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VSeobecné pokyny

. Zadanie praktickej ¢asti ma 27 stran.

J Pred zaciatkom praktickej Casti dostanete pokyn Read. Mate 15 minut na precitanie zadania.
Pocas tohto ¢asu mozete len €itat’; nepiSte ani nepouzivajte kalkulacku.

. Pracu mozete zacat’ hned’ po pokyne Start. Nasledne budete mat’ na prakticku ¢ast’ 5 hodin.

) Na tlohach mézete pracovat’ v akomkol'vek poradi, no odporica sa za¢at’ s Glohou P1.

o Vsetky vysledky aodpovede musia byt zretelne napisané perom Vv ramdcekoch na
prislusnych miestach tohto zadania. Odpovede napisané mimo ramc¢ekov nebudi hodnotené.

. Ak potrebujete pomocné papiere, pouzite zadni stranu zadani. Pamitajte, ze odpovede
zapisané mimo ramc¢ekov nebudu hodnotené.

) Oficidlna anglicka verzia zadani je k dispozicii na poziadanie a slizi len na objasnenie
zadania.

o Ak potrebujete opustit’ laboratorium (ist’ na toaletu, napit’ sa alebo nieCo zjest), zdvihnite
prislusnt kartu. Dozor Vas bude sprevadzat’.

o Poli¢ky nad laboratérnymi stolmi pocas praktickej Casti nepouzivajte (kvoli zabezpeCeniu
rovnakych podmienok pre vSetkych stt'aziacich).

. Musite dodrziavat’ bezpeénostné pravidla dané predpismi IChO. Ak ich porusite, dozor Vas

upozorni iba raz. Akékol'vek porusenie bezpeCnosti po prvom upozorneni bude viest' k
vykézaniu z laboratoria a anulovaniu praktickej ¢asti.

. Ak nie je uvedené inak, chemikalie a laboratorne sklo budd nahradené bez penalizécie iba
prvykrat. Kazda d’alSia vymena bude penalizované 1 bodom z celkovych 40 za prakticku cast’.

o Dozor Vas upozorni 30 minut pred skoncenim praktickej Casti.

. Okamzite po pokyne Stop musite ukon¢it’ Vasu pracu. Ak neukoncite pracu alebo pisanie do

jednej minGty po tomto pokyne, Vasa prakticka ¢ast’ bude anulovana.

. Po pokyne Stop laboratorny dozor pride podpisat’ Vase odpoved’ové harky.

. Ked’ st odpoved’ové harky podpisané Vami aj dozorom, vlozte ich do obalky a odovzdajte
spolu s Vasim produktom a TLC platnickami.

Laboratérne pravidla a bezpec¢nost’

. Musite mat’ zapnuty laboratorny plast’ a uzavrett obuv kompletne zakryvajucu chodilo a pétu.

o Pri préaci noste ochranné alebo dioptrické okuliare. Nenoste kontaktné SoSovky.

. V laboratoriu nejedzte, nepite, nezuvajte zuvacky.

o Pracujte len na vyhradenom mieste. Na pracovnom mieste udrZzujte poriadok.

J Svojvolné experimentovanie a modifikacia pokusov nie je dovolena.

o Nepipetujte ustami. Vzdy pouzivajte pipetovaci balonik.

. Rozliate/rozsypané chemikélie arozbité sklo z pracovnej plochy aj z podlahy okamzite
odstrante.

J Vsetok odpad sa musi spravne zlikvidovat, aby sa predis§lo kontaminacii alebo zraneniu.

Vodné roztoky modzete vylievat do umyvadla. Organicky odpad vylievajte do oznacenej
uzavretej nadoby.
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Fyzikalne konstanty a vztahy

V nasledujucich ulohach predpokladame, Ze aktivity vSetkych Castic vo vodnych roztokoch su
priblizne rovné ich koncentraciami v mol dm™3. Dalej je kvoli zjednoduseniu vynechana §tandardna

koncentracia c® = 1 mol dm3,

Avogadrova konstanta:
univerzalna plynova konstanta:
Standardny tlak:

atmosfericky tlak:

nula na Celziovej stupnici:
Faradayova konStanta:

waltt:

kilowatthodina:

Planckova konstanta:

rychlost’ svetla vo vakuu:
elementarny elektricky naboj:
elektricky vykon:

G¢innost’:

