PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE
Chemicka olympiada — kategdria A — 62. rocnik — Skolsky rok 2025/26
Domace a Skolské kolo

Rastislav Serbin

Maximalne 25 bodov
Doba rieSenia: bez casového obmedzenia

Ciefom praktickej cinnosti v domacom/Skolskom kole CHO je nacviCenie si
laboratornych operacii typickych pre odmernu analyzu s dérazom na dosahovanie
presnych vysledkov. Na to vyuzite prakticku pracu. Pripravna Cinnost sa ma venovat

aj spésobom vyhodnotenia analytického experimentu.

K vedomostiam potrebnym pri rieSeni uloh analytickej praxe patria vSeobecne
chemickeé, ale aj matematické a fyzikalnochemické poznatky. Tieto sa ziskaju
domacou pripravou Studiom vhodnej literatury. Ako pomocka, ¢o vSetko si treba pri
priprave vSimat, sluzi 3. uloha, v ktorej je vybraté mnoZstvo otazok tykajucich sa

analytickych Cinnosti v laborat6riu a niektorych analytickych metéd.

VyZadované/precvié¢ované vedomosti a zru¢nosti

Meranie hmotnosti, meranie objemu kvapalin, priprava roztokov z tuhych latok a
rozpustadiel, rozpustanie, zahrievanie kahanom a elektrickou platni¢kou, chladenie,
zasady titracie, vyber indikatorov, znalost oxidacno-redukénych reakcii, chemické
vypocty (riedenie roztokov, Standardizacia odmerného roztoku, vypocet hmotnosti

stanovovanej latky), priebeh titracnej krivky atd'.

Odporucana literatura:

M. Cakrt a spol.: Praktikum z analytickej chémie, Bratislava, Alfa, 1989.

A. Purde$ova a kol.: Praktikum z analytickej chémie, Bratislava, STU, 2016.

P. TarapCik a kol.: Zbierka prikladov z analytickej chémie, Bratislava, STU, 1995.
J. Labuda a kol.: Analyticka chémia, Bratislava, STU, 2019.

S. Kotrly, L. Sticha: Chemické rovnovéhy v analytické chemii, SNTL, 1986.



Neutralizacné (acido-bazické) titracie — Stanovenie hmotnostného podielu
uhliéitanu vapenatého, dihydratu octanu zinoénatého a oxidu kremiéitého vo
vzorke tuhej zmesi

Uvod

V chemickej analyze Casto potrebujeme stanovit' zloZenie zmesi latok, ktoré maju
rozdielne chemické vlastnosti, no reaguju s rovnakymi Cinidlami. Spé&tna titracia je
osvedCenou metodou, ako ziskat presné mnoZstvo jednotlivych zloZiek aj vtedy, ked
priame stanovenie nie je jednoduché. Tato uloha vas zavedie do sveta klasickej
acidobazickej analyzy, kde sa naucite vyuzivat rézne reakcie a principy titracie na
rozliSenie a stanovenie dvoch beznych latok — uhliCitanu vapenatého a octanu

zinoénatého.

Uhlicitan vapenaty je zakladnou zluceninou v prirode, tvori vapenec a mnohé
druhy schranok zivocichov, zatial ¢o octan zinoCnaty je bezna sol vyuZivana v réznych
priemyselnych aplikaciach i laboratérnych postupoch. Spojenie tychto latok v jednej
vzorke predstavuje typicky priklad zmesi, ktoru je potrebné analyzovat, aby sme
pochopili jej zloZenie a vlastnosti. SiO2 je vo vzorke ako beZna primes v realnych

prirodnych vzorkach

Pocas rieSenia ulohy si vyskuSate, ako spravne zvladnut manipulaciu
s kyselinami a zasadami, ako uréit mnoZstvo spotrebovaného ¢inidla pomocou
indikatorov a naucite sa premyslat nad tym, ako oddelit jednotlivé komponenty zmesi
Jjednoduchymi, no efektivnymi metdédami. Tato prakticka skusenost Vam poméze
pochopit’ nielen teoretické zaklady chemickej rovnovahy a reakcii, ale aj vyznam

preciznej experimentalnej prace v analytickej chémii.

Uloha 1: Neutralizaéné titracie a rovnovahy v odmernej analyze

V ramci domaceho Studia vyrieSte nasledujuce podulohy s vyuZitim vhodnej literatury
a inych zdrojov informacii.
Ulohalotazka la: Pri titracii 0,1 mol-dm=2 kyseliny octovej 0,1 mol-dm—= NaOH

dosiahnete bod ekvivalencie pri pH =8,7. PreCo pH v bode ekvivalencie nie je

neutralne (pH 7)?

Ulohalotazka 1b: Nakreslite a opiste titraénu krivku pre titraciu zmesi HCI a kyseliny

octovej silnou zasadou. Ako urcit koncentracie?



