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PRAKTICKE ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategoria A — 58. ro€nik — Skolsky rok 2021/22
Domace a Skolskeé kolo

Jozef Sochr

25 bodov
Doba rieSenia: bez ¢asového obmedzenia

Ciefom praktickej ¢innosti v Studijnom/Skolskom kole CHO je nacvi€enie laboratérnych
operacii v oblasti analytickej chémie s dérazom na dosahovanie presnych vysledkov
pri odmernych analyzach. Pripravna €innost sa ma venovat aj spdsobom vyhodnote-
nia analytického experimentu.

K vedomostiam potrebnym pri rieSeni uloh analytickej praxe patria vSeobecne
chemické, ale aj matematické a fyzikalno-chemické poznatky. Tieto sa ziskaju

domacou pripravou Studiom vhodnej literatury.

VyZadované/precvicované vedomosti a zruénosti

Meranie hmotnosti, meranie objemu kvapalin, priprava roztokov z tuhych latok a
rozpustadiel, rozpustanie, zahrievanie kahanom a elektrickou platniCkou, chladenie,
zasady titracie, chelatometria, rovnovahy komplexotvornych reakcii, metalochrémne
indikatory, chemické vypocty, priebeh titracnej krivky pri titracii kationu kovu roztokom

chelaténu Ill.

Odporucana literatura:

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

A. PurdeSova 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, 2014.

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

Téma: lonexy a priprava vody pre laboratérne prace
Na pracu v laboratoriach sa pouziva z viacerych dévodov analyticky Cista voda.
Jednoduchym, ale nakladnym spbésobom pripravy laboratérnej vody je destilacny
proces. Voda sa vari vo velkej destilaCnej aparature pricom v chladi¢i kondenzuju
vodné pary anasledne sa ako produkt zachytava destilovana voda. Typickym
znakom Cerstvej destilovanej vode je absencia rozpustenych plynov (hlavne CO2).
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Alternativnym spdsobom je priprava deionizovanej vody, teda vody zbavenej
akychkolvek i6bnov. V tomto pripade voda (napr. z vodovodu) prudi cez striedajuce sa
vrstvy ibnomenicov (katexov a anexov) nachadzajuce sa v nadobach komercnych
zariadeni. Na vystupe je voda demineralizovana, resp. deionizovana. Metéda tejto
pripravy je v porovnani s destilaciou lacna, nevyhodou je vSak pomerne rychle
vyCerpanie kapacity ionexu, teda nastava situacia, kedy uz iGnomenic nie je schopny
zachytit/vymenit idny a vysledny produkt je kontaminovany.

Uloha 1: lonexy, chelatometria

Ulohalotazka 1a: Opiste ionex, katex a anex. Uvedte, aké zname funk&né skupiny
maju ionexy a napiste jednoduchu reakciu vymeny akéhokolvek ionu pre katex a anex.

Ulohalotazka 1b: Vysvetlite pojem kapacita ionexu a opiste analyticky postup, ktorym
je mozné kapacitu ionexu stanovit.

Ulohalotazka 1c: Vysvetlite pojem cyklus ionexu a opiste, ako pripravite ionex
v H*-cykle, resp. v Cl-cykle.

Ulohalotazka 1d: Opiste komplexotvorné titradné metédy. Napiste vzorovii chemicku
reakciu tvorby komplexu a definujte konstantu stability.

Ulohalotazka 1e: Opiste metalochrémny indikator. Napiste vSetky chemické reakcie
v chronologickom poradi pocas titracie kationov (napr. olovnatych) pri titracii
s chelatonom Il a indikatorom.

Ulohalotazka 1f: V chemickych tabulkach, alebo na internete vyhladajte konstanty
stability komplexov Bi®*, Pb?*, Zn?*, Mg?*, Ca?* s chelatonom lll.

