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PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategoria A — 58. ro¢nik — Skolsky rok 2021/22
Celostatne kolo

Jozef Sochr

25 bodov
Doba rieSenia: 150 minut

Uloha: Chemicky rozbor vzorky mosadze

Mosadz ako zliatina kovov medi a zinku ma v priemysle Siroké uplatnenie pri vyrobe
chladiCovych rurok, dychovych hudobnych nastrojov, dekoraCnych predmetov a
sucCiastok do cCerpadiel. Je dobrym vodiCom tepla, odolava korézii a nie je
feromagneticka, ¢o ulahcuje mechanické oddelenie mosadzného odpadu od inych
kovov ¢i zliatin pri recyklacii. V zavislosti od zlozenia m6ze nadobudat’ Cerveno-zlaté
alebo striebristo-biele zafarbenie, pricom farebnost a iné vlastnosti sa mierne liSia
v zavislosti od pomeru medi a zinku, pripadne primesi, ktorou méze byt legovaci

prvok, napriklad cin, hlinik, kremik, mangan, nikel alebo olovo v malych mnozstvach.

Vasou ulohou je pozorne sledovat zmeny po€as experimentov a zistit’ obsah
medi, zinku, pripadne primesi vrozpustenej vzorke mosadze na zaklade
komplexometrickych titracii. Do odpovedového harku zapiSte vSetky informacie a

udaje ziskané pocas titracie a vyrieSte jednotlivé ulohy.

Potrebné chemikalie:

latka forma mnozstvo H-vety P-vety
Ly , . . resn

siran zino€naty Standardna pres ’e

. . uvedené na 302, 318, 410 270, 273, 280
heptahydrat latka .

liekovke
chelaton Il odmemy | 550 ¢ms 332 261, 271, 304+340
roztok

timivy roztok pH 10 roztok 50 cm? - -
urotropin tuhy 59 228, 317 210, 280, 302+352
. . , 201, 202, 264,
tiomocCovina tuhy 59 302, 351, 361 301+312, 308+313
indikator murexid tuhy 0,59 - -
indikator xylenolova oranz tuhy 0,59 - -
deionizovana/destilovana 700 cm? i i
voda




Laboratdérne zariadenie:

odmerné banky: 100 cm?, 250 cm?3, 500 cm?

titracné banky: 3x250 cm?; kadicky: 4x50 az 100 cm?

pipeta nedielikovana: 10, 20 cm?3 a 50 cm?; byreta 25 cm?, stojan a drziak na byretu
odmerny valec 10 cm?3, 50cm?

byretovy lievik, kvapkadlo, hodinové sklicka, sklena ty€inka, stricka s vodou, lyzi¢ky,
Spachtlicka

filtraCny papier (nastrihané kusky), pruzky vSeobecného indikatora, pipetovaci baldnik
tuhé chemikalie a zasobné roztoky latok su v prislusnych nadobach v digestore a
v oznacenych nadobach na pracovnom stole

Princip:

Vo vaSej vzorke su pritomné kationy kovov: medi, zinku, pripadne blizSie
neSpecifikovanej primesi. Kvantitativne zloZzenie majoritnych zloZiek v analyzovanej
zmesi sa vykona titraciami s odmernym roztokom disodnej soli EDTA (chelatén IlI).
Najprv sa stanovi sumarne latkové mnoZstvo reagujucich i6nov, potom sa mednaté
idny maskuju pridanim tiomocoviny (tvori sa bezfarebny komplex) a stanovi sa latkové
mnoZzstvo zinoCnatych idénov.

Uprava vzorky:

Vzorka tuhej mosadze (hmotnost mi uvedena na nadobe) s obsahom Cu a Zn sa
previedla do roztoku rozpustanim v malom objeme koncentrovanej kyseliny dusicne;j.
Po rozpusteni sa vzniknuty roztok kvantitativne preniesol do odmernej banky
s objemom 100 cm?3, ktord mate na pracovnom stole. Banku so vzorkou doplrite po
znacku deionizovanou/destilovanou vodou a roztok doékladne premieSajte.