Ulohalotazka 1c: Ako ovplyviiuje pritomnost komplexotvornych iénov (napr.

amoniaku alebo citratovych ionov) priebeh acidobazickej titracie kovovych ionov?

Ulohalotazka 1d: Pre¢o sa na stanovenie amfotérnych hydroxidov &asto pouZiva

spatna titracia? Navrhnite postup.

Ulohalotazka le: Predo je pri titracii slabych kyselin alebo zasad délezité vybrat

indikator s hodnotou pKa blizkou pH bodu ekvivalencie?

Ulohalotazka 1f: Ako by ste pouZili dva indikatory na stanovenie zmesi uhli¢itanu a

hydrogenuhli€itanu sodného?
Ulohalotazka 1g: V roztoku s dvomi slabymi kyselinami, ako stanovit ich pomer?

Uloha/otazka 1h: Aké problémy moéZzu nastat pri pouziti fenolftaleinu v silne

zakalenych alebo farebnych roztokoch a ako ich riesit?

Ulohalotazka 1i: Co sa stane, ak pouzijete nespravnu pKa indikatora pri vypodte

koncentracie kyseliny?
Ulohalotazka 1j: Dopliite a vysvetlite reakcie pri titracii uhli¢itanu sodného HCI.

Ulohalotazka 1k: Vypocitajte objem 0,1 M NaOH potrebny na neutralizaciu 25 ml
0,05 M H3;PO,. Kde je prvy bod ekvivalencie? (M = mol-dm3)

Ulohal/otazka 1m: Ako by ste navrhli analyticki metdédu na rozliSenie a stanovenie
dvoch kyselin v zmesi, ktoré sa liSia len slabym rozdielom vo svojej disociacnej

konStante?

Uloha 2: Stanovenie hmotnostného podielu uhligitanu vapenatého a octanu

zino¢natého v zmesi s pieskom

Dostali ste heterogénnu vzorku, ktora obsahuje uhli¢itan vapenaty (CaCQO3), dihydrat
octanu zinoCnatého Zn(CH;COO0),-2H,0 a SiO2 v neznamych hmotnostnych
pomeroch. VaSou ulohou je stanovit hmotnostné zlomky vSetkych troch latok vo
vzorke. SucCet hmotnostnych zlomkov méze byt mensi, ale aj vacsi ako 100 %

(necistoty, chyby pri stanoveni a pod.)



Pomécky:

Kadicky 2 x 150 cm?, 2 x 250 cm?, odmerné valce 10 cm3, 25 cm? a 50 cm?, byreta
25 cm?3, nedelené pipety 10 cm?, 25 cm? a 50 cm?, odmerné banky 2 x 100 cm3, 2 x
250 cm® a 1 x 500 cm3, titracné banky 3 x 250 cm3, striekacka na destilovanu vodu,
tyCinka, filtraCny lievik + lievik na byretu, filtracny kruh, baldnik, gumové zatky, 2 x
krizové svorky, lapak pre byretu, lab. stojan, filtracné harky (pre obalenie podstavca
stojana, pripadne ochrana lab. stola, vystrihovanie filtrov), noznice, predvazovacky
s presnostou na miligramy alebo analytické vahy a pomocky na vazenie, vari¢, varné

kamienky.

Chemikalie a roztoky:

destilovana, resp. deionizovana voda, 0,1 mol-dm=2 HCI; 0,1 mol-dm=3 NaOH;
0,05 mol-dm=2 (COOH)2; 0,05 mol-dm=3 Na2COs; 20 % roztok neutralneho CaCly,
roztok fenolftaleinu; roztok brémkrezolovej zelenej; roztok metyl€ervene; CaCOs tuhy;
(CHsCOO0)22n.2H20 tuhy; SiO2tuhy.......

Pokyn: Pre jednotlivé titracné experimenty vykonajte dostatocny pocet opakovanych

stanoveni (minimalne po tri opakované titracie s dostatocne zhodnym vysledkom).

Bezpecnostné upozornenie: Pri praci v laboratoriu dodrZujte bezpecny postup:
Pouzivajte rukavice a okuliare alebo bezpecnostny Stit, kKyselinu prilievajte vzdy do
predpripraveného vodného roztoku, resp. vody na riedenie, nikdy nie opacne.
V pripade poliatia sa kyselinou, poliate miesto okamZite oplachnite pradom studenej

vody.

Postup

1. Priprava odmerného roztoku NaOH (0,1 mol-dm=3)

Pripravte si 250 cm?® (V1) cnaoH = 0,1 mol-dm~ roztoku NaOH. Vypocitané mnozstvo
NaOH (ml) sa odvazi na rychlovahach a rozpusti najprv v malom mnozstve
destilovanej vody a obsah kadicky sa kvantitativne preleje do 250 cm® odmernej

banky. Obsah banky sa doplni po znacku destilovanou vodou.

Poznamka:V pripade nepatrného preliatia, resp. nedoliatia poZadovaného objemu sa

roztok nepripravuje znovu.

