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

Rastislav Serbin

Maximalne 25 bodov (57 pomocnych bodov), 1 pb = 0,4386 b
Doba riesenia: 150 minut

Stanovenie sédy a kyseliny boritej v zmesi

Analyticka chémia patri medzi zakladné piliere chemickych vied, pretoZze umoZriuje
ziskavat spolahlivé informacie o zloZeni latok a materialov. Medzi klasické a dodnes
velmi presné metody patria objemové (titracné) metody, zaloZené na presne
definovanych chemickych reakciach a dbslednom dodrZiavani experimentalneho
postupu.

V tejto praktickej ulohe sa budete zaoberat analyzou zmesi dvoch chemicky
odlisnych latok — uhli¢itanu sodného a kyseliny boritej. Obe latky maju kyselinovo-
zésadity charakter, av$ak ich spravanie v roztoku sa podstatne lii. Ulohou riesitela je
tieto rozdiely vhodne vyuZit, zvolit spravny analyticky postup a na zaklade
experimentalnych udajov urcit zastupenie jednotlivych zloZiek v analyzovanej vzorke.
Uloha preveruje schopnost vykonévat neutralizaéné a spétné titracie, porozumenie
zraZacim reakciam a ulohe komplexotvornych latok v analytickej chémii.

Uloha: Vzorka je koncentrovany vodny roztok, obsahujuci zmes uhligitanu sodného
(Na, CO3 ) a kyseliny boritej (H; BO3 ), ktora sa po kvantitativnom preneseni do
odmernej banky doplni destilovanou vodou na objem 100,00 cm3. Vasou ulohou je
stanovit jej zloZenie pomocou neutralizacnych titracii.

Pomécky:

odmerné banky 100 cm? so zatkami (3 ks) a 250 cm?® (1 ks), titraéna banka 250 cm?
(2-3 ks), byreta 25 cm? (1 ks), nedielikovana pipeta 25 cm? (1 ks), kadi¢ky 150 — 250
cm? (spolu 3 ks), filtragny lievik, filtracny kruh, filtracny papier, laboratérny stojan (1-2
ks), krizova svorka (1-2 ks), drziak na byretu (1 ks), sklenena tycinka, balénik,
rychlovahy, lodi¢ka alebo hodinové sklicko

Chemikalie a roztoky:

Kazdy sutaziaci

- vzorka v odmernej banke (koncentrat na doplnenie do 100 cm?),
- 250 cm? roztoku NaOH v odmernej banke (c = 0,10 mol-dm-3)



Spoloéné pre vSetkych sutaziacich s potrebou na jedného ziaka
- roztok HCI, ¢ = 0,20 mol-dm (cca 50 cm?)
- roztok CaCl,, cca 1,0 mol-dm (cca 25 cm3)

- manitol (cca 6 g)
- destilovana voda
- roztoky indikatorov: fenolftalein, bromtymolova modra (par kvapiek)

GHS udaje
Chemikalia H-vety P-vety
HCI H314, H290 P280,
P301+P330+P331,
P305+P351+P338
Na2COs3 H319 P280, P305+P351+P338
H3BOs3 H360FD P280, P308+P313
NaOH H314 P280,
P301+P330+P331,
P305+P351+P338
CacCl, - -
Manitol — -
Fenolftalein H351 P280, P308+P313

Brémtymolova modra — _

1. Postup prace
1.1 Spracovanie vzorky

Dodany koncentrovany roztok vzorky v odmernej banke s objemom 100 cm? (V1),
doplnte destilovanou vodou po znacku a dékladne premieSajte. Z pripraveného roztoku
odpipetujte 25,00 cm?® (V2) do kadicky. Pridajte priblizne 10 cm? roztoku CacCl, ,
premieSajte a nechaijte kratko stat. Vzniknutu zrazeninu odfiltrujte a dékladne premyte
destilovanou vodou (nepresiahnite objem 100 cm?). Filtrat si odlozte pre dalSie
spracovanie.

1.2 Stanovenie prvej zlozky vzorky

Zrazeninu na filtri rozpustite v 25,00 cm? (V3) roztoku HCI (¢ = 0,20 mol-dm=3) (c1).
Ziskany roztok kvantitativne preneste do odmernej banky s objemom 100 cm? (V4) a
doplrite destilovanou vodou po znacku. Z tohto roztoku odpipetujte 25,00 cm? (V5) do
titracnej banky, pridajte cca 50 cm?® destilovanej vody, par kvapiek brémtymolovej
modrej a titrujte roztokom NaOH ¢ = 0,10 mol-dm (c2) do stabilnej zelenej farby



roztoku. Postup podla potreby opakujte. Spotreby (V61; V62; V63 ..V6n) zaznamenajte
do odpovedového harku a uréte akceptovanu hodnotu spotreby (V6akc.).