Ulohalotazka 1g: Chelatén Il (kyselina etyléndiamintetraoctova, EDTA) je slaba
organicka kyselina s nasledovnymi disociaénymi konstantami Ki=1,02-107,
K2 = 2,14:10%, K3 = 6,92:107 a K4 = 5,50-10"'1. Zostrojte distribu¢ny diagram pre
jednotlivé disociacné stupne chelaténu Il ako funkciu pH.

Ulohalotazka 1h: Chelatometrické stanovenie olovnatych katidnov je potrebné
realizovat v médiu s hodnotou pH priblizne 5,5. Opiste, €o by sa stalo, ak:

a) by bol pri titracii pouzity timivy roztok s hodnotou pH priblizne 5,5 a s nizkou
timivou kapacitou,

b) by hodnota pH média bola vyrazne nizSia,

c) by hodnota pH média bola vyrazne vysSia.
Ulohalotazka 1i: Rozhodnite, & je mozné chelatometricky stanovit koncentracie
jednotlivych kationov kovov v zmesnej vzorke (napr. zliatin), ak ich chelatové komplexy
vznikaju pri rovnakej hodnote pH média. Ak ano, ako?



Uloha 2: Identifikacia ionexu

lonex je polymérny material s aktivnymi miestami schopny vymienat iony medzi
analyzovanym roztokom a funkénou skupinou ionexu. Uplatnenie ionexov v praxi je
vyznamné pri priprave deionizovanej vody pre laboratorne prace. Vasim predmetom
skumania bude vzorka ionexu, ktory méze byt katexom alebo anexom. Zaroven
analyzovany ionex mdze byt v stave ako nové plnivo do komercénych zariadeni na
predaj zakaznikovi, alebo ako pouzity material s réznym stupnom opotrebovania od
spotrebitela, pripraveného na recyklaciu. Vasou ulohou bude zistit’ mieru opotrebenia
(novy/znehodnoteny) a typ ionexu pomocou titracii (katex/anex).

Laboratérne zariadenie:

odmerné banky: 1x 250 cm?, 1x 200 cm?

titracné banky: 3x 250 cm?3; kadicky: 250 cm?, 3x 50 az 100 cm?

pipeta nedielikovana: 100 cm?; byreta 25 cm?, stojan a drziak na byretu

odmerny valec 10 cm3, 50 cm?

nuc (S1), byretovy lievik, kvapkadlo, hodinové skli¢ka, sklena tycinka, stricka s vodou,
lyZicky

filtracny papier (nastrihané kusky), pipetovaci balonik, pruzky vSeobecného indikatora

Chemikalie a roztoky:

tuha disodna sofl kyseliny etyléndiamintetraoctovej (p.a)
indikator eriochrémova e T, murexid
Schwarzenbachov timivy roztok (pH 10), roztok NaOH s hodnotou pH 12

vzorka vody v digestoriu, destilovana/deionizovana voda, vzorka neznameho ionexu

Postup:
1) Priprava roztoku chelaténu Il (0,02 mol/l)

Vypocitajte hmotnost' chelaténu [ll (M = 372,24 g/mol) potrebného na pripravu
250 cm® odmerného roztoku s koncentraciou 0,02 mol/dm3. Odvéazte chelaton i
v pozadovanom mnozstve (hmotnost mo) arozpustajte v malom podiele
destilovanej, resp. deionizovanej vody v kadiCke. Chelaton 1l je tazko rozpustny
v studenej vode, preto kadiCku zahrejte do rozpustenia nad kahanom/elektrickym
vari¢om, pripadne pouzite zohriatu vodu. Rozpusteny chelatén kvantitativne preneste



do odmernej banky a dopliite po rysku studenou vodou. Vypocitajte presnu
koncentraciu odmerného roztoku chelatonu Il v odmernej banke.

Poznamka: Pred dopinanim vytemperujte roztok a odmernu banku na laboratérnu teplotu.