Priprava standardného roztoku siranu zino¢natého:

Standardna latka — heptahydrat siranu zinoénatého s presne znamou hmotnostou — je
v oznacenej liekovke na pracovnom stole. Obsah liekovky kvantitativne preneste do
odmernej banky s objemom 250 cm3. Banku dopliite po znacku deionizovanou/
destilovanou vodou a dbékladne ju premieSajte.

Priprava odmerného roztoku chelaténu lll a jeho Standardizacia:

1) Pripravte odmerny roztok chelatonu Ill: pipetujte 50,00 cm?® zasobného roztoku
chelaténu Il do odmernej banky s objemom 500 cm?3, dopliite po znacku
deionizovanou/destilovanou vodou a obsah dékladne premiesaijte.

2) Odmernym roztokom chelatonu Il preplachnite a naplrite byretu.



3)

4)

5)
6)
7)

Do titratnej banky napipetujte 20,00 cm?® (V1) pripraveného standardného roztoku
siranu zino¢natého. Pridavkom priblizne pol lyzicky tuhého urotropinu upravte pH
roztoku na hodnotu 5 — 5,5. Pridajte na Spi¢ku lyzi¢ky tuhy indikator xylenolovu
oranz (dalej len XO), zmes premieSajte do rozpustenia zloziek a skontrolujte jej
sfarbenie (pri spravnom pH je vzorka ruzovofialova).

Zmes titrujte roztokom chelatonu Ill. Pocas titracie kontrolujte pomocou pruzku
vSeobecného indikatora pH zmesi a udrzujte ju na predpisanej hodnote. V titracii
pokracujte, kym sa neobjavi odlisné zafarbenie roztoku.

Opakuijte titraciu tolkokrat, kofkokrat to povazujete za potrebné.
Urcte priemernu/akceptovanu spotrebu (V2) chelatonu lil.

Vypocitajte presni koncentraciu odmerného roztoku chelatonu 11l v mol dm=3.

Stanovenie obsahu kovov vo vzorke mosadze

a)

b)

f)

Pipetujte 10,00 cm?® (V3) pripraveného roztoku vzorky do titracnej banky. Zmes
zriedte priblizne 50 cm? destilovanej/deionizovanej vody a upravte pH roztoku na
hodnotu 7 az 7,5 pomocou amoniakalneho timivého roztoku. Pridajte indikator
murexid a titrujte odmernym roztokom chelatonu Ill, kym zmes nezmeni zafarbenie
(spotreba Vai). Poclas titracie kontrolujte a udrzZiavajte konstantnu hodnotu pH.
V odpovedovom harku opiste vSetky farebné zmeny, ku ktorym doSlo pri uprave
a titracii vzorky. Po ukonceni titracie roztok vylejte.

Do titranej banky pipetujte 10,00 cm? (V3) pripraveného roztoku vzorky a pridajte
priblizne 50 cm® destilovanej/deionizovanej vody. Postupne pridavajte tuhu
tiomocovinu, kym nedosiahnete potrebni zmenu zafarbenia zmesi. Nasledne
upravte pH roztoku pridanim tuhého urotropinu na hodnotu priblizne 5 az 5,5. pH
roztoku kontrolujte pomocou pruzku vSeobecného indikatora. Pridajte indikator XO
(titrovana zmes ma mat fialovoCervené sfarbenie) a titrujte odmernym roztokom
chelatéonu lll, kym zmes nezmeni zafarbenie (spotreba Vs). Pocas titracie
kontrolujte a udrziavajte konstantnu hodnotu pH.

Titracie v kroku a) resp. b) opakujte tolkokrat, kolkokrat to povazujete za potrebné
pre urCenie ¢o najpresnejSej akceptovanej hodnoty.

Urcte priemerné/akceptované spotreby (Va, Vs) odmerného roztoku chelatonu .

Vypocitajte hmotnostny zlomok medi, zinku a neidentifikovanych inertnych prisad
v pévodnej vzorke mosadze.

Vyrieste ulohy v odpovedovom harku.



