RIESENIE A HODNOTENIE PRAKTICKYCH ULOH Z ANALYTICKEJ

CHEMIE
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Pavol Tarapcik

Téma : Analyza chladiacej vody primarneho okruhu jadrového reaktora VVER

Chemikalie: GHS udaje:

Chemikalia Charakteristika H-vety P-vety
. . P280, P302+P352,
Silne kysly katex H319, H315 P305+P351+P338
P280,
10 % (t. j. cca 1:3 P301+P330+P331,
HCl zriedena) H315, H319, H335 P305+P351+P338,
P309+P310
NaOH ¢=0,1 moldm=3 H290, H315, H319
zakladna latka, p.a.
Hydrogenftalan presne odvazena GHS neklasifikovana latka
draselny hmotnost blizka
1,0211 g v liekovke
metylCerven roztok indikatora H225 P210, P243, P280
tymolftalein roztok indikatora H225 P210, P243, P280,
P273, P302+P352
CuSO0Os . 5H,0 p.a. H302, H319, H315 P305+P3514P338
Alterntiva 0.a Eéig :222 Eg;; P261, P273, P280
CuCl,. 2H,0 H400, H411 P305+P351+P338
P202., P281
H3BOs3 p.a. H360 P308+P313.
P405
manitol GHS neklasifikovana latka
glycerol GHS neklasifikovana latka

Pokyny pre hodnotenie v odpovedovom harku a autorské riesenie:

1. Hodnotenie titraénych experimentov sa robi len podla odmeranych objemov:

2. Akceptovana hodnota je priemer/median/zvolena hodnota po posudeni priebehu

experimentu.

3a) Opakovanie titracii (= presnost experimentu) :
2 alebo 3 vysledky, zhoda vysledkov pri opakovani 0,2 cm®=3 b
2 alebo 3 vysledky, zhoda vysledkov pri opakovani 0,4 cm®=2b
2 alebo 3 vysledky, zhoda vysledkov pri opakovani 0,6 cm®=1b
1 vysledok=0,5b
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3b) Spravnost)

Stupnica podla zhody s “master” hodnotou objemu spotrebovaného hydroxidu
Pre vSetky tri priame titracie

do 2% =15 pb 4% =12pb 6% =9pb 8% =6pb 10%=3pb

Kolény je mozné vytvorit z byriet alebo trubic s priemerom cca 1 cm so zuZenim
s nasadenou plastovou hadiékou a tladkou na riadenie prietoku, pod stipec ionexu
vlozit maly chumacik vaty. (Pouzitelnou alternativou su aj 20 ml plastové injekéné
striekacky.)

Ak nie su k dispozicii v dostato€nom mnozstve analytické vahy na vazenie
hydrogenftalanu draselného, organizator navazi do liekoviek mnozstva, ktoré doda
sutaziacim.

Urcenie ,,Master“ hodno6t

Organizator pripravi roztok NaOH rovnaky pre vSetkych a zisti jeho presnu
koncentraciu c(NaOH) titraciou na Standardny roztok hydrogenftalanu draselného
(podla postupu v ulohe 2)

Vzorka sa pripravi s koncentraciami:

priblizne p = 12 g dm= Cu?* (ako CuCl2 alebo CuSQa4)

priblizne p = 12 g dm= HsBOs3

Vamaster = mo - V1/204,23 / Vo / c¢(NaOH)

Vzmaster = Ve - pCu - Va- 2/ (c(NaOH) - Vs - 63,55)

Vomaster = p(Cu) - 2 /63,55 + p(H3BO3) / 61,83) - V4 - Vg / (c(NaOH) - Vs)

Priprava 1 dm? vzorky:

47,15 g pentahydratu CuSOs (alebo 32,20 g dihydratu CuCl» ) a 12 g kyseliny boritej
rozpustte v prevarenej demineralizovanej vode, doplrite na objem 1 dm?® a intenzivne
premiesajte.



Odpovedovy harok — simulované hodnoty:

1. Vypocet potrebnej hmotnosti hydrogenftalanu draselného (M = 204,23 g/mol) na
pripravu roztoku hydrogenftalanu draselného objem Vo = 250 cm3, koncentracia
¢ =0,02 mol dm=3,

m=c-M-Vo=0,02-204,23-0,25=1,0211 g 1 pb

Odvazené mnozstvo: mo = 0,9995 g

Vypocet koncentracie pripraveného roztoku:

co=mo/ (M - Vo)

co = 0,9995 / (204,23 - 0,2500) = 0,019576 mol dm=3 1pb

2a. Pipetovany objem Standardného roztoku hydrogenftalanu draselného.
V1 =50cm?3

Objem spotrebovany pri titracii
V21 =19,15 cm?3 V22 =19,20 cm?3 V2,3 =19,10 cm?3
(za opakovatelnost) 3 pb
Akceptovany objem spotrebovany pri titracii:
V2 =19,15 cm? 1 pb
(za spravnost) 15 pb