2) Stanovenie celkovej tvrdosti vody

Do titracnej banky pipetujte 100 cm? dostupnej vzorky vody umiestnenej v digestore,
pridajte 10 cm® Schwarzenbachovho timivého roztoku a na $picku lyzi¢ky indikator
eriochromovu Cern T. Titrujte odmernym roztokom chelatonu 1l do farebnej zmeny
zmesi (spotreba Vi). Do dalSej titracnej banky pipetujte rovnaky podiel vzorky
100 cm?, pridajte 10 cm?® roztoku NaOH (pH 12) a na $pic¢ku lyzicky indikator murexid.
Titrujte odmernym roztokom chelaténu Il (spotreba V2). Obe titracie opakujte podla
potreby viackrat. Vypocitajte obsah vapnika a horcCika vo vzorke vody a urcte celkovu
tvrdost’ vody.

3) Identifikacia ionexu

a) Do vacsej kadicky (100 — 200 cm3) preneste Vasu vzorku napucaného ionexu.
Pomocou nuce (S1) oddelte ionex od tekutiny, ionex niekolkokrat premyte
destilovanou/deionizovanou vodou a pomocou pruzku vSeobecného indikatora
skontrolujte pH vytekajuceho filtratu. Ak je pH neutralne, ionex premiestnite do
Cistej vacsej kadicky a pridajte tofko destilovanej/deionizovanej vody, aby jej
hladina bola priblizne 1 — 2 cm nad ionexom. Do odmerného valca odoberte
pomocou plastového kvapkadla 15 cm?® ionexu. lonex kvantitativne preneste do
kadicky (asi 150 - 250 cm?), na vyplachnutie odmerného valca pouZite destilovanu/
deionizovanu vodu zo striGky, pridajte presne 50 cm?® dostupnej vzorky vody
v digestériu a obsah v kadiCke mieSajte asi 2 minuty. Zistite hodnotu pH roztoku
nasledovne: v roztoku nad ionexom namocte koniec sklenej ty€inky a kvapku
roztoku premiestnite na pruzok vSeobecného indikatora. Porovnajte vzniknutu
farbu so znamou Skalou farieb pre rézne pH a zapiste si tuto zodpovedajucu
hodnotu. Rozhodnite, ¢i mate vo vzorke k dispozicii katex, alebo anex.

b) Pomocou nuée (S1) oddelte pouzity ionex a filtrat zachytavajte do titracnej banky,
pricom ionex niekolkokrat preplachnite destilovanou/deionizovanou vodou.
K filtratu pridajte 10 cm?3 Schwarzenbachovho timivého roztoku a na $picku lyzicky
indikator eriochromovu cern T. Titrujte odmernym roztokom chelaténu Il do
farebnej zmeny zmesi (spotreba V3). Proces (meranie objemu ionexu, pridavok
vzorky vody, delenie a titraciu) opakujte podla potreby.



c) Regenerujte ionex: Odfiltrovany podiel ionexu splachnite do kadiCky pomocou
malého objemu (10 cm?®) destilovanej/demineralizovanej vody. Pridajte 20 cm?
roztoku:

- HCI (c = 2 mol/dm?) — ak ste v kroku 3a) identifikovali katex
- NaOH (c = 2 mol/dm?3) — ak ste v kroku 3a) identifikovali anex
Nechajte ustalit rovnovahu priblizne 10 minut za obCasného premieSania obsahu

kadicky. Potom ionex znova odfiltrujte pomocou nuce (S1) a premyvajte do
neutralnej reakcie. pH filtratu kontrolujte pomocou pruzku vSeobecného indikatora.

d) Regenerovany ionex preneste do kadicky, pridajte presne 50 cm® vzorky vody
a obsah v kadiCke mieSajte asi 2 minuty. Reakénu zmes upravte postupom
opisanym v bode 3b) a titrujte odmernym roztokom chelatonu Il do farebnej
zmeny zmesi (spotreba Va).

e) Na zaklade ziskanych hodnét, rozhodnite, €i ste pévodne pracovali s novym/
zregenerovanym alebo s CiastoCne/uplne pouzitym ionexom.