2. Priprava roztoku HCI (0,1 mol-dm=3)

Pripravte si 500,00 cm® (V2) chcl = 0,1 mol-dm=2 roztoku kyseliny chlorovodikovej.

Vypocitany objem koncentrovanej HCI opatrne prelejte do odmernej banky, v ktorej uz



bude vopred naliata destilovana voda v objeme aspofi 1/3 objemu banky a celkovy

objem roztoku doplite az po znacku destilovanou vodou.

Poznamka: \ pripade nepatrného preliatia resp. nedoliatia poZadovaného objemu sa

roztok nepripravuje znovu.

3. Standardizacia odmerného roztoku NaOH kyselinou $tavefovou

Vypocitajte potrebnu hmotnost (m2) dihydratu kyseliny Stavelovej (zakladna latka) na
pripravu roztoku kyseliny $tavelovej ccoomy2 = 0,05 mol-dm=3. Vypocitané mnozstvo
odvazte s analytickou presnostou a kvantitativne ho rozpustte v destilovanej
prevarenej a ochladenej vode. V odmernej banke (100 cm?) dopliite roztok po znacku
destilovanou vodou. Vypocitajte presnu koncentraciu (podfa skuto¢ného navazku)
Vami pripraveného Standardného roztoku. Skuto¢na koncentracia (NaOH cnaohsk) Sa

stanovi tzv. Standardizaciou na kyselinu Stavelovu.

Dihydrat kyseliny Stavelovej je krysStalicka zakladna latka, ktora vo vodnych
roztokoch disociuje do dvoch stupniov. KedZze pomer prisluSnych disociacnych
konstant je maly, titracia do obidvoch stupriov sa uskuto¢ni v jednom kroku. Ak sa
titruje hydroxidmi, ktoré neobsahuju uhli¢itany, ako indikator sa vyuziva fenolftalein.
V opactnom (tomto) pripade sa vSak zvoli vhodnejSi indikator, a to metylCerven.
Priebeh Standardizacie teda opisuje tato chemicka reakcia:

(COOH)2 + 2 NaOH = Naz(COO0)2 + 2 H20

Pritomnost’ uhli¢itanov v odmernom roztoku spdsobuje pred€asnu indikaciu bodu
ekvivalencie, pretoze pritomna kyselina Stavefova sa spotrebuje aj na reakciu
s pritomnym uhli¢itanom.

(COOH)2 + Na2CO3 = CO2 + H20 + Naz(COO0)2

Uginok samotného uhliéitanu sa eliminuje pridanim chloridu vapenatého
k titrovanému roztoku tesne pred ukoncéenim titracie (skory pridavok by spdsoboval
adsorpciu kyseliny stavefovej na vzniknuty Stavelan vapenaty).

(COOH)2 + CaClz = Ca(COO0)2 + 2 HCI

Pouzité chemikalie:

0,1 mol-dm=3 NaOH

0,05 mol-dm— (COQOH):

20 % neutralny CaClz

Roztok metylCervene



Postup:

Do titracnej banky sa z roztoku kyseliny $tavelovej odpipetuje presne 10 cm? (V3) a
obsah titraénej banky sa zriedi na priblizne 60 cm?3. Pridaju sa 2 — 3 kvapky roztoku
metyl€ervene a vzniknuty Cerveny roztok sa titruje odmernym roztokom NaOH az do
oranzového sfarbenia. Pritomny CO2, ktory sa do roztoku uvofiuje pri reakcii,
spbésobuje predCasnu indikaciu bodu ekvivalencie. Preto je ho z roztoku potrebné
vyvarit. Roztok sa zahreje do varu, a za staleho mieSania sa k nemu po malych
davkach prida 10 cm? roztoku neutralneho CaClz. Farba roztoku sa zmeni na ¢ervenu
za suCasného vylucenia bielej zrazeniny Stavelanu vapenatého. Horuci roztok sa
dotitrujte do Zltého sfarbenia. Postup sa podla potreby opakuje. Na vypocet presnej
koncentracie roztoku NaOH sa pouzije akceptovana hodnota spotreby (V4akc.)
z opakovanych titracii (V41,V42, .....V4x).

