S,0; 0,05M odmérny roztok (pfesna koncentrace je uvedena na zasobni lahvi)
jodid draselny Kl, 50% (w/v) vodny roztok v zasobni lahvicce

destilovana voda
Skrobovy maz (indikator) v zasobni lahvicce
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Chemikalie H-véty
H241 Zahfivani mdze zpUsobit pozar nebo vybuch.
dibenzoylperoxid H317 Mlze vyvolat’ale'rgicko,u koirjl' refakci.
H319 Zpusobuje vazné podrazdéni oci.
H410 Vysoce toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi ucinky.

H226 Horlava kapalina a pary.

H312 Zdravi $kodlivy pfi styku s kdzi.

dimethylformamid H319 Zpusobuje vazné podrazdéni odi.

H332 Zdravi $kodlivy pfi vdechovani.

H360 MUzZe poskodit reprodukéni schopnost nebo plod v téle matky.

H225 Vysoce horlava kapalina a pary.
aceton H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
H336 MUZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.

thiosiran sodny 0,05M -

jodid draselny 50% H372 Zplsobuje poskozeni organd pfi prodlouZené nebo opakované expozici.

Skrobovy maz -

Pracovni postup

Priprava vzorku

V malé uzatkované Erlenmeyerové barice obalené alobalem mate presné navazeny vzorek masti s obsahem
dibenzoylperoxidu. Pfesna hmotnost je napsana na barice, opiste ji do pracovniho listu.

Vzorek pfimo v barice za intenzivniho protfepavani rozpustte v 50-60 ml dimethylformamidu (vzorek mdze byt
mirné zakalen, neni to na $kodu stanoveni, nesmi se v ném vsak vyskytovat pevna rezidua). Rozpustény vzorek
kvantitativné prevedte do odmérné bariky o objemu 100 ml.

Erlenmeyerovu banku fadné vyplachnéte dimethylformamidem, abyste zajistili skute¢né kvantitativni
prevedeni vzorku do odmérné bariky a odmérnou bariku doplrite po rysku dimethylformamidem a radné
homogenizujte.

Stanoveni obsahu dibenzoylperoxidu ve vzorku masti na akné

Sestavte si titrani aparaturu a byretu si napliite odmérnym roztokem thiosiranu sodného o koncentraci
0,05 moldm™,

Z pfipraveného vzorku si odpipetujte 20,00 ml do titrani bariky, pfidejte 20 ml acetonu, 3 ml 50% (w/v) roztoku
jodidu draselného a fadné promichejte a nechte 1 minutu stat.

Do titracni bariky nasledné pridejte 100 ml destilované vody a obsah titrani bariky okamzité titrujte 0,05M
roztokem thiosiranu sodného z byrety do Zlutého zbarveni.

Nasledné pridejte do titracni banky 5 ml roztoku Skrobu a tmavé zabarveny roztok dotitrujte do odbarveni
skrobu.

Titraci provedte nejméné tfikrat a spotfeby si zaznamenejte do pracovniho listu.

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)

2)

3)

Do pracovniho listu uvedte presnou hmotnost navazky masti Akneroxid 10® a rovnéz presnou
koncentraci odmérného roztoku thiosiranu sodného.

Do tabulky vpracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku thiosiranu sodného
a zapiste pfijatou hodnotu spotieby thiosiranu sodného.

Vypoditejte hmotnostni zlomek dibenzoylperoxidu v predlozeném vzorku masti.
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6)

7)

8)
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Z jakého diivodu je nutné, aby byl vzorek masti uchovan v bafice obalené alobalem?
Ve struktufe dibenzoylperoxidu a benzoatu vyznacte oxidacni ¢isla na atomech kysliku.

Nakreslete strukturni elektronovy vzorec thiosiranového a tetrathionanového aniontu. Na vsech
atomech siry urcete oxidacni stav téchto atomd.