2b. NapiSte chemické rovnice dejov prebiehajucich pri tejto titracii

HFt- + OH~ — Ft> + H20

neutralizacna reakcia zakladnej latky s Cinidlom
Hind + OH~ — Ind~ + H20

indikacna reakcia

2c. Vypocet presnej koncentracie roztoku hydroxidu sodného
ci=co-Vi/V2

c1=0,019576 mol dm=3 - 50,00 cm?3/ 19,15 cm3
Koncentracia odmerného roztoku:
c1=0,05111 mol dm™ 1 pb




3a. Zakruzkuijte, ktora zlozka vzorky sa pri vymene zachyti v kolone zo vzorky

HsBO3 CuCls @

CI H* OH-

H2BOs 1pb

3b. Napiste chemicku rovnicu deja prebiehajuceho pri prechadzani vzorky kolénou

CuCl+ 2 RH — (R)2Cu+ 2 H* + 2 CI 2 pb

3c. Vypocet potrebného objemu naplne koldny pri predpokladanej kapacite katexu
Q=1,5moldm

Prepoc¢et hmotnostnej koncentracia Cu vo vzorke p = 10 g dm=
¢(Cu) = p(Cu) / M(Cu) =10 g dm=3/ 63,55 g mol
c(Cu) = 0,1574 mol dm3 1 pb
V3=5-Vs4-2-¢c(Cu)/Q
V3= 5-10cm?-2-0,1574 moldm=3/1,5 mol dm==3=10,49 cm?
3 nb

4. Objem vzorky naneseny na kolénu

V4 =10,00 cm?

Objem ziskaného eluatu po doplneni v odmernej banke
Vs = 250,00 cm?

5a. Pipetovany objem eluatu pri titracii na metylCerver
Ve =50 cm3

Objem spotrebovany pri titracii
V71 =15,00 cm3 V72 =15,00 cm?3
(za opakovatelnost) 3 pb
Akceptovany objem spotrebovany pri titracii:
V7 = 15,00 cm? 1 pb

(za spravnost) 15 pb




5b. Pipetovany objem eluatu pri titracii na tymolftalein

Vg =50 cm?3
Objem spotrebovany pri titracii
Vo1 =23, cm? Vo2 = 23,00 cm?3

(za opakovatelnost) 3 pb
Akceptovany objem spotrebovany pri titracii:
Vo = 23,00 cm?® 1 pb
(za spravnost) 15 pb

6a. Vypocet hmotnostnej koncentracie kyseliny boritej v povodnej vzorke chladiva:
cx=(Vo/Vs—V7/Vs)-cC1) - (Vs/Va)

cx = (23,00 cm3/50 cm?3 — 15,00 cm?/50 cm?®) - 0,05111 mol dm3 - (250 cm3/10 cm3)
cx = 0,2044 mol dm3

Px = cx - M(H3BO3)

px =0,2044 mol dm3.61,83 g molt=12,64 g 4 pb

6b. Vypocet hmotnostnej koncentracie koréznej medi v povodnej vzorke chladiva:

cy=(Vz-c1/Ve)-(Vs/Va) /2
cy = (15,00 cm?® - 0,05111 mol dm3/50 cm?) - (250 cm3/ 10 cm?3) / 2

cy = 0,1916 mol dm~3
py = cy - M(Cu)
pv =0,15333 mol dm3 - 63,55 g mol*

oy =12,18 g dm3 2 pb




7. Za podobné spravne odpovede vzdy po 1 pb , max 5 pb

Kedy je mozné v zmesi dvoch kyselin alkalimetrickou titraciou s vizualnou
indikaciou stanovit’ kazdu zvlast.

Ak maju dostatocne velky rozdiel disociacnych konstant, aby skok pH na titracnej
krivke bol pre pouZity spésob indikacie rozlisitelny.

Kol'ko kyselin by sa teoreticky mohlo stanovit’ vedla seba alkalimetrickou
titraciou s vizualnou indikaciou.

Intervaly indikatorov su Siroké 2 jednotky pH, skok pH ma byt minimalne 4
Jjednotky pH, daju sa teda odlisit' 3 kyslé zloZky v intervale pH 1 — 13, realne len
dve.

Schematicky nakreslite titraénu krivku kyseliny boritej (pKa = 9,1) pri titracii
roztokom 0,1 mol dm- NaOH, bez pridavku polyhydroxylového ¢inidla.
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(znédzorneny ma byt maly a malo strmy skok pH, cela krivka v zasaditej oblasti)

Napiste chemicku rovnicu reakcie kyseliny boritej s glycerolom, ktora
umoziiuje jej nasledné alkalimetrické stanovenie.

| |
H(l.‘,—OH . HO\B/OH HCl:—O\é/OH Glykol H(.l‘.—o\é/o—(l.:H
H(I'.:—OH \OH -H,0 H(;.:—CI>“/T \OH -2H,0 H(]‘.—(?L;r \0——(']:H
Glykol, Glycerin H H

