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PRAKTICKA CAST 30BODU

Uloha 1 Redukce vanilinu na vanilylalkohol 15 bodu

1)

2)

3)

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

tato tloha neni bodové hodnocena

Vypocty:
Modelovy vypocet je proveden pro presna mnozstvi uvedena v zadani.

Nejprve je nutné provést kontrolu limitujiciho reaktantu. Latkovd mnoZstvi vanilinu a tetrahydridoboritanu
sodného jsou:

Myanilin 5'70 g
Mvanilin = 37— = 15575 gmol-1 - /0375 mo
MNaBH, _ 143g

= = = ) 7 1
MNaBHy = g T 37,83 gmol1 0378 MO

Limitujicim reaktantem je tedy vanilin. (Vypocet neni nutné provadét, pokud je z postupu zfejmé a soutéZici to
explicitné zmini, Ze nadbytecny nezreagovany tetrahydridoboritan se nasledné likviduje pridavkem kyseliny.)

Z limitujiciho reaktantu vznika produkt ve stechiometrickém poméru 1:1, tedy:
Nyanilylalkohol = Mvanilin = 0,0263 mol
Teoreticky vytéZzek je pak:
Myanilylalkohol,teor = Mvanilylalkohol * Mvanilylalkohol = 0,0263 mol - 154,17 gmol™" = 4,08 g

za spravnou identifikaci limitujiciho reaktantu jakymkoliv zplsobem 0,25 bodu
za spravnou latkovou bilanci mezi limitujicim reaktantem a produktem 0,25 bodu
za jakykoliv spravny postup vypoctu teoretického vytéZku 0,25 bodu
za numericky spravny vysledek 0,25 bodu

celkem 1,00 bod

Prakticky a procentualni vytézek:

mvanilylalkohol,prakt.

n=
m vanilylalkohol,teor.

Hodnoceni procentudlniho vytézku syntézy:

n=50% 50%=n=210% 10%=n

4 body (0,1-n-1) bodd 0 bodd

body za vytézek se vypocitaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
za prakticky vytéZzek maximadlné 4,00 bodu

celkem 4,00 bodu
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4) Popis produktu:
Bila krystalicka latka se slabym zapachem vanilinu.
produkt je tfeba vizudlné a senzoricky zkontrolovat opravujicim

za zcela bily produkt a bez silného zépachu vanilinu 0,50 bodu (v pfipadé vizudlniho znecisténi produktu
nebo pfi silném zdpachu vanilinu odecist za kaZdy nedostatek 0,25 bodu)

za popis vsech atribut (barva, skupenstvi a zdpach) celkem 0,25 bodu (dil¢i body se neudéluji)

celkem 0,75 bodu

5) Naméreny bod tani:

Hodnoti se odchylka AT (ve smyslu vétsi odchylky od krajnich hodnot naméfeného intervalu tani)
od tabelovaného bodu tani, ktery ¢ini T,es = 115 °C.

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

AT=5°C 5°C=AT=10°C AT=10°C

2 body (4-0,4-AT) bodi 0 bodt

body za bod tani se vypocitaji se zaokrouhlenim na 0,25 bodu
za Cistotu produktu na zakladé naméreného bodu tani maximdalné 2,00 body

celkem 2,00 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 preparatt podle nasledujici tabulky:

Vzorek vlastniho produktu obsahuje pouze jednu skvrnu 2,50 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
ol T o i
Retencni 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 Cistoty prepardti TLC celkem 3,50 bodu

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

celkem 4,50 bodu
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7)

8)

9)

Rovnice:
NaBH.(aq) + HCl(aq) + 3 H,O(l) » NaCl(aq) + H3BOs(aq) + 4 Hi(g)
za sprdvné sestavenou rovnici 0,50 bodu
za spravné vycisleni rovnice 0,25 bodu

celkem 0,75 bodu

Vysvétleni:

Vanilylalkohol méa ve srovnani s vanilinem vyssi schopnost vazat se intermolekularnimi vodikovymi mustky
(existence hydroxymethylové a hydroxylové skupiny na aromatu u vanilylalkohlolu oproti pouze hydroxylu na
aromatu u vanilinu). Tyto vodikové mastky vedou ke stabilizaci krystalové mfizky a tim zvy$eni bodu tani.

za spravné vysvétleni na zakladé vyssiho zapojeni vodikovych miistkd u vanilylalkoholu 0,50 bodu

celkem 0,50 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 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 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 digestori/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 kamink( v zahfivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