Planckova — Einsteinova rovnica:
stavova rovnica idealneho plynu:
Gibbsova vol'né energia:

reakény kvocient Q pre reakciu
aA(ag) + b B(ag) = ¢ C(aq) + d D(aq):

Hendersonova — Hasselbalchova rovnica:

Nernstova — Petersonova rovnica:

kde Q je reakény kvocient pre reakciu v smere
redukcie
Beerov — Lambertov zékon:

rychlostné rovnice v integrovanej forme:

- nulovy poriadok:

- prvy poriadok:

- druhy poriadok:

polcas reakcie pri reakcii prvého poriadku:

pocetne priemerovana molova hmotnost’ My:
hmotnostne priemerovana mélova hmotnost” My:

index polydisperzity Ip:

Poznamka

SVK_#

Na = 6,022-10%% mol ™
R=8,314Jmol*K*
p° =1 bar = 10° Pa

Pam = 1 atm = 1,013 bar = 1,013-10° Pa

273,15 K
F =9,649-10* C mol™*
1W=1Js"
1 kWh = 3,6-108J
h=6,626:103*Js
c=2,998108ms™
e=1,6022-10°C
P = AEX|
n= Pobtained/PappIied
E =hc/A
pV =nRT
G=H-TS
AG° = —RT InK®
A/G° = —n F Ecen®
AG = AG® + RT InQ

0= [C]¢[D]¢
[AI*[B]®
pH=pK +10gm
‘ [AH]
E=E° —=InQ
at T =298 K, RFTInIO ~ 0,059 V
A=c¢lc
[A] = [Alo - kt

In[A] = In[A]o — kt
U[A] = U[A] + kt
hp= In2/k
M, = 2i Ni M;

¥ N; M7

Jednotka molarnej koncentracie je bud’ “M” alebo “mol dm=":

1M =1moldm>
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Periodicka tabulka
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1 18
1 2
H 2 13 14 15 16 17 | He

1.008 4.003
3 4 5 6 7 8 9 10
Li | Be B|C|N|O]|F | Ne
6.94 9.01 10.81 | 12.01 | 14.01 | 16.00 | 19.00 | 20.18
11 12 13 14 15 16 17 18
Na|/Mg 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 Al |Si| P |S |Cl]|Ar

2299 | 2431 26.98 | 28.09 | 30.97 | 32.06 | 35.45 | 39.95
19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
K|Ca|Sc| Ti |V |[CrMn|Fe |Co| Ni [Cu|Zn | Ga|Ge|As | Se| Br | Kr

39.10 | 40.08 | 44.96 | 47.87 | 50.94 | 52.00 | 54.94 | 55.85 | 58.93 | 58.69 | 63.55 | 65.38 | 69.72 | 72.63 | 74.92 | 78.97 | 79.90 | 83.80
37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54
Rb|Sr|Y | Zr | NbfMo|Tc |Ru|Rh|Pd|Ag|Cd|In |Sn|Sb|Te | I | Xe

85.47 | 87.62 [88.91 | 91.22 | 92.91 | 95.95 - 101.1 1029 | 106.4 | 1079 | 1124 | 114.8 | 118.7 | 121.8 | 127.6 | 126.9 | 1313
55 56 72 73 74 75 76 77 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Bafjsznn| Hf | Ta|W |Re |[Os | Ir | Pt |Au|Hg | Tl |Pb| Bi | Po| At | Rn

132.9 137.3 178.5 180.9 | 183.8 | 186.2 | 190.2 192.2 | 195.1 197.0 | 200.6 | 204.4 | 207.2 | 209.0 - - -
87 88 104 105 106 107 108 109 110 111 112 113 114 115 116 117 118
Fr |Ra |5 | Rf /Db |Sg|Bh|Hs|Mt|Ds|Rg|Cn|Nh| Fl [Mc|Lv|Ts|Og
57 58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71
La|Ce | Pr|Nd|/Pm|{Sm|Eu|Gd|Tb | Dy |Ho| Er |[Tm|Yb | Lu
138.9 140.1 | 140.9 144.2 - 150.4 | 152.0 | 157.3 | 1589 | 162.5 | 164.9 | 167.3 | 168.9 | 173.0 | 175.0

89 90 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 101 102 103

Ac | Th|Pa| U |[Np|Pu|Am|Cm|Bk | Cf | Es |Fm |Md | No | Lr

- 232.0 | 231.0 | 238.0 - - - - - - - - - - -

£y 'C )

20194k ?ﬁfw

[YPT-"%
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Vystrazné upozornenia (GHS vety)

V nasledovnej Casti je uvedeny zoznam vystraznych upozorneni (H-vety) pre chemikélie pouzité
v jednotlivych dlohach. Ich vyznam je nasledovny:

Fyzikalne nebezpecenstvo

H225 Vel'mi horl’'ava kvapalina a pary.

