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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Uloha 1 Syntéza paracetamolu 16 bodi

1)

2)

3)

4)

Uvedeni presné navazky p-aminofenolu a pfesného objemu acetanhydridu:
tato dloha neni bodové hodnocena
Vypocty:

Modelovy vypocet je proveden pro presna mnozstvi uvedena v zadani. Nejprve je nutné zkontrolovat,
ktery z reaktantl je limitujicim reaktantem. To provedeme jednoduse vypoctem latkového mnozstvi
prelozenych reaktantd:

Mp_aminofenol _ 3,00g

n : = =
p—aminofenol ]
Mp—aminofenol 109,13 g mol

= 0,0275 mol

Pacetanhydrid Vacetanhydrid _ 1,08 gem © - 4,0 cm
- -1
Macetanhydrid 102,09¢g mol

Nacetanhydrid = = 0,042 mol

Vzhledem ktomu, Ze reakce mezi p-aminofenolem a acetanhydridem probihd stechiometricky
v latkovém poméru 1:1, tak je limitujicim reaktantem p-aminofenol. Z jeho latkového mnoZstvi tak
budeme pocitat teoreticky vytéZek jako:

Nparacetamol = Mp-aminofenol = 0,0275 mol
Mparacetamol,teor. — Mparacetamol Mparacetamol =0,0275mol - 151,16 g mol~! = 4,16 g
Teoreticky vytéZzek paracetamolu: 4,16 g

za kontrolu limitujiciho reaktantu 0,25 bodu
za jakykoliv spravny postup vypoctu teoretického vytéZku 0,50 bodu
za numericky spravny vysledek na zakladé redlnych navézek 0,25 bodu

celkem 1,00 bodu
Prakticky a procentualni vytézek:
_ mparacetamol,prakt.
n =
mparacetamol,teor.
Hodnoceni procentudlniho vytézku syntézy:
n =60 % 60%=n=10% 10%=n
5 bodd (0,1-n-1) bodd 0 bodd

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

celkem 5,00 bodu
Popis produktu:
Bilé ¢i smetanové zbarvené drobné krystaly bez zapachu nebo s mirnym zapachem po kyseliné octové.
za popis vSech atribut (barva, skupenstvi a zépach) celkem 0,25 bodu (dilci body se neudéluji)

celkem 0,25 bodu
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5) Vyhodnoceni TLC:
Provede se vyhodnoceni kvality provedeného TLC podle nasledujicich kritérii:

e zakresleni skvrn a jejich spravné oznaceni

e spravny vypocet retenéniho faktoru

kvalita skvrn (ostrost, nechvostovani)

kvalitni rozestup nanasenych skvrn (moZznost rozeznani jednotlivych skvrn)

Dale se hodnoti Cistota preparatl podle nasledujici tabulky:

Vzorek vlastniho produktu obsahuje pouze jednu skvrnu (produkt neni
. p p Py D . 1,50 bodu
kontaminovan nezreagovanou vychozi latkou ani jinym kontaminantem).
Vzorek vychozi latky obsahuje pouze jednu skvrnu odpovidajici vychozi latce. 0,50 bodu
Vzorek standardu produktu obsahuje pouze jednu skvrnu odpovidajici produktu. 0,50 bodu
Retencni faktor skvrny produktu se podstatné nelisi (o vice jak 5 %) od retenéniho
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 3,00 bodu

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

celkem 4,50 bodu
6) Naméreny bod tani:

Hodnoti se odchylka AT (ve smyslu vétsi odchylky od krajnich hodnot naméreného intervalu tani) od
tabelovaného bodu tani, ktery ¢ini T,es =169 °C.