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE
Chemicka olympiada — kategoria A — 58. rocnik — Skolsky rok 2021/22
Celostatne kolo

Samuel Andrejéak, Lucia Feriancova, Martin Putala

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: 150 minut + 40 minut zahrievanie

Priprava erytrozinu B

Vasou ulohou bude pripravit erytrozin B jednokrokovou syntézou z fluoresceinu.
Reakcia predstavuje Stvornasobnu elektrofiinu aromaticku jodaciu za bazickych
podmienok (schéma 1). Pri izolacii produktu vyuZijete extrakciu, oddestilovanie
rozpustadla a zrazanie nepolarnym rozpustadlom. Produkt predstavuje svetlo-
oranzovu latku, ktora ma vlastnosti acidobazického indikatora a pouziva sa ako

farbivo.
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fluorescein erytrozin B

Schéma 1. Syntéza erytrozinu B elektrofilnou aromatickou substittciou fluoresceinu.

Material a pomécky:

2 x 50 ml banka s okruhlym dnom, 1 x 10 ml, 1 x 50 ml a 3 x 25 ml odmerny valec, 2 x
50 ml, 1 x 200 ml kadi¢ka, 1 x 100 ml Erlenmeyerova banka, 3 x vialka (liekovka), 1 x
Petriho miska, magnetické mieSadlo s ohrevom, magnetické mieSadielko, spatny
chladi¢, 2 x hadica na chladi¢, Liebigov chladi¢, 2 x filtrany lievik, oddelovaci lievik so
zatkou, 2 x stojan, 2 x lapak, 2 x svorka, 1 x kovovy kruh, odsavacia banka s manzetou,
teplomer so zabrusom, frita s porozitou S3, zdroj vakua (vodna vyveva, membranova
pumpa), 3 x Pasteurova pipeta, olejovy kupel, kancelarska spinka, filtracny papier,
ceruzka, pravitko, pinzeta, 2 x kapilary na TLC, 2 x TLC platni¢ka, Spachtfa, lyzZicka,

noznice, ochranné okuliare, laboratérny plast, rukavice.



Chemikalie:

chemikalia, obal H-veta* P-veta*
Fluorescein, 0,25 g v oznagenej liekovke (do reakcie) 319 264, 280, 305/351/338,
a 0,05 g v oznacenej liekovke (pre TLC) 337/313
Lugolov roztok, v oznadenej spolo¢nej nadobe (5%
jédu a 15% jodidu draselného v destilovanej vode)
Uhli¢itan sodny — nasyteny vodny roztok, i i
v oznacenej spolo¢nej nadobe
Kyselina sirova — 20 % vodny roztok, v spolo¢nej 290 314 30233;365?305’33031(;2?3%8/3311'0
oznacenej flasi ' 305/3'51/338 '
terc-Butyl(metyl)éter, v spoloCnej oznagenej flasi 225, 315 210, 302/352
Destilovana alebo deionizovana voda, v oznacenej i i
stricke alebo flasi
Benzin lekarensky, dalej uvadzany ako hexan,
v spolo¢nej oznacenej flasi ako zlozka eluentu pre 2256 zgé :jllli 210, 2?%5 /2375?/3%%1/310’
TLC ' '
Etyl-acetat, v spoloCnej oznacenej flasi ako zlozka 295 319. 336 210,305/351/338, 370/378,
eluentu pre TLC ' ' 403/235
Tiosiran sodny — 10 % vodny roztok, v oznacenej i i
spolo€nej nadobe
Siran sodny bezvody, v spolo¢nej oznacenej flasi - -
Petroléter, dalej uvadzany ako pentan, v spolocne;j 225, 304, 336, 210, 233, 240, 273,
oznacenej flasi 411 310/310, 331

* zdroj: karty bezpe€nostnych udajov na http://www.sigmaaldrich.com pre

koncentrované latky

Vystrazné upozornenia (H-vety)
H 225

Velmi horfava kvapalina a pary.

Méze spdsobit poSkodenie organov pri dlhdej alebo opakovane;j

H 290 MézZe byt korozivna pre kovy.
H 304 MobZe byt smrtelny po poziti a vniknuti do dychacich ciest.
H 314 Spbsobuje vazne poleptanie koze a poSkodenie odi.
H 315 Drazdi kozu.
H 319 Spbésobuje vazne podrazdenie odi.
H 336 Méze spdsobit ospalost’ alebo zavraty.
H 373
expozicii.
H 411

Toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi u€inkami.




Bezpecénostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210

P 233
P 234
P 240
P 261
P 264
P 273
P 280

P 301/310

P 301/312/330

P 301/330/331
P 302/352
P 303/361/353

P 304/340/310

P 305/351/338

P 331

P 337/313

P 370/378

P 403/235

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

Nadobu uchovavajte tesne uzavretu.

Uchovavajte iba v pévodnej nadobe.

Uzemnite a upevnite nadobu a plniace zariadenie.

Zabrante vdychovaniu prachu/dymu/plynu/hmly/par/aerosoélov.

Po manipulacii starostlivo umyte pokozku.

Zabrante uvolneniu do zZivotného prostredia.

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

PO POZITi: Okamzite volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE
CENTRUM/ lekara.

PO POZITi: Okamzite volajte Narodné toxikologické informa&né
centrum alebo lekara. Vyplachnite usta.

PO POZITI: vyplachnite usta. NEVYVOLAVAJTE zvracanie.

PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnozstvom vody.
PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo viasmi): V&etky
kontaminované Casti odevu okamzite vyzle¢te. Pokozku oplachnite
vodou/sprchou.

PO VDYCHNUTI: Presurite osobu na &erstvy vzduch a umoznite jej
pohodine dychat. Okamzite volajte TOXIKOLOGICKE
INFORMACNE CENTRUM/ lekara.

Po zasiahnuti o€i: Niekofko minut ich opatrne vyplachujte vodou. Ak
pouzivate kontaktné SoSovky a je to mozné, odstrante ich. Pokracuijte
vo vyplachovani.

Nevyvolavajte zvracanie.

Ak podrazdenie oCi pretrvava: vyhladajte lekarsku
pomoc/starostlivost.

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

Uchovavajte na dobre vetranom mieste. Uchovavajte v chlade.

Poznamka k bezpecnosti prace:

Mladistvi Ziaci mézu manipulovat’ s drazdivymi latkami len pod priamym dozorom

ucCitela. Po pridani do reakénej zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti.

Vinom pripade manipuluje s chemikaliami kompetentny odborny dozor, podla

pokynov v postupe.



Pracovny postup

|. Uskutocnenie reakcie

Do 50 ml banky s okruhlym dnom uchytenej do lapaka na
stojane pridajte 0,25 g fluoresceinu z oznacenej liekovky (na
prenesenie pouzite prelozeny papier na vazenie), vlozte
magnetické mieSadielko a odmernym valcom prilejte 12 ml
nasyteného vodného roztoku uhli¢itanu sodného. Pod banku
umiestnite mieSadlo s ohrevom a zapnite mieSanie. Po
rozpusteni fluoresceinu pridajte odmernym valcom 15 ml
Lugolovho roztoku a na odmernu banku nasadte spatny chladi¢
bez zapojenia vody. Reakénu zmes ponorte do olejového
kupela, zapnite mieSanie, kupel zohrievajte na 120 °C a ked
zmes zacne vriet, nechajte ju mieSat 40 minut pri teplote varu

rozpustadla (obrazok 1).

Obrazok 1: Aparatura pre
reakciu.

Po uplynuti tejto doby vypnite zahrievanie a mieSanie, banku zdvihnite nad

olejovy kupel a nechajte reakénu zmes vofne vychladnut na laboratérnu teplotu.

Nasledne obsah banky preneste do 200 ml kadicky a pomocou Pasteurovej pipety

pomaly pridajte 15 ml 20 % roztoku H2SO4, pricom ku koncu pridavania pozorujte vznik

cervenej zrazeniny v roztoku. (Pozor! Pridavanim kyseliny sa generuje CO2, zmes

treba pocCas pridavania priebezne miesat!)