Uloha 3: VSeobecné chemické a suvisiace otazky/problémy s uplatnenim v praxi

analytickej chémie

PoCas samostudia v domacom prostredi vyrieSte nasledujuce ulohy. Vyhladajte
vhodnu literataru (u€ebnice, skripta, vedecké webové stranky).

Ulohalotazka 3a: Definujte pojem zakladna latka v analytickej chémii a vymenuijte jej
pozadovane vilastnosti.

Ulohalotazka 3b: Vymenujte zakladné latky pouzivané v chelatometrii.
Ulohalotazka 3c: Opiste pojem ,$tandardizacia roztoku®.

Ulohal/otazka 3d: Uvedte, aky je rozdiel medzi pojmami ,koncovy bod titracie“ a
ekvivalentny bod titracie®.

Ulohalotazka 3e: Odmerny valec ma v oznageni na povrchu napis ,In“. Vysvetlite, &o
to znamena.

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

Ulohalotazka 3g: 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?



Ulohal/otazka 3h: Pri napifiani byrety zostali v trubici so stupnicou vzduchové
bublinky, ktoré pri merani (vypusteni Casti kvapaliny nad nimi) zostali na svojom
mieste. Uvedte, aky bude vysledok merania, ak meranie bolo inak spravne.

Ulohalotazka 3i: Pri napifiani byrety zostala pod kohttom vzduchova bublina, ktora
pri titraciach zostala pod kohutom. Uvedte, aky bude vysledok merania, ak meranie
bolo inak spravne.

Ulohalotazka 3j: Pri priamom titraénom stanoveni experimentator pri priprave
odmerného roztoku nepremieSal dostatone odmerny roztok v odmernej banke.
Uvedte, ako sa to prejavi na vysledkoch experimentu.

Ulohalotazka 3k: Pri priamom titracnom stanoveni chemik pouzil nevysusenu titragnu
banku. Vysvetlite, ako sa to prejavi na vysledkoch experimentu.

Ulohalotazka 3I: Pri opakovanych experimentoch z viacerych vysledkov ziskavate
jeden reprezentativny. Opiste, ako ho urcite.

Ulohalotazka 3m: Definujte funkénu oblast’ metalochrémneho indikatora.

Ulohalotazka 3n: Vysvetlite, 80 mdZzeme zistit z priebehu komplexotvornej titradnej
krivky, nacrtnite titracnu krivku pri titracii flubovolného katiénu roztokom chelaténu |l
pri réznych hodnotach pH (idealne v kyslom, neutralnom a zasaditom prostredi).

Ulohalotazka 3o0: Pri chelatometrickom stanoveni hlinika je nutné vyuzit spatnd
titraciu. Vysvetlite, v akych pripadoch sa spatna titracia vyuziva a opiste ju na priklade
chelatometrického stanovenia hlinika.

Ulohalotazka 3p: Vyrieste priklad: 10 cm3 vzorky s obsahom olovnatych katiénov
zriedime destilovanou vodou, priddme 50 cm® odmerného roztoku chelaténu |l
s koncentraciou 0,0505 mol/dm3, amoniakalny timivy roztok a indikator eriochromovu
Cerit T. Prebytok chelaténu Il titrujeme roztokom siranu hore€natého s koncentraciou
0,05 mol/dm?3, ktorého spotreba je 31,4 cm?. Vypoditajte, kolko g olovnatych katiénov
ma 1 dm? vzorky?

Ulohalotazka 3q: Vyrieste priklad: Na analyzu odvazime 3,5479 g vzorky s obsahom
horcika, z ktorej pripravime 500 cm?® zasobného roztoku. Na titraciu berieme 100 cm?,
pridame destilovanu vodu, amoniakalny timivy roztok (pH=10,0) a indikator
eriochromovu Cerfii T. Titrujeme odmernym roztokom chelatonu 3 s koncentraciou
0,0495 mol/dm3, ktorého spotreba bola 11,3 cm3. Vypocitajte hmotnostné % Mg vo
vzorke.