AT = maX{Tref - Tm,naméfena’,zaéa’tek tani’ Tm,namél‘ena’,konec tani — Tref}

AT<4°C 4°C=AT=10°C AT=10°C

3 body (5-0,5-AT) bodl 0 bod0

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

celkem 3,00 bodu
7) Rovnice:
(CH3C0),CO + H,0 » 2 CH;COOH
za spravnou rovnici véetné vycisleni v jakékoliv formé (dil¢i body se neudéluji) 0,25 bodu

celkem 0,25 bodu
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Vysvétleni:

Siran hofe¢naty muze existovat jak v bezvodé formé (MgS0,) tak ve formé heptahydratu (MgS0O,- TH,0).
Vzhledem ktomu, Ze obé formy jsou nerozpustné v nepolarnich rozpoustédlech, je mozné bezvody
siran horec¢naty vyuzit k poutani rezidudlni vody z nepolarnich rozpoustédel, kdy dochazi formalné
k reakci:

MgSO04(s) + 7 H,0(l) > MgS04- TH,0(s)
za smysluplné vysvétleni na zakladé existence bezvodé soli a hydrdtu 0,25 bodu
celkem 0,25 bodu
Objasnéni:

Vznikajici paracetamol je ¢astecné rozpustny v ethyl-acetatu a je proto nutné roztok paracetamolu
v ethyl-acetatu zahustit ke krystalizaci. Vznikne tak za horka nasyceny roztok, ktery se zchlazenim stane
roztokem presycenym a dojde ke krystalizaci paracetamolu.

za smysluplné vysvétleni na zakladé zahusténi ke krystalizaci 0,25 bodu
celkem 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 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:

e nespravné sestaveni aparatury (poloha drzakd a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomacek a prostredkd

e nespravna technika prace v digestofi/nezajisténi dostatecného 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 vytrepavani (zejm. absence uvolfiovani pretlaku apod.)
e nebezpecna manipulace s injekénimi strikackami

e nespravné nakladanis odpady

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

za sprdvnou techniku se udéli maximalné 1,50 bodu (celkovy pocet bodii nemiZe byt zdporny)

celkem 1,50 bodu
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Uloha 2 Stanoveni paracetamolu v lékové formé 13 bodu

1) Uvedeni pfesnych navazek a koncentraci pouZitych vzorki/odmérnych roztokd:
tato tloha neni bodové hodnocena
2) Hodnoceni pfesnosti spotfeby odmérného roztoku ceriéité soli:

Presnost 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)|

Hodnota V(stud,ref) se uréi pomoci spotfeby stanovené organizatory V(org) a hodnot navazek
samotného vzorku rozetfenych tablet m(vz,stud) a m(vz,org):

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

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

AV<0,2 ml 0,2ml=<AV= 1,0ml 1,0 ml=AV
8 bodd (10-10-AV) bodt 0 bodd

body se uvddéji se zaokrouhlenim s pfesnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximadlné 8,00 bodu

celkem 8,00 bodu

3) Vypocty:
Pro latkovou bilanci mezi odmérnym roztokem cericité soli a paracetamolem v titracni barice plati:
1

Nparacetamol = EnCe4+

Hmotnost paracetamolu v titraéni barice je tedy:

mparacetmol,tit.b anka

M = ECCe4+ : VCe4+,p1‘i]‘até -
paracetamol

= Mparacetmol titbaitka — Mparacetamol ’ 2 Ceett - VCe‘H,pfijaté

Vzhledem k Fedéni vzorku je hmotnost paracetamolu ve vzorku rozetfenych tablet celkem 10x vySsi:

Mparacetmol,vzorek — 10 - Mparacetamol ’ E *Ceett - VCe‘H,pfijaté

Hmotnostni zlomek paracetamolu ve vzorku rozetfenych tablet je pak:

w _ Mparacetamol,vzorek _ 10 - Mparacetamol 7 Ceett - VCe‘H,ijata’
paracetmol — -

Myzorek Myzorek

za sprdvnou stechiometrii titrace 0,25 bodu

za prepocet latkového mnoZstvi na hmotnost 0,25 bodu

za spravné zohlednéni fedéni 0,25 bodu

za spravny vypoclet hmotnostniho zlomku 0,25 bodu

za numericky spravny vysledek vcetné jednotek 0,25 bodu

jakykoliv jiny spravny postup vedouci ke spravnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodti

celkem 1,25 bodu
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4) Vypocty:
Hmotnost paracetamolu ve vzorku vSech tablet je:
mparacetamol,3 thl. = Wparacetmol T M3 tp),

Hmotnost paracetamolu v 1 tableté je pak:

1 1

mparacetamol,l thl. = 3 mparacetamol,S thl. = 3 Wparacetmol * M3 tp).

za sprdvny postup prepoctu na 1 tbl. 0,25 bodu
za numericky spravny vysledek 0,25 bodu

jakykoliv jiny spravny postup vedouci ke spravnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodu
celkem 0,50 bodu
5) Objasnénifunkce:

Ferroin je komplex mezi zeleznatym iontem a 1,10-fenanthrolinem (phen), konkrétné [Fe(phen)s]?.
Ferroin (Cervené zabarveny) je snadno oxidovatelny prvnim nadbytkem oxidac¢niho cinidla, které jiz
nereaguje se vzorkem, na tzv. ferrin [Fe(phen);]**, ktery ma modré zbarveni.