Il. Extrakcia

Do roztoku so zrazeninou pridajte 30 ml terc-butyl(metyl)éteru, g

premiesajte a poCkajte, kym sa vypadnuta zrazenina opat nerozpusti.
Vzniknutu dvojfazova zmes preneste cez filtraény lievik do
oddelovacieho lievika, ktory umiestnite do kruhu na stojane a podlozte
ho Erlenmeyerovou bankou (obrazok 2). Nasledne pridajte 25 ml
destilovanej vody, lievik uzavrite, obratte ustim dohora, pretrepte a
potom otvorte kohut na uvolnenie tlaku (pri otvarani smeruje spodny
otvor lievika nahor, po€as pretrepavania lievikom na nikoho nemierte!).

Lievik umiestnite spat do kruhu, odzatkujte ho a pockaijte, pokial sa

Obrdzok 2:
nevytvori jasné rozhranie medzi vodnou (spodna vrstva) a organickou  aparatura pre

extrakciu.

fazou (horna vrstva). Nasledne vodnu vrstvu vypustite do 100 ml

kadiC¢ky. Opat pridajte k organickej faze 25 ml Cistej destilovanej vody a extrakciu



zopakujte. Organicku vrstvu premyte rovnakym postupom jedenkrat s 25 ml 10 %
roztokom Na2S203. Po vypusteni vodnej vrstvy organicku vrstvu vylejte cez vrchny
otvor lievika do Cistej 50 ml kadicky.

Pridajte dve lyziCky bezvodého Na:SO4, zmes premieSajte a nechajte stat’ do
vyCirenia roztoku. Nasledne zmes prefiltrujte do Cistej 50 ml banky s okruhlym dnom
cez filtraény lievik so skladanym filtratnym papierom (banku so suSidlom premyte

s 10 ml Cistého terc-butyl(metyl)éteru, dokladne premieSajte a prefiltrujte).

lll. Destilacia

Banku s roztokom odovzdajte dozoru, ktory Vam rozpustadlo odpari na rotacnej
vakuovej odparke. Destilatny zvySok rozpustite v 2 ml terc-butyl(metyl)éteru
pridaného Pasteurovou pipetou a vyzrazajte produkt pomalym pridavanim pentanu
pomocou Pasteurovej pipety. Pridavajte pentan, kym pozorujete zraZzanie produktu.
Produkt odsajte za znizeného tlaku cez fritu na odsavacej banke s manzetou, nechaijte

presavat 5 minut vzduchom a produkt Spachtlou preneste na filtraény papier.

IV. TLC analyza
Vzorku vychodiskového fluoresceinu v samostatnej liekovke rozpustite v malom
mnoZzstve aceténu (priblizne 0,5 ml, ¢o zodpoveda poloviénej davke Pasteurovou
pipetou) a tiez rozpustite vzorku produktu v aceténe (priblizne 0,5 ml, o zodpoveda
poloviénej davke Pasteurovou pipetou). Na TLC platni¢ku narysuijte ceruzkou opatrne
Ciaru (aby sa neposkodil jej povrch) 1 cm od spodného okraja (obr. 4a). Kapilarami
naneste vzorku roztoku vychodiskovej latky (oznac¢eny VL) a Vasho produktu
(oznacCeny P) (obr. 4b). Pri nanasani nechaijte latku vsiaknut na povrch platni¢ky a po
odpareni rozpustadla zopakujte nanasanie este dvakrat na to isté miesto pre jednu
latku.

Ako vyvijaciu nadobu pouzite 50 ml kadi¢ku a nalejte do nej pripravenu elu¢nu
zmes hexan:etyl-acetat 1:1 do vysky priblizne 0,5 cm. Zakryte Petriho miskou a
nechajte postat 2 min pre nasytenie vzduchu nad eluentom jeho parami. Platnicku
opatrne vlozte pinzetou do kadiCky a kadiCku opat zakryte Petriho miskou. Ked
rozpustadlo vystupi na vzdialenost asi 1 cm pod horny okraj, platniCku vyberte
z kadi¢ky pinzetou a Ciarou oznacte ciel, t.j. liniu pokial vystupilo rozpustadlo.
Platnicku nechajte samovolne ususit a zaznacte viditelné Skvrny (obr. 4c). Stanovte

hodnoty Rr pre obe Skvrny Vasho produktu.