4. Standardizacia odmerného roztoku HCI bezvodym Na>COs

Pouzité chemikalie:
0,1 mol-dm=3 HCI
0,05 mol-dm~ Na2COs

Roztok brémkrezolovej zelene

Prebiehajuca reakcia:

Na2COs + 2 HCl = 2 NaCl + CO2 + H20
Postup:
Vypocitané a presne odvazené mnozstvo (m3) bezvodého uhli¢itanu sodného sa po
rozpusteni v malom objeme destilovanej vody v kadic¢ke kvantitativne prenesie do
100 cm® odmernej banky a celkovy objem sa dopini po znacku destilovanou vodou.
Nedelenou pipetou (10 cm?) sa do titracnej banky napipetuje presne 10 cm? (V5) tohto
roztoku. Obsah banky sa zriedi na celkovy objem cca 60 cm? destilovanou vodou. Po
pridani 2 — 3 kvapiek brémkrezolovej zelene sa roztok titruje z modrého do zeleného
sfarbenia. Roztok sa nasledne prevari (pritomné CO2 spOsobuje pred€asnu indikaciu
bodu ekvivalencie, preto je ho potrebné z roztoku vyvarit) a po ochladeni pod prudom
teCucej studenej vody sa roztok v pripade potreby dotitruje (pokraCuje sa v zalatej
titracii) opat’ do zelena. Ak sa farba roztoku po prevareni nezmenila na modru, resp.
fialovyd, roztok sa uZ viac netitruje a poznaci sa spotreba dosiahnuta esSte pred
prevarenim. Meranie sa podfa potreby opakuje a na vypocty sa pouZije akceptovana
hodnota spotreby (V6akc.) titracného Cinidla z opakovanych titracii (V61, V62....V6x).



5. Stanovenie hmotnostnych zlomkov CaCQOs3, (CH3COQO)2Zn a SIO2 v zmesi tuhej

vzorky
Relevantné reakcie s HCI:

Vypiste vSetky relevantné reakcie, ktoré budu prebiehat, komentujte priebehy/postupy

titracii a ich ucel pre ziskanie komplexného vysledku zlozenia vzorky

Pouzité roztoky:
roztok HCI, ¢ = 0,1 mol-dm=3
roztok NaOH, ¢ = 0,1 mol-dm=3

roztok fenolftaleinu

Postup a)

1.

6.
7.

S presnostou na aspon 3 desatinné miesta odvazte okolo 0,5 g (m4a) zmesi vzorky
do kadicky.

. Nedelenou pipetou (50 cm?®) pridajte presne 50,00 cm® (V7) $tandardizovaného

roztoku HCI.

. MieSajte, kym CO, neprestane unikat.

. Zmes kvantitativne preneste do titratnej banky, pridajte 2 — 3 kvapky roztoku

fenolftaleinu a titrujte so Standardizovanym roztokom NaOH.

. Zaznamenaijte si spotrebu NaOH (V81, V82... V8x).

Cely postup podla potreby opakujte
Z akceptovanej hodnoty spotreby (V8akc.) vypocitajte potrebny udaj (m5).

Pomécka: HCI sa spotrebuje dvomi reakciami (s CaCO3z a s octanom zinoCnatym).

Rozdiel v stechiometrii medzi nimi ich nedovoli stanovit priamo, preto sa pouZije druhé

stanovenie (Postup b).

Postup b)

1. Odvazte rovnaku (podla moznosti) hmotnost zmesi vzorky (m4b).

2. Pridajte cca 50 cm? destilovanej vody.

3. Po dékladnom premieSani a rozpusteni rozpustnych zloziek heterogénnu zmes
odfiltrujte.

4. Do filtratu pridajte presne zname mnozstvo $tandardizovanej HCI (okolo 5 cm?) (V9)

5. Pridajte 2 —3 kvapky fenolftaleinu a titrujte Standardizovanym roztokom NaOH

Pomécka: NaOH neutralizuje CH;COOH, ktora vznika hydrolyzou octanu zinoénatého v mierne

kyslom prostredi alebo po pridani malej znamej davky HCI.



6. Z akceptovanej spotreby NaOH (V10akc.) z opakovanych titracii (V10a,
V102.....V10x) vypocitajte hmotnost relevantnej latky (m5).

Vypocty

Z vysledkov jednotlivych titracii a vypoctov dopocCitajte percentualne hmotnostné

zlomky vo vzorke pre CaCOs (%owmwl), (CH3COO)2Zn.2H20 (Y%wmw?2) a SiO2 (Yowm3).

Uloha 3: VSeobecné chemické a suvisiace otazky/problémy s uplatnenim v praxi
analytickej chémie — domace Studium; vyrieSte nasledujuce podulohy s vyuZitim

vhodnej literatury a inych zdrojov informacii.
A) VSeobecne — odmerna analyza
Ulohalotazka 3a: Definujte zakladnu latku v analytickej chémii.

Ulohalotazka 3b: Vymenuijte, aké vlastnosti ma mat zakladna latka pre odmernu

analyzu.

Ulohalotazka 3c: Vymenujte zakladné latky pouzivané v neutralizaénej odmerne;

analyze.
Ulohalotazka 3d: Vysvetlite, o rozumieme pod pojmom ,$tandardizacia roztoku*.

Ulohalotazka 3e: Uvedte, aky je rozdiel medzi pojmami ,koncovy bod titracie*

a ,ekvivalentny bod titracie®.

Ulohalotazka 3f: Odmerny valec ma v ozna&eni na povrchu napis ,In“. Vysvetlite, o

to znamena.