H226 Horl'ava kvapalina a pary.

H228 Horl'ava tuha latka.

H271 Méze sposobit’ poziar alebo vybuch; silné oxida¢né ¢inidlo.
H272 Moze prispiet’ k rozvoju poziaru; oxida¢né Cinidlo.

H290 Mo6ze byt korozivna pre kovy.

Nebezpecenstvo pre zdravie

H301 Toxicky po poziti.

H302 Skodlivy po poziti.

H304 Méze byt smrtel'ny po poziti a vniknuti do dychacich ciest.

H311 Toxicky pri kontakte s pokoZzkou.

H312 Skodlivy pri kontakte s pokozkou.

H314 Sposobuje vazne poleptanie koze a poskodenie oci.

H315 Drazdi kozu.

H317 Mdze vyvolat’ alergicku koznu reakciu.

H318 Sposobuje vazne poskodenie o¢i.

H319 Sposobuje vazne podrazdenie oci.

H331 Toxicky pri vdychnuti.

H332 Skodlivy pri vdychnuti.

H333 Moze byt skodlivy pri vdychnuti.

H334 Pri vdychnuti moZe vyvolat’ alergiu alebo priznaky astmy, alebo dychacie t'azkosti.
H335 Moze sposobit’ podrazdenie dychacich ciest.

H336 Mdze sposobit’ ospalost’ alebo zavraty.

H351 Podozrenie, Ze spdsobuje rakovinu.

H361 Podozrenie, Ze spdsobuje poskodenie plodnosti alebo nenarodeného diet’at’a.
H371 Mo6zZe spdsobit’ poskodenie organov.

H372 Sposobuje poskodenie organov pri dlhsej alebo opakovanej expozicii.
H373 Moze spdsobit’ poskodenie organov pri dlhsej alebo opakovanej expozicii.

Nebezpecenstvo pre zivotné prostredie

H400 Vel'mi toxicky pre vodné organizmy.

H402 Skodlivy pre vodné organizmy.

H410 Vel'mi toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi ucinkami.
H411 Toxicky pre vodné organizmy, s dlhodobymi G¢inkami.

H412 Skodlivy pre vodné organizmy, s dlhodobymi u¢inkami.
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Chemikélie

re vSetky ulohy
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chemikalia

oznadcenie

GHS vety nebezpecenstva

deionizovana voda v:

- stricke (na stole)

- plastovej fl'asi (na stole)

- plastovom Kanistri (digestor)

Deionized Water

nie je nebezpecna

etanol, v stricke Ethanol H225, H319
vzorka pleleho "'T‘a’,390 mi Wine sample H225, H319
V hnedej plastovej fTasi
re ulohu P1
chemikalia oznaclenie GHS vety nebezpecenstva

4-nitrobenzaldehyd, 1,51 g tmavej
sklenenej vialke

4-nitrobenzaldehyde

H317, H319

H225, H290, H304, H314,

eluent A, 20 ml v sklenej vialke Eluent A H319, H336, H410
. H225, H290, H304, H314,

eluent B, 20 ml v sklenej vialke Eluent B H319, H336 H410
oxone® (peroxidosiran draselny), ®
7,87 g v plastovej flaske Oxone H314
vzorka 4-nitrobenzaldehydu pre TLC standard H317, H319
TLC v tmavej sklenej vialke
re tlohu P2

chemikalia oznacenie GHS vety nebezpecenstva
1 Mroztok tiokyanatanu KSCN 1M H302+H312+H332, H412

draselného, 20 ml v plast. {TaSke

0,00200 M roztok tiokyanatanu
draselného, 60 ml v plast. {fTaSke

KSCN 0.00200 M

nie je nebezpecny

1 M roztok kyseliny chloristej,
10 ml v plast. flaske

HCIO4

H290, H315, H319

0,00200 M roztok zelezitych i6nov,
80 ml v plast. flaSke

Fe(111) 0.00200 M

nie je nebezpecny

0,000200 M roztok zelezitych
i6nov, 80 ml v plast. flaske

Fe(111) 0.000200 M

nie je nebezpeény

0,3% roztok peroxidu vodika, 3 ml
vo fl'aske z hnedého skla

H20>

nie je nebezpecny
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re ulohu P3