Redoxni reakce:
[Fe(phen)s]?* + Ce* > [Fe(phen)s]** + Ce* nebo [Fe(phen)s]** > [Fe(phen);]** + e~

za objasnéni funkce 0,25 bodu
za smysluplnou formulaci redoxni reakce 0,25 bodu (dil¢i body se neudéluji)

celkem 0,50 bodu

6) Strukturni elektronové vzorce s vyzna¢enymi oxidacnimi Cisly:

HaN e
p-aminofenol p-benzochinon-monoimin

za kazdy sprdvny strukturni elektronovy vzorec se spravnymi oxidacnimi &isly 0,25 bodu (diléi body se neudéluji)
celkem 0,50 bodu

7) Potrebné hodnoty:

P(98% H,S0,) =1,84gcm™
M(Ce(S0.),-4H,0) = 404,30 g mol™
M(H,S0,) =98,08 g mol™
Vypocty:

Vzhledem ktomu, Ze roztoku poZadujeme 500 ml roztoku, je nutné, aby obsahoval 0,025 mol
Ce(S04),-4H,0 a 0,5 mol kyseliny sirové. To zajistime nasledovné:

MCe(50,),4H,0 = NCe(50,),4H,0 * Mce(s0,),-4H,0 = 0,025 mol - 404,30 gmol™' = 10,11 g

1 Mogy, H,S0
— — _ 0 Hy504
My,s0, = MH,s0, " MH,s0, & MogyH,s0, =~ Mu,s0, & Vosyu,s0, =—— —
Wog9% H,S0, P98y H,S0,
1
————— " Ny,s0, * Mu,s0, 1. 0,5 mol - 98,08 g mol~*
Wog9, H,50, _ 0,98

— — 3
Voso 1,50, = =27,2cm

P98% H,S0, 1,84 gcm3
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Pracovni postup:

e Za chlazeni se vkadince rozmichd dany vypocteny objem koncentrované kyseliny sirové
v dostateCném mnoZstvi vody (cca 200 ml).

e Do kadinky se odvazi presné priblizné dana vypocltena navazka tetrahydratu siranu cericitého
arozpusti se.

e Obsah kadinky se kvantitativné pfevede do odmérné bariky o objemu 500 ml, doplni
destilovanou vodou po znacku a homogenizuje.

za spravnou navazku tetrahydratu siranu cericitého 0,25 bodu (diléi body se neudéluji)

za sprdvny objem koncentrované kyseliny sirové 0,25 bodu (dili body se neudéluji)

za sprdvny postup (sekvence rozpusténi kyseliny sirové, zchlazeni, rozpusténi siranu cericitého a ndsledné
prevod do odmeérné bariky 0,25 bodu (dilci body se neudéluji)

celkem 0,75 bodu
Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpecné 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 nemaiji 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 drzaku a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny nepofadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouZzivani ochrannych pomicek a prostredki

e nespravna technika prace v digestofi/nezajisténi dostatecného vétrani apod.

e nespravna manipulace s laboratornimi pfistroji (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 kaminkd v zahfivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

e nespravna nebo nebezpec¢na technika vytfepavani (zejm. absence uvolfiovani pretlaku apod.)
e nebezpecna manipulace s injek¢énimi strikackami

e nespravné nakladanis odpady

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

za spravnou techniku se udéli maximalné 1,50 bodu (celkovy pocet bod( nemizZe byt zéporny)

celkem 1,50 bodu
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Uloha 3 Stanoveni cetirizin-dihydrochloridu v lékové formé 11 bodii

1) Uvedeni pfesnych navazek a koncentraci pouZitych vzorki/odmérnych roztokd:
tato tloha neni bodové hodnocena

2) Vyhodnoceni titraéni kfivky a hodnoceni presnosti spotfeby odmérného roztoku NaOH 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 zakladé 2. derivace nebo podobné presné
metody

e identifikace pfijaté spotreby

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 referenéni spotfebou V(stud,ref).