Ulohalotazka 3g: Opiste podrobne postup merania objemu pomocou nedelenej
pipety.

Ulohalotazka 3h: Pri gisteni laboratérneho odmerného skla bola pouzita hortica voda

a susSilo sa za tepla. Diskutujte spravnost tohto postupu.

Ulohalotazka 3i: Pri priprave roztoku zriedenej kyseliny sirovej 1:2 experimentator
nalial do odmernej banky do tretiny vodu, pridal rovnaky podiel kyseliny a doplnil vodou

po znacku. Postupoval spravne?

Ulohalotazka 3j: Pri napifiani byrety zostali v trubici so stupnicou bublinky vzduchu,
ktoré pri merani (vypusteni Casti kvapaliny nad nimi) zostali na svojom mieste. Uvedte,

aky bude vysledok merania, ak meranie bolo inak spravne.



Ulohalotazka 3k: Pri napinani byrety zostala pod kohutom vzduchova bublina, ktora
tam pri titraciach aj zostala. Uvedte, aky bude vysledok merania, ak meranie bolo inak

spravne.

Ulohalotazka 3I: Pri priamom titraSnom stanoveni experimentator pri priprave
odmerného roztoku nepremieSal dostatoCne odmerny roztok v odmernej banke.

Uvedte, ako sa to prejavi na vysledkoch experimentu.

Uloha/otazka 3m: Pri priamom titraSnom stanoveni experimentator pouZil

nevysusenu titracnu banku. Vysvetlite, ako sa to prejavi na vysledkoch experimentu.

Ulohalotazka 3n: Pri opakovanych experimentoch z viacerych vysledkov ziskavate

jeden reprezentativny. Opiste, ako ho urcite.

B) Vseobecna chémia a ,,Cisla“

Ulohalotazka 30: Rozhodnite, ktoré z tychto katiénov tvoria vzdy farebné soli:
Li* Cr¥* Ba?* Cu?* Zn?** Pb*

Ulohalotazka 3p: Rozhodnite, ktoré z tychto aniénov tvoria vzdy farebné soli:
CrO4~ SO0s3> 103~ SCN- PO+~ CI

Ulohalotazka 3r: Uvedte, ktoré katiény tvoria nerozpustné chloridy.
Ulohalotazka 3s: Uvedte, ktoré kationy tvoria nerozpustné sirany.

Ulohalotazka 3t: Oznaéte spravne tvrdenie: Roztok (nie len vodny) je acidobazicky

neutralny ak:

a)pH =7,

b) koncentracia H* je 10~" mol.dm™3

c) koncentracia [H*] = [OH],

Ulohalotazka 3u: Definujte funkénu oblast’ acido-bazického indikatora.
Ulohalotazka 3v: Vysvetlite, o mdzeme zistit z priebehu neutralizaénej titradne;
krivky.

Ulohalotazka 3x: Sigmoidnu titraénu krivku v obvyklom tvare chapeme ako krivku

v integralnom tvare. Nakreslite najjednoduchsiu titracnu krivku v integralnom tvare a

zodpovedajucu krivku v derivanom (diferencialnom) tvare.

Ulohalotazka 3y: Zapiste &islo 0,018 v tzv. vedeckej notéacii (v exponencialnom tvare)
s tromi platnymi Cislicami.

Ulohalotazka 3z: Uvedte, kolko platnych &islic je v &isle 0,01380.

9



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategdria A — 62. rocnik — Skolsky rok 2025/26
Domace kolo

Samuel Andrejéak, Martin Putala

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: 130 minut + 180 minut zahrievanie

Uvod
Ulohy praktickej &asti organickej syntézy tohto roénika chemickej olympiady budu
zamerané na viacero typov reakcii a charakter doplnkovych teoretickych otazok

nebude vyZzadovat detailné vedomosti pre jednotlivé typy.

Zvladnutie uloh bude vyZadovat zakladné teoretické znalosti a praktické
zru€nosti zo syntézy, izolacie, Cistenia, identifikacie a charakterizacie organickych
zlu€enin. Konkrétne poziadavky zahfnhaju zostavenie aparatury pre reakciu, osvojenie
Si postupov pre extrakciu, filtracia za normalneho a znizeného tlaku, kryStalizacia,
destilacia, tenkovrstvovi chromatografiu, vyuzitie elementovej analyzy, *H NMR a IC

spektroskopie.

Tak isto ako v predosSlom rocniku, aj vtomto bude organicka syntéza

hodnotenou sucastou krajského kola chemickej olympiady.