1.3 Stanovenie druhej zlozky vzorky

Odlozeny filtrat kvantitativne preneste do odmernej banky s objemom 100 cm? (V7),
doplnte destilovanou vodou po znaCku a premieSajte. Z pripraveného roztoku
odpipetujte 25,00 cm?® (V8), pridajte priblizne 2 g manitolu, ktory si odvazite na
rychlovahach, par kvapiek fenolftaleinu a titrujte roztokom NaOH do prvej stabilnej
svetloruzovej farby. Postup podla potreby opakujte. Spotreby (V91; V92; V93 ..V9n)
zaznamenajte do odpovedového harku a urcte akceptovanu hodnotu spotreby (V9akc.).

2. Vypocty a vyhodnotenie
2.1 Vypocitajte latkové mnozstvo (n1) a hmotnost Na, CO; (m1) v pédvodnej vzorke.
M (Na, CO; ) = 106 g mol.

2.2 Vypocitajte latkové mnozstvo (n2) a hmotnost H; BO; (m2) v povodnej vzorke.
M (H3sBO; ) = 61,832 g mol

2.3 Urcte hmotnostné zlomky oboch zlozZiek Na, CO; (w1) a H; BO3; (w2) vo vzorke
pred jej rozpustenim vo vode.

Upozornenie: Poradie otazok a uloh pre vypoéty nemusi koreSpondovat' s poradim

uloh v postupe.

3. Otazky (vyplnte v odpoved’'ovom harku)

3.1 Napiste rovnicu zrazania po pridani CaCl..

3.2 Zdbévodnite pouzitie spatnej titracie pri stanoveni Na, CO; .

3.3 Vysvetlite ulohu manitolu pri titracii.

3.4 PreCo nie je mozné kyselinu boritu titrovat’ priamo hydroxidom sodnym?
3.5 Uvedte dva mozné zdroje systematickej chyby pri analyze tejto vzorky.

3.6 Prec€o kyselina borita a uhli¢itan sodny v roztoku prakticky vobec nereaguju?



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

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

Samuel Andrejéak, Peter Dudas, Martin Putala

Maximalne 15 bodov

Doba rieSenia: 130 minut + 45 minut zahrievanie

Haloformova reakcia acetofenénu s bielidlom

V tomto kole chemickej olympiady bude Vasou ulohou uskuto¢nit’ haloformovu reakciu

acetofenonu (1-fenyletanénu) s chlérnanom sodnym pritomnym v bielidle za

bazickych podmienok. Chlérnan sodny sluzi ako zdroj chlérovych katiénov, ktoré

postupne substituuju kyslé vodiky v acetofendne.

O
1. NaClO, H,0, NaOH
> A
2. HCI
Material a pomocky:
kategéria pomocka pocet| kategdria pomodcka pocet
banka s okrthlym dnom 1 miesadlo s ohrevom 1
50 ml
odmerny valec 25 ml 1 vahy 1
odmerny valec 5 ml 1 pristroje | zdroj vakua
(membranova/vodna 1
Erlenmeyerova banka 1 vyveva)
100 mi UV lampa 1
oddelovaci lievik so zatkou 1 kancelérska spinka 1
100 ml
kance[érlfke noZnice 1
spatny chladic 1 POMOCKY I eruzka 1
sklo pravitko 1
nadoba na vodny kupefl 1 . |ochranné okuliare 1
. ochranné - :
Pasteurova pipeta 3 pomécky ochranné rukavice 1
kadicka 400 ml 1 laboratorny plast 1
kadicka 100 ml 1 iné kapilary na TLC 1
kadicka 50 ml 1 savicka k Past. pipete 1
odsavacia banka 1 vZigka 1
Petriho miska 1 y
frita S2 1 manzeta na odsavaciu 1
banku
liekovka 3 filtracny papier 1