PRAKTICKE ULOHY Z ORGANICKEJ CHEMIE

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

Samuel Andrejéak, Lucia Feriancova

Maximalne 15 bodov
Doba rieSenia: neobmedzene

Uvod
Ulohy z organickej chémie v praktickej &asti tohto roénika chemickej olympiady budu
zamerané na reakcie, ktorymi sa pripravuju organické farbiva, indikatory alebo

zluCeniny so schopnostou luminiscencie.

Zvladnutie uloh bude vyzadovat zakladné teoretické znalosti a praktické
zru€nosti zo syntézy, izolacie, Cistenia (ako su extrakcia, filtracia za normalneho a
znizeného tlaku, krystalizacia), identifikacie a charakterizacie organickych zluc¢enin

(ako su tenkovrstvova chromatografia, NMR, UV a IC spektroskopia).

Tak isto ako v predoslych troch ro€nikoch, aj v tomto ro¢niku ChO bude

organicka syntéza hodnotenou sucastou krajského kola ChO.

Odporucana literatura:
Lubovolna priruCka praktickej organickej syntézy, napr.:

a) P. Elec¢ko, M. Meciarova, M. Putala, M. SaliSova, J. éraga: Laboratorne cvicenie

Z organickej chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 1998.

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

chémie, Univerzita Komenského, Bratislava, 2016.

Priprava tymolftaleinu

Tymolftalein patri medzi triarylmetanové farbiva, ma laxativne ucinky a vyuziva sa
najma ako acido-bazicky indikator v analytickej chémii. Priprava farbiv tohto typu
spociva v kondenzacCnej reakcii anhydridu kyseliny ftalovej s fenolom resp. jeho

derivatmi v prostredi mineralnej kyseliny (Schéma 1).



V tomto kole bude VaSou ulohou pripravit tymolftalein reakciou anhydridu
kyseliny ftalovej s tymolom (5-metyl-2-(propan-2-yl)fenol) v prostredi kyseliny sirovej

a urcenie jeho funkénej oblasti ako indikatora.

HO
o OH O
H,SO4 O OH
o —

o Ly

Schéma 1: Priprava tymolftaleinu reakciou anhydridu kys. ftalovej s tymolom v kyslych
podmienkach.
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Material a pomécky:

MieSadlo s ohrevom alebo elektricky vari€¢, laboratorne vahy, hodinové sklicko alebo
papier na vaZenie, 2 x trecia miska s ti¢ikom, 2 x lyZi¢ka, 50 ml banka s okrihlym
dnom, 1 x 100 ml a 5 x 25 ml kadi¢ka, 2 x 5 ml a 2 x 10 ml odmerny valec, stojan,
lapaky, svorky, vodny alebo olejovy kupel, 2 x Pasteurova pipeta, savi¢ka, 5 ml pipeta
s pipetovacim nadstavcom, magnetické miesadielko, pinzeta, noznice, filtracny papier,
ladovy kupel, odsavacia banka, manZeta na odsavaciu banku, frita, zdroj vakua (vodna
vyveva alebo membranova pumpa), Spachtfa, stojan na skumavky, 13 x skumavka,

ochranné okuliare, ochranné rukavice, laboratérny plast.

Poznamka: laboratorne sklo je mozné pouzit' aj v inych velkostiach podla dostupnosti

miestneho vybavenia.