Jak byste pfipravili 100 ml 50% (w/w) roztok KI? Vypoditejte potfebnou navazku Kl a objem vody, které
k jeho pFipravé pouZijete. Hustota 50% (w/w) roztoku Kl ¢ini 1,55 g cm™.

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofi.
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PRACOVNI LIST 60 BODU

Uloha 1 Syntéza dibenzoylperoxidu 30 bodu
1) Uvedte presné objemy konc. peroxidu vodiku a benzoylchloridu, které jste pouZili pro syntézu.

Pfesny objem pouZitého konc. peroxidu vodiku:

Pfesny objem pouzitého benzoylchloridu:

2) Vypoditejte teoreticky vytézek produktu.

Vypocty:

Teoreticky vytéZek dibenzoylperoxidu :

body:
3) Zapiste prakticky vytéZek a stanovte procentualni vytéZek vaseho produktu.
Prakticky vytézek:
Procentualni vytézek:

body:
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4) Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).

Popis produktu:

body:

5) Vyhodnotte TLC vychozi latky a produktu - pocet skvrn, jejich retenéni faktory a pravdépodobné
sloZeni. Vyjadrete se k Cistoté produktu reakce. TLC pfiloZte k pracovnimu listu.

Vyhodnoceni TLC:

Vzorek Pocet skvrn Re / 1 pro jednotlivé skvrny

standard dibenzoylperoxidu

standard kyseliny benzoové

pripraveny produkt

Vyjadreni k Cistoté produktu reakce:
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body:

6) Dibenzoylperoxid se pfi styku s vlhkosti pomérné ochotné rozklada za vzniku kyseliny benzoové.
Chemickou rovnici popiste tento rozklad.

Rovnice:

body:

7) Objasnéte, jak miize dibenzoylperoxid slouzit jako iniciator radikalovych reakci.

Objasnént:

body:

8) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofi.

Seznam prohreskd proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné pfislusné
bodové ztraty.

body:

10
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Uloha 2 Stanoveni dibenzoylperoxidu v krému na akné 30 bodii

1) Uvedte presnou hmotnost navazky masti Akneroxid 10® a rovnéz presnou koncentraci odmérného
roztoku thiosiranu sodného.

Pfesna hmotnost navazky masti Akneroxid 10°:

PFesna koncentrace odmérného roztoku thiosiranu sodného:

2) Uvedte jednotlivé spotieby odmérného roztoku thiosiranu sodného a zapiste pfijatou hodnotu spotreby
thiosiranu sodného.

Spotreby odmérného roztoku thiosiranu sodného:

/A (52032_) / ml Vs (52032_) / ml V3 (52032_) / ml (V4 (52032_)) / ml VpFijata' (52032_) / ml

body:

3) Vypoditejte hmotnostni zlomek dibenzoylperoxidu v predlozeném vzorku masti.

Vypocty:

w(dibenzoylperoxid) =

body:

11
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4) Zjakého diivodu je nutné, aby byl vzorek masti uchovan v baiice obalené alobalem?

Zdlvodnéni:

body:
5) Ve struktufe dibenzoylperoxidu a benzoatu vyznacte oxidacni cisla na atomech kysliku.
Vyznaceni oxidacnich Cisel:
0]
0]
0 S
0]
o
0]
body:

6) Nakreslete strukturni elektronovy vzorec thiosiranového a tetrathionanového aniontu. Na vsech
atomech siry urcete oxidacni stav téchto atomd.

Strukturni elektronovy vzorec s vyznacenim oxidacnich ¢isel na atomech siry:

thiosiranovy anion tetrathionanovy anion

12
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body:

7) Jak byste pfipravili 100 ml 50% (w/w) roztok KI? Vypoditejte potfebnou navazku Kl a objem vody, které
k jeho pFipravé pouZijete. Hustota 50% (w/w) roztoku Kl roztoku ¢ini 1,55 g cm™.

Vypocty:
m(Kl) = g
V(H,0) = ml
body:

8) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofi.

Seznam prohreskd proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné pfislusné
bodové ztraty.

body:

13
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