Odporucana literatura

Lubovolna priru€ka praktickej organickej syntézy, napr.:

a) P. EleCko, M. Mediarova, M. Putala, M. SaliSova, J. éraga: Laboratorne cvic¢enie

Z organickej chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 1998.

b) P. Magdolen, M. Meciarova, V. Polackova, E. Veverkova: Praktikum z organicke;

chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 2016.
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Material a pomécky

kategoria pomocka pocet| kategoria pomocka pocet
banka s okruhlym dnom .
2 mieSadlo s ohrevom 1
100 mi
odmerny valec 50 ml 1 . . vahy 1
pristroje zdroj vakua
banka s okruhlym dnom ) vax . .
1 (membranova/vodna 1
50 ml :
vyveva)
ggnr:](? s okrthlym dnom 1 |kancelarske | kancelarska spinka 1
spatny chladic 1 pomocky noznice 1
Liebigov chladi¢ 1 , |ochranné okuliare 1
sklo : — ochranné - -
nadoba na olejovy kupel 1 R ochranné rukavice 1
. pomoécky - —~
Pasteurova pipeta 2 laboratorny plast 1
kadicka 50 ml 1 s’grlekacka 1 ml alebo 5
pipeta
odsavacia banka 1 lyZicka 1
, o .. manZzeta na odsavaciu
Bychnerov lievik alebo 1 iné banku 1
frita e -
filtraCny papier 1
teplomer 1 magnetické mieSadielko 1
P nadoba na ladovy kupel 1
stojan 2
lapak 2
kov svorka 2
Spachtla 1
Chemikalie
chemikalia H-veta* P-veta*
Toluén, komeréne dostupny 225, 304, 315, 210, 260, 280, 301/310,

v sklenenej flasi

336, 361d, 373

370/378, 403/235

210, 220, 260, 280,

Manganistan draselny 302, 314, 410 305/351/338. 370/378
Destilovana voda - —

] o N
Hydroxid sodny, 5 % vodny 315, 319 302/352, 305/351/338
roztok
Kyselina chlorovodikova 290, 315, 319,
20 % vodny roztok 335 260, 280, 305/351/338
Etanol, 95 % 225 319 210, 305/351/338, 370/378,

403/235

* - zdroj: karty bezpe&nostnych udajov na http://www.sigmaaldrich.com pre koncentrované latky
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Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 225
H 290
H 302
H 304
H 314
H 315
H 318
H 319
H 335
H 336
H 361d
H 372

H 373
H 410

Velmi horfava kvapalina a pary.

Mobze byt korozivny pre kovy.

Skodlivy po poziti.

Méze byt smrtefny po poZiti a vniknuti do dychacich ciest.

Spbsobuje vazne poleptanie koze a posSkodenie oci.

Drazdi kozu.

Spbsobuje vazne poskodenie oci

Spbsobuje vazne podrazdenie odi.

Mé&ze spdsobit podrazdenie dychacich ciest.

Mé&ze spdsobit ospalost’ alebo zavraty.

Podozrenie z poskodzovania nenarodeného dietata.

Spbésobuje poskodenie organov (pluca) pri dlhdej alebo opakovanej
expozicii vdychovanim.

Méze spdsobit poskodenie organov pri dlhdej alebo opakovanej expozicii.
Velmi toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi uCinkami.

Bezpecénostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210

P 220
P 260
P 280

P 301/310

P 302/352

Uchovavajte mimo dosahu tepla, horucich povrchov, iskier, otvoreného
ohfa a inych zdrojov zapalenia. NefajCite.

Uchovavajte/skladujte mimo odevov/horfavych materialov.

Nevdychujte prach/ dym/ plyn/ hmlu/ vypary/ rozprasenu tekutinu.

Noste ochranné rukavice/ ochranny odev/ ochranné okuliare/ ochranu
tvare.

PO POZITi: Okamzite volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM/lekara.

PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnozstvom vody a mydla.

P 303/361/353 PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo viasmi): Vietky

kontaminované Casti odevu okamzite vyzleCte. Pokozku
oplachnite vodou/sprchou.

P 304/340/310 PO VDYCHNUTI: Presurite osobu na éerstvy vzduch a umoznite

jej pohodine dychat. Okamzite volajte TOXIKOLOGICKE
INFORMACNE CENTRUM alebo lekara.

P 305/351/338 PO ZASIAHNUTI OCIi: Niekolko minut ich opatrne vyplachuijte

vodou. Ak pouzivate kontakiné SoSovky a ak je to mozné,
odstrante ich. PokraCujte vo vyplachovani.

P 305/351/338/310 PO ZASIAHNUTI OCIi: Niekolko minut ich opatrne vyplachuijte

P 370/378

P 403/235

vodou. Ak pouzivate kontakiné SoSovky a ak je to mozZné,
odstrante ich. PokraCujte vo vyplachovani. Okamzite volajte
TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM/lekara.

V pripade poziaru: Na hasenie pouzite suchu chemikaliu alebo
piesok.

Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.
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Poznamka k bezpecnosti prace

PocCas celej prace pouzivajte laboratorny plast, ochranné okuliare a rukavice! Ak nosite
vlastné okuliare, tie na ochranu Vasich oci postacia. Pri kontaktnych SoSovkach treba
tiez pouzit ochranné okuliare! Mladistvi ziaci mézu manipulovat s drazdivymi latkami
(toluén, roztok hydroxidu sodného a roztok kyseliny chlorovodikovej) len pod priamym
dozorom ucitelfa. Po pridani do reakénej zmesi ich koncentracia klesne pod limit

drazdivosti.

Zadanie ulohy
VasSou ulohou je uskutoénit oxidaciu toluénu, kde ako oxidovadlo vystupuje
manganistan draselny v bazickom prostredi (schéma 1). Produkt je biela kryStalicka
latka, ktora vznika pridanim kyseliny do zahusteného roztoku po oddestilovani
Ciastkového mnozstva rozpustadla. Nasledne sa produkt docisti krystalizaciou.

CHs

KMnO4
- A

NaOH, H,0

Schéma 1: Oxidacia toluénu manganistanom draselnym za bazickych podmienok.

Postup

1. Uskutoénenie reakcie

Banku s okruhlym dnom (100 ml) spolu s magnetickym
mieSadielkom uchytte do lapaka na stojan. Do banky pridajte
2,20 g KMnOa4 v 40 ml vody, zapnite mieSanie a pocCkajte kym

sa tuhy podiel rozpusti. Nasledne striekackou alebo pipetou
pridajte 0,8 ml 5% roztoku NaOH a 0,58 ml toluénu. Na

banku nasadte spatny chladi¢ bez zapojenia vody (v pripade

nedostupnosti potrebnych pomdcok je mozné na reakciu

pouzit lubovolni banku s predizenym hrdlom a z&brusom).

Pod banku dajte mieSadlo s ohrevom, olejovy kupel a banku

vloZte do kupela. Reakénu zmes zahrievajte pri teplote
kupefa 120 °C po dobu 3 hodin. Obrazok 1: Aparatura pre reakciu
so spatnym chladi¢om.
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2. Spracovanie reakcie

Po uplynuti tejto doby vypnite ohrev, banku vyberte z kupela a

nechajte volne vychladnut na laboratornu teplotu. Nasledne

privod
vakua
kym sa nestrati fialové sfarbenie roztoku. Na odsavaciu banku —»

Pasteurovou pipetou pridavajte za staleho mieSania etanol, az

S manzetou nasadte Buchnerov lievik s vhodne vystrihnutym
filtraCnym papierom zvlhéenym vodou alebo fritu, zapojte zdroj

vakua a odfiltrujte z reak&nej zmesi vzniknutu tuhu latku.

Obrazok 2: Aparatura pre filtraciu
za znizeného tlaku.
3. Destilacia

Do 100 ml banky s okruhlym dnom prelejte prefiltrovanu reakénu zmes, pridajte
mieSadielko a banku upevnite do lapaka na stojane nad magnetické mieSadlo tak, aby
bola CiastoCne ponorena v olejovom kupeli (hladina filtratu v banke by mala byt
priblizne vo vyske hladiny olejového kupela). Na druhy stojan upevnite do lapaka 50 ml
banku s okruhlym dnom tak, aby bola vo vySke a
vzdialenosti vhodnej na zapojenie Liebigovho

chladica do oboch baniek. Nasadte chladic,

teplomer a zapojte prdd vody vzostupne. Zapnite |
mieSanie a ohrev nastavte na 120 °C (teplota P 4
v kupeli), pricom destilacia zacCina, ked teplota na "?: S ¢
Pelt. P P — ] i

teplomere v Liebigovom chladi¢i dosiahne teplotu o ——
100 °C (teplota varu vody). Vodny roztok destilujte ‘,% l—fi \ o

. TS ~ ~ 7 \\.—-jl ; .,
na objem 10 ml (priblizne 1/2 az 1/3 pbvodného — \

. ( \ E T |

mnozstva. Nasledne odpojte chladi¢, banku tﬁ ] N

s destilaénym zvySkom vyberte z kupela a nechajte

volne vychladnut na laboratornu teplotu. Obrazok 3: Aparatura pre destilaciu
S0 zapojenim vody vzostupne.

4. lzolacia produktu
Banku s destilaénym zvySkom umiestnite do fadového kupela a nasledne pridavajte

Pasteurovou pipetou 20 % kyselinu chlorovodikovu, az kym sledujete vytvaranie
bielych krystalov produktu. Pripraveny produkt reakcie odfiltrujte na Blchnerovom

lieviku alebo frite za znizeného tlaku.
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5. Krystalizacia produktu