stojan 1 magnetické mieSadielko
lapak vacsi a mensi 1+1
svorka 2
Kov spachtla 1
pinzeta 1
kovovy kruh 1
Chemikalie:
chemikalia, obal H-veta* P-veta*
Acetofenén, 0,5 ml v oznaéenej liekovke 264, 270, 280,
(do reakcie) a kvapka v oznacenej liekovke 302, 319 301/312/330,
(pre TLC) 337/313, 501
S bielidlo obsahujuce 4,7 % NaClO 273, 280,
avo, v|e|. 0(3. sahujuce 4,7 % Na , 290. 314, 400 303/361/353
v spolo¢nej flasi
312, 391
Destilovana voda, v oznacenej stricke ) i
alebo flasi
Hydroxid sodny, 5 % vodny roztok, 315. 319 302/352,
v spoloéne;j flasi ' 305/351/338
Siri€itan sodny, 10 % vodny roztok, ] i
v spolo¢nej flasi
Kyselina chlorovodikova, 20 % vodny 260, 280,
roztok, v spolo¢ne;j flasi 290, 315, 319, 335 305/351/338
Ben’zm Iekvarensky dalej uvadzany’ ako 295, 304, 315, 336, 210, 261, 273,
hexan (zloZzka eluentu na TLC hexan:etyl- 373 411 301/310,
acetat 3:1), v spolo¢nej flasi ' 305/351/338
Etyl-acetat, samotny a ako zlozka eluentu 225. 319, 336 210,305/351/338,

na TLC, v spoloCne;j flasi

370/378, 403/235

* - zdroj: karty bezpe&nostnych udajov na http://www.sigmaaldrich.com pre koncentrované latky

Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 225 Velmi horlava kvapalina a pary.

H 290 Mé&ze byt korozivny pre kovy.

H 302 Skodlivy po poziti.

H 304 Méze byt smrtelny po poziti a vniknuti do dychacich ciest.
H 314 Spdsobuje vazne poleptanie koze a poskodenie odi.

H 315 Drazdi kozu.

H 319 Spbsobuje vazne podrazdenie o¢i.

H 335 Méze spbsobit’ podrazdenie dychacich ciest.

H 336 Méze spbsobit’ ospalost alebo zavraty.




H 373 Méze spbsobit’ poSkodenie organov pri dlhdej alebo opakovanej expozicii.
H 400 Velmi toxicky pre vodné organizmy.

H411 Toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi u€inkami.

Bezpecénostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210 Uchovavajte mimo dosahu tepla, horucich povrchov, iskier, otvoreného ohna a
inych zdrojov zapalenia. Nefajcite.

P 260 Nevdychujte prach/ dym/ plyn/ hmlu/ vypary/ rozprasenu tekutinu.

P 261 Zabrante vdychovaniu prachu/dymu/plynu/hmly/par/aerosolov.

P 264 Po manipulacii starostlivo umyte pokozku.

P 270 Pri pouzivani vyrobku nejedzte, nepite ani nefajcite.

P 273 Zabrante uvolneniu do zivotného prostredia

P 280 Noste ochranné okuliare/ ochranu tvare.

P 337/313 Ak podrazdenie o€i pretrvava: vyhladajte lekarsku pomoc/ starostlivost.
P 301/310 PO POZITi: Okamzite volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM/lekara.

P 301/312/330 PO POZITi: Pri zdravotnych problémoch volajte TOXIKOLOGICKE
INFORMACNE CENTRUM/ lekara. Vyplachnite usta.

P 302/352 PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnozstvom vody a myd|a.

P 303/361/353 PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): VSetky kontaminované &asti
odevu okamzite vyzledte. Pokozku oplachnite vodou/sprchou.

P 305/351/338 PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko mindt ich opatrne vyplachujte vodou. Ak
pouzivate kontaktné SoSovky a ak je to mozné, odstrante ich. Pokracujte vo
vyplachovani.

P 312 Pri zdravotnych problémoch volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM/lekara.

P 370/378 V pripade poziaru: Na hasenie pouzite suchu chemikaliu alebo piesok.

P 391 Zozbierajte uniknuty produkt.

P 403/235 Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.

P 501 Zneskodnite obsah/ nadobu v zariadeni schvalenom pre likvidaciu odpadov.

Poznamka k bezpecnosti prace:

Mladistvi Ziaci mézu manipulovat’ s drazdivymi latkami (roztok hydroxidu sodného a
roztok kyseliny chlorovodikovej) len pod priamym dozorom ucitefa. Po pridani do
reakénej zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti. PoCas celej prace
pouzivajte ochranné okuliare! Ak nosite vlastné okuliare, tie na ochranu Vasich oci

postacia. Pri praci pouzivajte tiez ochranné rukavice.