Chemikalie:
chemikalia, obal H-veta* P-veta*
Anhydrid kyseliny ftalovej, v pdvodnej oznacenej | 302, 315, 317, 280, 301/312/330,
nadobe 318, 334, 335 | 302/352, 305/351/338/310
Tymol (5-metyl-2-(propan-2-yl) fenol), v pbvodnej 302 314. 411 260, 273, 280,301/312,
oznacenej nadobe ' ' 303/361/353, 305/351/338
280, 301/330/331,
Kyselina sirova 96 %, v pévodnej sklenenej flasi 290, 314 303/361/353,
305/351/338/310
234, 280, 301/330/331,
Hydroxid sodny 1,0 mol.dm=3, v oznacenej nadobe 290, 314 303/361/353,
304,340,310, 305/351/338




Kyselina sirova 2,0 mol.dm=3, v oznacenej nadobe | 290, 315, 319

234, 264, 280, 302/352,
305,351/338, 332/313

Etanol 95%, v pdvodnej sklenenej flasi 225, 319 210, 305/351/338

Destilovana voda, v oznacenej stricke alebo nadobe - -

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

Vystrazné upozornenia (H-vety)

H 225
H 290
H 302
H 314
H 315
H 317
H 318
H 319
H 334
H 335
H 336
H411

Velmi horfava kvapalina a pary.

Méze byt korozivna pre kovy.

Skodlivy po poziti.

Spbsobuje vazne poleptanie koze a poskodenie odi.
Drazdi kozu.

MbZe vyvolat alergicku koznu reakciu.

Spbsobuje vazne poskodenie odi.

Spbsobuje vazne podrazdenie o¢i.

Pri vdychnuti mdZe vyvolat alergiu alebo priznaky astmy, alebo dychacie tazkosti.
MbzZe spbsobit podrazdenie dychacich ciest.

MbZe spbsobit ospalost alebo zavraty.

Toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi u€inkami.

Bezpecénostné upozornenia (P-vety a ich kombinacie)

P 210

P 233
P 234
P 240
P 241

P 242
P 260
P 264
P 273
P 280
P 301/312

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

Nadobu uchovavajte tesne uzavretu.

Uchovavajte iba v povodnom baleni.

Uzemnite a upevnite nadobu a plniace zariadenie.

Pouzivajte elektrické/ ventilatné/ osvetlovacie zariadenie do vybuSného
prostredia.

Pouzivajte neiskriace pristroje.

Nevdychujte prach ani hmlu.

Po manipulécii starostlivo umyte pokozku.

Zabrante uvolneniu do Zivotného prostredia.

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

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

P 301/330/331 PO POZITI: vyplachnite usta. NEVYVOLAVAJTE zvracanie.

P 302/352 PRI KONTAKTE S POKOZKOU: Umyte velkym mnoZstvom vody.

P 303/361/353 PRI KONTAKTE S POKOZKOU (alebo vlasmi): V&etky kontaminované &asti
odevu okamzite vyzlecte. PokoZku oplachnite vodou/sprchou.

P 304/340/310 PO VDYCHNUTI: Presurite osobu na &erstvy vzduch a umoznite jej pohodine
dychat. Okamzite volajte TOXIKOLOGICKE INFORMACNE CENTRUM/ lekara.

P 305/351/338 PO ZASIAHNUTI OCI: Niekolko minut ich opatrne vyplachujte vodou. Ak
pouzivate kontakiné SoSovky a je to mozné, odstrarite ich. Pokradujte vo
vyplachovani.

P 305/351/338/310 PO ZASIAHNUTI OCi: Niekolko minut ich opatrne vyplachujte vodou. Ak
pouzivate kontaktné SoSovky a ak je to mozné, odstrante ich. Pokracujte vo
vyplachovani.

P 332/313 Ak sa objavi podrazdenie pokozky, vyhladajte lekarsku pomoc/ starostlivost.

Poznamka k bezpecnosti prace:

Mladistvi zZiaci m6Zzu manipulovat’ s drazdivymi latkami len pod priamym dozorom

ucitela. Po pridani do reakcnej zmesi ich koncentracia klesne pod limit drazdivosti.

Pracovny postup

Uprava vychodiskovych latok:
Teplota topenia tymolu je nizka (49 —51 °C), preto sa pri vysSich teplotach a
dlhodobom skladovani tvoria hrudkovito zlepené krystaly. Pre potrebu reakcie tymol

pred pouzitim rozdrvte na jemny prasok v trecej miske.