chemikalia oznacenie GHS vety nebezpecenstva
0,01 M (oz’tovlfjodu, 200 ml v tmavej I, H372
plastovej fl'asi
0,03 M roztok tiosiranu sodného, NSO nie e nebezpeiny
200 ml v plastovej fl'aske 2023 ] peeny
1’I\{I roztok NaOH, 55 ml v plastovej NaOH H290. H314
flaske
25M ro'zt?kvkysellny sirovej, 80 ml v H2SO4 H290, H315, H319
plastovej flaske
05M rozt'ok’va>d|du draselného, 25 mi Ki H372
V plastovej fT'aske
jodic¢nan draselny, priblizne 100 mg
(presna hmotnost’ napisand na KIO3 H272, H315, H319, H335
oznaceni), v sklenej vialke
skrobovy maz, 25 ml v plastove;j Starch nie je nebezpetny

flaske

51. MChO - Prakticka ¢ast




Laboratorne pomécky
pre vSetky ulohy
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osobné pomocky

o
=
€
(4=
-

pipetovaci balonik

ochranné okuliare

1 | plastova nadoba na organicky odpad, oznac¢ena
“Organic waste”

N

papierové obrusky vel'ké, harky

papierové obrdsky malé, harky

Wk
oo

Spachtla (velka)

Spachtla (mald)

stopky

ceruzka

guma

cierne pero

fixka na sklo

pravitko

A I I I

spolo¢né pomocky

pocet

UV lampa na vizualizaciu TLC

2 na laboratérium

kolorimeter

5 na laboratérium

rukavice, vSetky vel’kosti (S, M, L, XL)

na poziadanie od laboratorneho
dozoru

vedro s drvenym 'adom

1 na laborat6rium

pre tlohu P1

osobné pomocky

o
(=3
[«
o
-

laboratorny stojan so:
- svorkou a mensim lapakom,
- svorkou a vi¢§im lapakom

Erlenmeyerova banka so zabrusom, 100 ml

Erlenmeyerova banka so zabrusom, 50 ml

spatny chladi¢

magnetické miesadlo s ohrevom

krystaliza¢na miska

magnetické mieSadielko

odsavacia banka

Bichnerov lievik s gumenou manzetou

uzatvaratel'né vrecusko s 3 ks filtracného papiera

Petriho miska

TLC elu¢na komora, oznacena “TLC elution chamber”

uzatvaratel'né vrectusko s 3 TLC platni¢kami (s fluo-
rescenénym indikdtorom), oznacené kédom Studenta

kapiléry pre TLC (v Petriho miske)

plastova pinzeta

sklenend ty€inka

odmerny valec, 25 ml

kadicka, 150 ml

plastovy lievik (ndsypka)

LN I e E N R S L N T T T T e TS N P P N N RS
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plastova Pasteurova pipeta

tmava sklenena vialka, na vzorku pre TLC, 1,5 ml, s

uzaverom, oznacena C resp. R

predvazena tmava sklenena vialka, 10 ml, s uzaverom,

oznacena kodom Studenta

ty¢ na vyberanie magnetickych mieSadielok

pre tulohu P2

0sobné pomocky

nedelend pipeta, 10 ml

delena pipeta, 10 ml

delend pipeta, 5 ml

stojan na skimavky

skimavka

z4atka na skiimavku

kolorimetricka kyveta, opticka draha 1,0 cm

kadi¢ka, 100 ml

plastova Pasteurova pipeta

Pre Ulohu P3

0sobné pomocky

laboratorny stojan s lapakom na byrety

byreta, 25 ml

skleneny filtra¢ny lievik

Erlenmeyerova banka, 100 ml

Erlenmeyerova banka, 250 ml

kadi¢ka, 150 ml

kadicka, 100 ml

odmerna banka, 100 ml, so zatkou

nedelend pipeta, 50 ml

nedelena pipeta, 25 ml

nedelend pipeta, 20 ml

odmerny valec, 25 ml

odmerny valec, 10 ml

odmerny valec, 5 mi

plastova Pasteurova pipeta

T T e e N N N L R [ N N A e

parafilm, kisky

N
o
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Uloha | poduloha | vytazok distota TLC P1.1 P1.2 spolu
P1 .
13% maximalne 12 12 8 2 3 37
celk. ziskané
bodov

Uloha P1. Zelen& oxidacia nitrobenzaldehydu

Posledné desatroCia sa chemici snazia nahradit’ Skodlivé oxidacné Ccinidla, aby sa predislo tvorbe
nebezpecného odpadu. V tejto ulohe sa pouzije ako oxidacné Cinidlo peroxidosiran draselny, oznaceny ako
Oxone®, ktory vytvara iba netoxicky siran. Okrem toho sa tato reakcia uskutoéiiuje v zmesi vody s etanolom,
ktora sa klasifikuje ako zelené rozpustadlo.