AV = |V (stud) — V(stud, ref)|

Hodnota V(stud,ref) se ur¢i pomoci spotfeby stanovené organizatory V(org) a hodnot navazek
samotného vzorku rozetfenych tablet m(vz,stud) a m(vz,org):

m(vz, stud)

V(stud, ref) = m - V(org)
AV<0,2 ml 0,2ml<AV<0,6 ml 0,6 ml<AV
6 bodd (9-15-AV) bodd 0 bodd

body se uvadéji se zaokrouhlenim s presnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximalné 6,00 bodu

celkem 7,00 bodu
3)  Vypocty:

Pro latkovou bilanci mezi odmérnym roztokem hydroxidu sodného a cetirizin dihydrochloridem
v titraéni barice plati:
1
Ncet-2HCl = EnNaOH

Hmotnost cetirizin dihydrochloridu ve vzorku rozetfenych tablet v kadince je tedy:

Meetoncl 1
Mo = 5 CNaon VNaoH piijats — Mcet2icl = Mcet2Hal "5 CNaOH * VNaoH piijata
Cet-2HCI

Hmotnostni zlomek cetirizin dihydrochloridu ve vzorku rozetfenych tablet je pak:

Meetanclvzorek  Mcet2HCl " 5 CNaoH * VNaoH prijata

Wcet-2HCl =
Myzorek Myzorek

za spravnou stechiometrii titrace 0,25 bodu

za prepocet latkového mnoZstvi na hmotnost 0,25 bodu
za spravny vypocet hmotnostniho zlomku 0,25 bodu
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za numericky spravny vysledek véetné jednotek 0,25 bodu
jakykoliv jiny spravny postup vedouci ke spravnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodii

celkem 1,00 bodu
Vypocty:
Hmotnost cetirizin dihydrochloridu ve vzorku vSech tablet je:
Mcet-2HCl6 thl. = Weet-2Hcl * M thl.

Hmotnost cetirizin dihydrochloridu v 1 tableté je pak:

1 1
Mcet-2HCL1 tbl. = 6 " Mcet-2HCL6 thl. — 6 * Weet-2HCl * M tbl.

Pozn.: Stanoveni u tablet Zyrtec poskytuje mirné vyssi vysledky, nez jsou deklarované hodnoty.

za spravny postup prepoctu na 1 tbl. 0,50 bodu
za numericky spravny vysledek 0,25 bodu

jakykoliv jiny spravny postup vedouci ke spravnému numerickému vysledku hodnotit plnym poctem bodi

celkem 0,75 bodu
Oznacent:
@
® N/ﬁ cr
@
N
o & %w o/ﬁ( @
0
za spravné oznaceni 0,50 bodu
Zdavodnéni:

Vzhledem ktomu, Ze disociacni konstanta karboxylové skupiny je vyrazné nizsi, nez 107 nebyl by
prechod na titracni kfivce dostate¢né ostry.

za zdiivodnéni na zakladé nizké acidity karboxylové skupiny 0,25 bodu

Hodnoceni spravné laboratorni techniky a bezpecné 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 bezpecnosti 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 pomtcek a prostredki

e nespravna technika prace v digestofi/nezajisténi dostate¢ného vétrani apod.

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

e rozbiti laboratorniho vybaveni

e nepritomnost michadla nebo varnych kamink( v zahfivané aparature

e nespravna technika provedenifiltrace

e nespravna nebo nebezpecna technika vytfepavani (zejm. absence uvolriovani pretlaku apod.)
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e nebezpecna manipulace s injekénimi stfikackami
e nespravné nakladani s odpady

Veskeré prohrfesky musi byt popsany organizatorem v pracovnim listu soutéZicich s danou bodovou
ztratou, kterd danému prohfesku pfislusi. Celkovy pocet bodi za laboratorni techniku a bezpecnost
prace nemUZe byt zaporny.

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

celkem 1,50 bodu
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