Anhydrid kys. ftalovej sa pri dlhodobom skladovani hydrolyzuje vplyvom
vzdusnej vihkosti. Je potrebné pred reakciou vodu odstranit. Do 100 ml kadicky
nasypte anhydrid kys. ftalovej do vysky nie viac ako 0,5 cm. KadiCku dajte na vari¢
alebo mie8adlo s ohrevom, zapnite ohrev na 150 °C a obCasne premieSajte. Krystaly
budu postupne sypkejSie a na stenach kadiéky bude kondenzovat voda. Upravu

uskutoCnujte pri 150 °C po dobu 15 minut.
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Priprava tymolftaleinu:

Do lapaku na stojan uchytte 50 ml banku s okruhlym dnom a pridajte do nej 0,55 g
upraveného ftalanhydridu, 1,0 g rozdrveného tymolu a magnetické mieSadielko.
Vychodiskové latky pred reakciou dékladne premieSajte Spachtfou. Pod banku dajte
magnetické mieSadlo alebo elektricky varic spolu s vodnym alebo olejovym
kupelom, reakénu zmes mieSajte pri 110 °C (teplota v olejovom kupeli), resp. pri
100 °C (var vody vo vodnom kupeli). Po par minatach mézete pozorovat ako sa tymol
v reakénej zmesi tavi. Po jeho roztaveni sa pomaly po kvapkach prida 1 ml 96 %
kyseliny sirovej (pridda kompetentny pedagogicky dozor!), priCom pozorujete rychlu
zmenu farby do syto purpurovej. Takto pripravenu zmes zahrievajte pri nastavenej
teplote dalSie 3 hodiny. Po uplynuti tejto doby vypnite ohrev a banku zdvihnite na

stojane nad kupel a nechajte volne vychladnut na laboratérnu teplotu.

Spracovanie reakcie:

Do reak&nej zmesi pridajte 10 ml studenej vody. Pozorujete vznik tuhého produktu
purpurovej farby. Vzniknutu zrazeninu potom odsajte za znizeného tlaku pomocou
odsavacej banky s manzZetou a fritou. Zfiltratného kolaCa pinzetou vyberte
mieSadielko. Nasledne zrazeninu premyte 3 x 10 ml studenej vody. Premyvanie
uskutocCnite tak, ze najprv odpojte zdroj podtlaku (vodna vyveva), nalejte do frity vodu,
Spachtfou premieSajte, odsajte a opakujte. Premyty produkt preneste do 25 ml kadicky
a rozpustite v 10 ml 1,0 M roztoku hydroxidu sodného (vznika tmavomodry roztok). Do
druhej 25 ml kadi¢ky dajte 5 ml 2,0 M roztoku kyseliny sirovej. Pomocou Pasteurovej
pipety do tohto roztoku postupne pridavajte roztok tymolftaleinu rozpusteného
v hydroxide sodnom. Vzniknuty tuhy produkt odsajte pomocou odsavacej banky
s manzetou a fritou, preneste na filtracny papier, nechajte volne vysus$it a odvazte.

(koncentracia 1 M znamena 1 mol.dm=3)

Analyza funkénej oblasti indikatora:

Do dvoch kadiciek pripravte zvlast 10 ml roztok 0,5 M kyseliny sirovej a 10 ml 1,0 M
hydroxidu sodného. Z tychto zasobnych roztokov odoberte po 1 ml roztoku, preneste
ho do skumavky, pridajte 9 ml vody a premiesSajte. ZvySok zasobného roztoku preneste
do Cistej skumavky a oznacte ho A1 pre roztok kyseliny a B7 pre roztok NaOH. Z novo
vzniknutého roztoku opat odoberte 1 ml, preneste do dalSej skimavky a pridajte 9 ml

vody. Pre roztok hydroxidu sodného tento postup opakujte, kym nebudete mat sedem
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réznych roztokov hydroxidu sodného a pre sériu kyseliny sirovej Sest roztokov
(Tabulka 1). Z Vasho produktu pripravte 10 ml 0,5 % roztoku v etanole. Do kazZdej
skumavky pridajte 2 — 3 kvapky 0,5 % roztoku tymolftaleinu. Pozorujte farebné zmeny

a odpovedaijte na otazky v teoretickych ulohach.