Postup

1. Haloformova reakcia

Do 50 ml banky s okruhlym dnom nalejte 20 ml bielidla Savo, t.]. 4,7 % roztok
chlérnanu sodného. Nasledne odmernym valcom pridajte 4 ml 5 % roztoku hydroxidu
sodného, 0,5 ml acetofendnu a nakoniec viozte do banky magnetické mieSadielko.
Banku uchytte menSim lapakom na stojan, umiestnite na rfiu vzdusny chladi¢ (spatny
chladi¢ bez zapojenia vody) a jemne ho prichytte vacsim lapakom (obr. 1a). Pod banku
umiestnite miesSadlo s ohrevom spolu svodnym kupelom (na kupel pouZite
destilovanu vodu a vloZte do neho kancelarsku spinku). Banku ponorte do kupela,
zapnite ohrev a zahrievajte na mierny var kupefa po dobu 45 minut. Po tomto Case
vypnite ohrev, banku vyberte z kupela, odpojte chladi¢ a eSte do horucej zmesi

Pasteurovou pipetou pomaly pridajte 5 ml 10 % roztoku siri¢itanu sodného.

b)

Obrazok 1: Aparatura a) pre reakciu a pre rekrystalizaciu, b) pre extrakciu.

2. lzolacia produktu

Reakénu zmes nechajte vychladnut na laboratérnu teplotu ponorenim banky do 400
ml kadi¢ky so studenou vodou. Pridajte 25 ml 4 % hydroxidu sodného a zmes preneste
do oddelovacieho lievika, ktory umiestnite do kruhu na stojan (obr. 1b). Pridajte 10 mi
etyl-acetatu, lievik uzavrite, pretrepte a nasledne otvorte kohut na uvolnenie tlaku
(pocCas pretrepavania lievikom na nikoho nemierte!). Pretrepavanie opakujte trikrat.
Lievik dajte spat do kruhu, odzatkujte a pocCkajte pokial sa nevytvori jasné rozhranie



medzi vodnou (spodna vrstva) a organickou fazou (horna vrstva). Nasledne vodnu
vrstvu vypustite do 100 ml Erlenmayerovej banky a organicku vrstvu vylejte cez vrchny
otvor lievika do 100 ml kadiCky. Vodnu vrstvu nalejte naspat’ do oddefovacieho lievika
a extrahujte ju dalSimi 10 ml etyl-acetatu. Etyl-acetatové vrstvy z extrakcie vylejte do
nadoby na organicky odpad. Erlenmeyerovu banku s vodnou fazou ponorte do
l[adového kupela v 400 ml kadiCke a pridavajte Pasteurovou pipetou 20 % roztok
kyseliny chlorovodikovej az pokym sledujete tvorbu bielych kryStalov. Produkt odsajte
cez fritu na odsavacej banke s manzetou za zniZzeného tlaku a nechajte ho susit na

frite 5 minuty presavanim vzduchu.

3. Rekrystalizacia produktu

Izolovany produkt preneste do 50 ml banky s okruhlym dnom s magnetickym
mieSadielkom a pridajte 4 ml vody. Banku upevnite lapakom do vodného kupela na
mieSadle s ohrevom a nasadte na nu vzdusny chladi¢ (spatny chladi¢ bez zapojenia
vody) (obr. la). Zmes v banke zahrievajte za mierneho varu vodného kupela.
V pripade, ze sa produkt cely nerozpustil, opatrne pridajte cez chladi¢ Pasteurovou
pipetou dalSiu vodu (2 ml) a vodny kupel nechajte opat’ zovriet. Proces opakujte az
pokym sa vSetok produkt nerozpusti. Nasledne vypnite ohrev a banku nechajte volne
vychladnut’' na laboratérnu teplotu a potom ju vioZte do fadového kupefa. Ked uz
nebudete pozorovat vypadavanie bielych krystalov, odsaijte ich cez fritu s odsavacou
bankou a manzetou. Po odsati roztoku nechajte produkt 5 minut susit presavanim
vzduchu, potom ho preneste na vopred odvazeny a oznaceny filtraCny papier

a odvazte spolu s papierom.