Nad Ciaru ciela napiSte ceruzkou Va$e startoveé Cislo v kruzku.

vzdialenost (Start — stred Skvrny) v cm
F =

vzdialenost (Start — ciel) vcm

a) b) c)
---------- ciel’
°
.I
“cb---t-- F-®---0-- F--Ft--+1-1 Start
VL P VL P VL P

Obrazok 4. Tenkovrstvova chromatografia (TLC).

Poznamky
PocCas celej prace pouzivajte ochranné okuliare! Ak nosite vlastné okuliare, tie na

ochranu Vasich o€i postacia. Pri praci pouzivajte tiez ochranné rukavice.

Uloha 1 (12,0 b)
Produkt na filtraénom papieri v Petriho miske oznaéenej Vasim startovym €islom
spolu s oznaéenou vyvolanou TLC platnickou odovzdajte dozoru. Body Vam

budu pridelené podfa hmotnosti vysuSeného produktu, jeho Cistoty a stanovenia Rr.

Uloha 2 (1,8 b)

a) Urcte stechiometrické koeficienty pre vychodiskové latky (fluorescein a I2), resp. ich
pomer v akom reaguju. Vypocitajte rozsah reakcie pre vychodiskové latky a urcte
limitujucu latku (Lugolov roztok predstavuje 5 % roztok joédu, ktorého hustotu
povazuijte za 1,00 g cm~2). Na zaklade limitujucej latky vypoditajte teoreticky vytazok
produktu. Pre vypocty pouZite nasledovné relativne atomové hmotnosti: A((C) =12,
Ar(H) = 1, A(O) = 16, A(l) = 127, A(Na) = 23. Vysledky uvadzajte na primerany
pocCet platnych Cislic.

b) Vypocitajte percentualny vytazok produktu, ak by ste izolovali 0,45 g produktu.

c) Vypocitajte konverziu limitujucej vychodiskovej latky, ak by ste reakciu predCasne

ukondili a izolovali jej 0,15 g.
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d) Druha zloZka Lugolovho roztoku predstavuje jodid sodny v trojnasobnom mnozstve
oproti jodu. Napiste jeho funkciu a vysvetlenie podporte rovnicou reakcie.
e) Na poslednu reakciu ste pouzili 10 % vodny roztok tiosiranu sodného. Napiste jeho

funkciu a vysvetlenie podporte rovnicou reakcie.

Uloha 3 (0,5 b)

a) Urcte, ktora zo Skvin na niz8ie uvedenej TLC platnicke zodpoveda produktu.

b) VypocCitajte Rr hodnoty na niZSie uvedenej TLC platnicke pre oba reaktanty
a produkt.

c) Uvedte aspon jeden priklad roztoku, ktory sa pouziva ako vizualizaéné Ccinidlo

v pripade, ze zlu€eninu nie je vidiet pod UV-lampou.

@ 1 roztok pre I @ @
vizualizaciu

' ®

®

® - >

Uloha 4 (0,7 b)
Zlu€eniny X2 a X3 sa pouzivaju ako farbiva do naplini pier — X2 (Eervena), X3 (modra).
Doplrite reaktanty a medziprodukty A — F pre syntézu tychto farbiv. Taktiez napiste

idnovy tvar X2, ktory vznika z X1 v bazickom prostredi.

Br Br
HO (0] OH
A B C 2 ekv. NaOH
0 - - - = — > X2
C20H1205 Br Br
H2304 Q O
o

O
X1 SN
I ®
D —_ > E F _—
C10H14BTN THF 031H43N3O O \
€]
LN \ﬁJ Cl
X3

11



Autori: Bc. Samuel Andrej¢ak, Lucia Feriancova, doc. RNDr. Martin Putala, PhD.,
Ing. Jozef Sochr, PhD.

Veduci autorského kolektivu: doc. Ing. Jan Reguli, CSc.

Recenzenti: Ing. Elena Kulichova, doc. RNDr. Peter Magdolen, PhD.

Slovenska komisia chemickej olympiady

Vydal: IUVENTA — Slovensky institut mladeze, Bratislava 2022

12