Tabulka 1: Priprava roztokov pre analyzu funkénej oblasti indikatora.

H2S0O4 séria NaOH séria

roztok | c¢/mol.dm=2 | pH |roztok | ¢c/mol.dm3 | pH

Al 5,00.101 0 Bl 1,00.10° 8

A2 5,00.10%2 1 B2 1,00.10° 9
A3 5,00.103 2 B3 1,00.10% 10
A4 5,00.10* 3 B4 1,00.102 11
A5 5,00.10° 4 B5 1,00.10%? 12
A6 5,00.106 5 B6 1,00.101 13
B7 1 14

Poznamky

Pocas celej prace pouzivajte ochranné okuliare! Ak nosite dioptrické okuliare, tie na
ochranu Vasich o€i postacia (kontakiné SoSovky nie su povolené). DIhé vlasy maijte
zopnuté. Pri praci pouZzivajte ochranné rukavice. Pri vypoctoch pouZivajte nasledovné
relativne atdbmové hmotnosti: A((C) = 12, Ar(H) = 1, A(O) = 16.

Vysledky uvadzajte na primerany pocet platnych Cislic.

Uloha 1 (10 b)

Uvedte hmotnost' ziskaného produktu v gramoch.

Uloha 2 (1,0 b)

a) Vypocitajte latkové mnozZstva reaktantov a urcte, ktora vychodiskova latka je
limitujuca pre rozsah reakcie.

b) Vypocitajte teoreticky vytazok produktu v gramoch a Vas vytazok v percentach.

c) Vypocitajte konverziu limitujucej vychodiskovej latky, ak by ste reakciu pred€asne

ukondili a izolovali jej 0,23 g.

Uloha 3 (1,9 b)
Zapiste do nizZSie uvedenej tabulky svoje pozorovanie sfarbenia indikatora a na

zaklade toho urcte funkénu oblast indikatora. Taktiez urcte, pri ktorom pH sa zacne
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prejavovat vizualna zmena roztoku. AKky typ zlu€enin sa da stanovit pomocou tohto
indikatora? NapiSte reakénu schému reakcie tymolftaleinu s hydroxidom sodnym,

ktora je zodpovedna za vizualnu zmenu roztoku.

H2SO4 séria NaOH séria
roztok sfarbenie roztok sfarbenie

Al Bl
A2 B2
A3 B3
Ad B4
A5 B5
A6 B6

B7

Uloha 4 (2,1 b)

Vyrieste Struktury zlu€enin A — G, priCom viete, Ze produkty A a D vznikaju analogickou
reakciou ako vas produkt z praktickej ¢asti. Produkty B a F su vysoko konjugované
systémy, ktoré su za tychto podmienok zodpovedné za intenzivne sfarbenie ich
roztokov. Zlu€enina F vykazuje navySe velmi silnu fluorescenciu. Taktiez je analogicky
mechanizmus reakcie, kedy zanika jeden cyklus v ramci molekuly. Naopak pri reakcii
z D na E jeden novy cyklus vznika. Zlu€enina C je za tychto podmienok v roztoku
bezfarebna. Zlu¢enina G predstavuje velmi zname a rozSirené farbivo. Pri jeho

priprave reaguju s acetdbnom dva ekvivalenty vychodiskovej latky.

OH
A NaOH B NaOH o
— > e _ =
o H,SO, C20H1404 pH = 8-10 C20H12Naz04 pH>13  CaoM13NagOs
OH
(e
o OH D NaOH
H.SO C20H1406 E F
2 4 -H,0 CooH1gNasOg

G
C16H1oN202

(0] (0]
S
—_—

NO, NaOH
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