4. Tenkovrstvova chromatografia (TLC)

Vzorky vychodiskovej latky a produktu rozpustite v malom mnoZstve etyl-acetatu
(priblizne 0,5 ml, ¢o zodpoveda polovicnému objemu Pasteurovej pipety). Na TLC
platni¢ku narysujte ceruzkou opatrne Ciaru (aby sa neposkodil jej povrch) 1 cm od
spodného okraja (obr. 2a). Kapilarami naneste vzorku roztoku vychodiskovej latky
(oznaCeny VL) a Vasho produktu (oznaCeny P). NanaSanie zrealizujte nasledovne:
naneste latku na platni¢ku raz a nechajte ju adsorbovat’ na povrch platni¢ky (nastava
ked uz nevidite Skvrnu po roztoku) a tento postup zopakujte eSte 2-krat na to isté
miesto pre jednu latku (obr. 2b). Ako vyvijaciu nadobu pouzite 50 ml kadic¢ku, nalejte

do nej zmes hexan:etyl-acetat (3:1) do vySky 0,5 cm, platni¢ku opatrne viozte pinzetou



do kadicky a zakryte Petriho miskou. Ked rozpustadlo vystupi na vzdialenost asi 1 cm
pod horny okraj, platniCku vyberte z kadi¢ky a Ciarou oznacte ciel, t. j. pokial vystupilo
rozpustadlo (obr. 2c). PlatniCku nechajte samovolne ususit. Zaznacte Skvrny viditelné

pod UV lampou a vypocitajte hodnoty Rr pre jednotlivé Skvrny.

vzdialenost (Start-stred Skvrny) v cm

vzdialenost (5tart-ciel) v cm

a) b) ) S ciel’
o
o
b=t ==F~1 F-9-9- F-1--t-1  Start
VL P VL P VL P

Obrazok 2: Tenkovrstvova chromatografia (TLC).

Produkt na oznaéenom filtraénom papieri a oznaéenu TLC platni€¢ku odovzdajte

dozorul!

Poznamky
Pri vypodtoch pouzivajte nasledovné relativhe atdmové hmotnosti: A((C) = 12,
Ar(H) =1, A(O) = 16, Ar(Na) = 23, A(Cl) = 35.

Vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych Cislic.

Uloha 1 (9 b)
Produkt na odvazenom filtracnom papieri a TLC platnic¢ku, oznacenom Vasim
Startovym ¢€islom, odovzdajte dozoru! Body Vam budu pridelené podfa hmotnosti

vysuSeného produktu a na zaklade vyhodnotenia platnicky TLC.

Uloha 2 (0,6 b)
Pomocou udajov z elementarnej analyzy vypocitajte sumarny vzorec (CxHyO:)
produktu A.

Elementarna analyza produktu A: 68,85% uhlik, 4,95% vodik, 26,20% kyslik



Uloha 3 (2,9 b)

Do tabulky zapiSte udaje, ktoré su zname z textu pracovného postupu. Nasledovne
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)

Acetofendn 1,03
Savo (4,7% roztok NaClO) - 1,11
NaOH (5 % vodny roztok) 1,055

produkt A (teor. vytazok) - -
izolované mnozstvo produktu (v gramoch):
percentualny vytazok produktu:

Uloha 4 (0,4 b)
Vypocitajte Rr hodnotu vychodiskovej latky (VL) a produktu (P).

Uloha 5 (1,1 b)

Ak by ste pripraveny produkt podrobili *H NMR analyze, ziskali by ste spektrum
s nasledovnym zapisom pre jednotlivé signaly:

on: 12,08 (br. s, 1H), 8,16-8,13 (m, 2H), 7,65-7,61 (m, 1H), 7,52-7,35 (m, 2H) ppm.

Na zaklade tychto hodnét navrhnite Strukturu produktu a priradte jednotlivé signaly.

Uloha 6 (1,0 b)

NapiSte produkty jednotlivych reakcii E-H, ktoré vedu kvyrobe Kkyseliny
acetylsalicylovej (ucinnej zlozky acylpyrinu). Premena vychodiskového fenolu na
medziprodukt F sa nazyva Kolbeho-Schmittov proces. Vysvetlite, ¢o podmienuje

orientaciu nového substituenta pri elektrofilnej aromatickej substitucii v tomto procese.

OH o 0
NaOH co, HsO" . )LOJ\

—  » E —% F ——>»

10



Autori: Mgr. Samuel Andrej¢ak, Peter Dudas, doc. RNDr. Martin Putala, CSc.,
RNDr. Rastislav Serbin, PhD.

Recenzenti: doc. RNDr. Peter Magdolen, PhD., doc. Ing. Jan Reguli, CSc. (veduci
autorského kolektivu) , RNDr. Peter TroSka, PhD.

Slovenska komisia Chemickej olympiady
Vydal: NIVAM — Narodny institut vzdelavania a mladeze, Bratislava 2026

11