(Vznikne kyselina s pK = 4,7)

Co je to kapacita vymieriaca iénov?
Mnozstvo (latkové) funkénych skupin vztiahnuté na jednotku objemu (objemova
kapacita) alebo hmotnosti (hmotnostna kapacita) ionexu.
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Maximalne 15 bodov

Uloha 1 (9 b)

Hmotnost rekrystalizovaného produktu, vysuseného statim cez noc (7 b)
m=<0,10g pocCet bodov=7.m/0,10 b
0,10g=m=<0,15¢ piny pocet bodov (7 b)
0,59g=m=<0,21g pocet bodov=7.[1-(m-0,15)/0,06] b
m=0,21g Ob

Ak sutaziaci produkt neprekrystalizoval, po vysuSeni cez noc sa pridelia body:
m<0,52 g pocCet bodov=4.m/0,52b
0,52g=m=<0,60g pocet bodov=4.[1-(m-0,52)/0,08] b
m 2= 0,60 g Ob

Tenkovrstvova chromatografia (1 b)

Oznacenie platnicky Start, ciel, VL, P 4x0,10b=0,4b
Vyvolanie platni¢ky na platnicke je spravna Skvrna VL 0,3 b

na platniCke je spravna Skvrna P 0,3 b (v pripade,
Ze sa v produkte nachadza aj VL 0 b)

Kontrola teploty topenia (1 b)

Spicku teplomera potrite jemnou vrstvou silikénovej pasty. Nasledne $picku potrite
o vysuSeny produkt, tak aby na nej ostal zachyteny. Teplomer dajte do lapaka nad
mieSadlo s ohrevom a spustite ho tak, aby sa SpiCka priamo dotykala vyhrevnej Casti
mieSadla. Sledujte a zaznamenaijte, kedy sa pozorovana latka roztavi (tabulkova
hodnota t. t. je 122 °C).

Cela latka sa roztopi v rozmedzi 115-125 °C 1b
Cela latka sa zacne topit pod 115 °C a cela sa roztopi do 125 °C 05b
Cast latky ostane neroztopena do 125 °C 0Ob

Uloha 2 (1,0 b)

Odcitanie vzdialenosti 8kvin a vypoCet Rr hodnoty VL aP po 0,5 b. RF ma byt
uvedena na dve desatinné miesta. V opa¢nom pripade zrazky po 0,05 b.



Uloha 3 (0,8 b)
Acetofendn = A
na = ma/Ma = Va.pa/Ma = 0,50 cm?®. 1,03 g.cm=/120 g.mol* = 4,3.10 mol = &a (0,2 b)
NaClO =B
ne = me/Ms = we.m/Mg = wg.V.ps/Ms = 0,047.1,11 g.cm=3. 20 cm?®/74 g.mol*=0,014
mol &g = nB/vB = 0,014/3 = 4,7.1073 (0,2 b)
limitujucou latkou je acetofendén (0,2 b)
kys. benzoova = C
Nc=na, Mc=na.Mc=4,3.102mol. 122 g.mol*=0,52g (0,2 b)
Vytazok v g ma byt zaokruhleny na dve platné Cislice, pri uvadzani vacsieho poctu
platnych Cislic strhnut 0,05 b.
Uloha 4 (0,8 b)
Za kazdu spravnu Strukturu 0,2 b.
OH

/©/Br @EOH Br, @ zried. HNO3 ©:OH /@/NOZ
+ B S—— —_— +
HO Br CS; . NO; HO™ ™~

A B

Uloha 5 (1,0 b)
Za kazdu spravnu Strukturu 0,2 b. Za zdévodnenie selektivity 0,2 b.

OH ONa OH OH
NaOH CO, COONa  Hj0* COOH
—_— — —

E F G

| A
o)

A

©/COOH

H

Proces spociva v nukleofilnej adicii fenoxidu sodného na oxid uhli€ity, kde vznikajuca

karboxylatova skupina sa viaze do orto-polohy vdaka koordinacii na sodnom katione.

@ Na
~ OH

/* H cooNa J_rH" COONa
|| —_—



Uloha 6 (1,0 b)
Za kazdu spravnu Strukturu 0,2 b. Za priradenie signalov pre | 0,2 b. Za priradenie

signalov pre J 0,4 b. (1 signal z vypisu NMR = 0,1 b)

1.40 1.400

4,09
2.44 OH,, 5,
7,41-7,22 7,28-7,20  7,28-7,20

|, 51: 7,28-7,20 (m, 10H); 4,09 (s, 2H)
J, 8n: 11,22 (s, 1H); 7,41-7,22 (m, 5H); 2,44 (s, 2H); 1,40 (s, 6H)

Uloha 7 (1,4 b)
Za spravne Strukturne vzorce K-R po 0,2 b (uznat’ aj produkt dvojnasobnej reakcie

s Bradyho €inidlom). Za spravny nazov zluc¢eniny K 0,2 b.
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