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 sprdvnou techniku se udéli maximdlné 1,50 bodu (celkovy pocet bod(i nemizZe byt zéporny)

celkem 1,50 bodu
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Uloha 2 Stanoveni vanilinu hydroxylaminovou metodou 15 bodi

1)

2)

3)

Uvedeni presnych navazek/objemU/koncentraci pouZitych chemikalii/vzork{i/odmérnych roztoka:
tato dloha neni bodové hodnocena
Hodnoceni pfesnosti spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného:

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

m(vanilin, stud)
ckon * Vkompip =2 0,1 " Myanitin

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

CKOH * VKOH.pip —2:01 vanilin

Ve vySe uvedeném vztahu je ckon molarni koncentrace pouzitého odmérného roztoku hydroxidu draselného
v jednotkach mol dm™, Viou pip. = 20,00 102 dm?® @ Myaniin = 152,15 g mol™.

AV=0,2 ml 0,2ml<AVs 0,7 ml 0,7mlsAV

10 bodd (14-22-AV) bodt 0 bodd

body se uvadéji se zaokrouhlenim s pfesnosti na 0,25 bodu
za presnost stanoveni maximalné 10,00 bod(i

celkem 10,00 bodu
Vypocet:

Latkova bilance pro reakci mezi hydroxidem draselnym a vanilinem je 1:2, protoZe zjednoho ekvivalentu
vanilinu dojde k uvolnéni dvou ekvivalentd H* (jeden ze silné kyseliny a jeden z fenolické skupiny). Pro reakci
hydroxidu draselného s kyselinou chlorovodikovou je latkova bilance 1:1. V titracni barice je tedy:

NgoH total = 2 * Myanilin,titrb. T THCI
Mvanilin titrb. = 5 ° (ckon * Vkon — cuar * Vacr)

Vzhledem k tomu, Ze dochazelo k odbéru 1/10 alikvotu vzorku vanilinu, je jeho latkové mnoZstvi ve vzorku 10x
vy$si a jeho hmotnost ve vzorku pak je:

Nyanilinyzorek = 10 * Nyanilin,titrb, = 10 - 5 (ckon * Vkon — cuci * Vuc)

Myanilin,vzorek — Mvanilin -10 - E (CKOH ' VKOH — Cycr VHCl)
Cistota vanilinu je pak dand jako:
_ mvanilin,vzorek

Wyanilin =
Myzorek

za spravnou stechiometrii reakce mezi KOH, HCl a vanilinem v titraéni barice 0,50 bodu

za prepocet latkového mnoZstvi na hmotnost 0,25 bodu

za sprdvné zohlednéni alikvotniho podilu 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 1,50 bodu
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4)

5)

6)

7)

8)

ZdGvodnéni:

Hydroxylamin-hydrochlorid, resp. hydroxylamin vytvafi velmi rychle s karbonylovou skupinou v bazickém
prostredi stabilni oxim. V pfipadg, Ze by nebyla aldehydicka skupina vanilinu ,chranéna“ oximem, mohlo by
dochazet kjeji redoxni pfeméné v bazickém prostfedi (Cannizarova reakce) na derivat benzylalkoholu
a benzoové kyseliny.

za spravné zdijvodnéni 0,25 bodu

Vysvétleni:

Stanim vanilinu mGze dochazet kjeho oxidaci na kyselinu vanilovou, tedy slouceninu, kterd se vramci
acidobazické titrace chova jako dvojsytna kyselina (na rozdil od vanilinu, ktery je jednosytnou kyselinou).
Uvedenou kyselinu navic nelze ,,maskovat“ tvorbou oximu.

za sprdvné vysvétleni 0,75 bodu

NavrZzena metoda: UV/VIS spektrofotometrie pfip. HPLC

za spravné navrzenou metodu 0,25 bodu

Strukturni elektronovy vzorec:

..@

:Cl: .

" © oH
H3N b

za sprdvny vzorec 0,75 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 drzak( a svorek, neuchyceni aparatur)

e vyrazny neporadek na pracovnim misté

e nepouzivani nebo nespravné pouzivani ochrannych pomucek 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 kamink( v zahfivané aparature

e nespravna technika provedeni filtrace

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 0,50 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 maximdlné 1,50 bodu (celkovy pocet bod(i nemiZe byt zdporny)

celkem 1,50 bodu