Izolovany produkt preneste do 25 ml banky s okruhlym dnom spolu s magnetickym
mieSadielkom. Banku uchopte do lapaka na stojan, pridajte 5 ml vody, banku
umiestnite do olejového kupela na mieSadle s ohrevom a nakoniec nasadte spatny
chladi¢ bez zapojenia vody (aparatura podla obrazku 1). Zapnite mieSanie a ohrev
nastavte na 120 °C. Ked roztok zacne vriet a produkt sa nerozpusti, pridajte
Pasteurovou pipetou cez spatny chladi¢ dalSiu vodu (objem jednej Pasteurovej pipety
predstavuje zhruba 2 ml) a nechajte opat zovriet. Tento postup opakujte, kym sa
vSetky krystaly produktu rozpustia. Nasledne vypnite ohrev, odpojte chladi¢, banku
vyberte z kipela a nechajte volne vychladnut na laboratérnu teplotu. Dalej banku
vloZte na 10 minut do ladového kupefa. Vzniknuté krystaly odsajte filtraciou cez fritu
alebo filter za zniZzeného tlaku na odsavacej banke a na frite alebo filtri ich premyte
s 2 x 15 ml vody. Premyvanie uskutoCnite tak, Ze najprv odpojte zdroj podtlaku (vodna
vyveva, pumpa), nalejte na produkt vodu, Spachtlou premieSajte, odsajte a zopakuijte.
Produkt nechajte susSit na frite alebo filtri presavanim vzduchu po dobu 10 minut.
Ziskany produkt preneste na vopred odvazeny filtraény papier oznaceny Startovnym

cislom.

Poznamky
Pri vypoctoch pouZivajte nasledovné relativne atdmové hmotnosti: A((C) = 12,
Ar(H) =1, Ar(O) = 16; Ar(K) = 39, Ar(Mn) =55, Ar(Na) =23.

Vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych Cislic.

Uloha 1 (7 b)
Produkt na filtracnom papieri oznacenom Vasim Startovym Cislom odovzdajte

dozoru. Body Vam budu pridelené podfa hmotnosti vysuSeného produktu.

Uloha 2 (1,0 b)
Pomocou udajov z elementarnej analyzy uvedenych nizSie vypocitajte sumarny vzorec
(CxHyOz) produktu A. Nasledne vypocitajte jeho molarnu hmotnost.

produkt A: 68,85 % uhlik; 4,95 % vodik; 26,20 % kyslik
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Uloha 3 (3,4 b)

Do tabulky zapiSte udaje, ktoré su zname z textu pracovného postupu. Nasledne
vypocitajte vSetky chybajuce udaje. Potrebné hustoty su vopred uvedené. Dodrzujte
jednotky uvedené v hlavi¢ke tabulky. Pri vypocte ekvivalentov priradte hodnotu 1,0 pre
ako 1). Taktiez zapiSte hmotnost Vami izolovaného produktu a vypocitajte

percentualny vytazok.

ekvivalent | n (mmol) | M (g/mol) | m(g) | V (ml) | p (g/ml)

Toluén 0,867
KMnOa - -
NaOH (5 % vodny roztok) 1,054

produkt A (teor. vytazok) - -

izolované mnozstvo produktu (v gramoch):

percentualny vytazok produktu:

Uloha 4 (0,7 b)
a) Vysvetlite, z akého dévodu ste po reakcii pridali do reakénej zmesi etanol, ktory
spbsobil odfarbenie/vymiznutie fialovej farby. Podporte reakciou.

b) Aku pevnu zlu€eninu ste po reakcii odfiltrovali?

Uloha 5 (1,9 b)

Pomocou 'H NMR spektra uréte Struktiru produktu A. Po uréeni Struktury priradte
jednotlivé signaly prislusnym vodikom pricom viete, Zze pomery hodnét integralov pre
jednotlivé signaly zodpovedaju poctu ekvivalentnych vodikov. Tieto hodnoty
zaokruhlujte na celé &isla. Zapiste vypis z 'H NMR spektra vo forme &n: chemicky
posun (multiplicita, poCet vodikov) pre vSetky signaly produktu (vzorka bola merana
v deuterovanom chloroforme). NapisSte, pri akej hodnote by ste oCakavali absorpcné

maxima v infraCervenom spektre pre funkénu skupinu v produkte A.
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CDCls CDCls

/ TMS

R N

T T T T T T T
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Uloha 6 (1,0 b)
Mate uvedenu vyvolanu TLC platnic¢ku, kde vychodiskovou latkou je toluén. Reakéna
zmes obsahuje toluén a vami pripraveny produkt A.
a) Na zaklade uvedenej TLC platnicky rozhodnite, ktora Skvrna zodpoveda produktu.
b) Vypocitajte Ri hodnoty pre vychodiskovu latku a produkt.
c) Niekedy je potrebné TLC platnicky vizualizovat pomocou vizualizacnych Cinidiel.
Napiste, ktoré zo Skvin sa budu vizualizovat’ po pouZiti jednotlivych Cinidiel:
1. roztok KMnOa4
2. roztok bromkrezolovej zelene

3. nasytenie parami l2a
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vzdialenost (Start — stred Skvrny) v cm
F =

vzdialenost (Start — ciel) vcm

VL = vychodiskova latka
RZ = reakéna zmes
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