Vasou ulohou je zoxidovat’ 4-nitrobenzaldehyd, prekrystalizovat’ vzniknuty produkt, poerovnat’ TLC
eluenty a skontrolovat’ ¢istotu produktu pomocou TLC.

Poznédmka: Odpad obsahujuci etanol a eluent vylievajte vyhradne do f’ase “Organic waste”.

Postup

I. Oxidacia 4-nitrobenzaldehydu

1. Zmiesajte 20 ml vody a 5 ml etanolu.

2. Vloite magnetické miesadielko do 100 ml Erlenmeyerovej banky so zadbrusom.

3. Preneste predvazenych 1,51 g 4-nitrobenzaldehydu do tejto Erlenmeyerovej banky. Pridajte celd
pripravent zmes voda/etanol. Uchyt’te Erlenmeyerovu banku do lapdka na stojan. Zapnite
miesanie a pridajte predvazenych 7,87 g ¢inidla Oxone®.

4. Nasad’te spitny chladi¢ a prichyt'te ho do uvol'neného vaésieho lapaka (pozri obr. 1). Zdvihnite
kartu HELP. Laboratorny dozor Vam zapne vodu do chladi¢a a nastavi zahrievanie na miesadle.

5. Zahrievajte reak¢nt zmes do mierneho varu (asi 1 kvapku refluxu za sekundu) 45 minut. Znacka
na mieSadle odpoveda pribliZne intenzite ohrevu na dosiahnutie mierneho varu.

vacsi lapak

= ¥ mensi lapak

‘=

Obrézok 1. Aparatira pre zahrievanie reakcnej zmesi na reflux.

51. MChO - Prakticka ¢ast 10




6.

10.

11.

12.
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Vypnite zahrievanie na miesadle. OdloZte mieSadlo a nechajte reaként zmes chladnat’ 10 minut.
Potom ju dajte do krystalizacnej misky so zmesou I'adu a vody. Nechajte ju stat’ d’alsich 10
min(t.

Zostavte aparatiru pre vakuovu filtraciu (pozri obr. 2). Pripevnite ju ku stojanu do mensieho
lapaka. Zdvihnite kartu HELP. Laboratorny dozor Vam ukaze ako pripojit’ odsavaciu banku k
zdroju vékua.

< Biichnerov lievik
........ < filtracny papier

<« gumend manzeta

mensi lapak

“ vakuum

Obrazok 2. Aparatdra pre vakuov filtraciu.
Navlhdite filtracny papier s vodou a uistite sa, Ze pokryva vsetky dierky v Blichnerovom lieviku.

Nalejte suspenziu so surovym produktom na Buchnerov lievik a pripojte vakuum. Odsaty
produkt na filtri poriadne premyte deionizovanou vodou (aspon 4x20 ml).

Surovy produkt presuste presavanim vzduchu pocas 5 minut. Odpojte vakuum. S pouzitim hrotu
malej Spachtle preneste malé mnozstvo produktu do 1,5 ml tmavej sklenenej vialky oznacenej C.
Uzavrite vialku a odloZte ju pre III. Cast’.

Preneste vsetok ostavajuci surovy produkt do 50 ml Erlenmeyerovej banky so zabrusom.

Filtrat vylejte do flase “Organic waste” a umyte odsavaciu banku a Blichnerov lievik s etanolom
a vodou pre d’alie pouzitie. Odpad s obsahom etanolu vylievajte do fT'ase “Organic waste”.

Rekrystalizacia produktu
Zmiesajte 9 ml vody a 21 ml etanolu.

Na prekrystalizovanie surového produktu v 50 ml Erlenmeyerovej banke pouZite primerané
mnozstvo zarobenej zmesi vody a etanolu. Pouzite rovnaku aparatiru pre zahrievanie na reflux
(pozri obr. 1). Zdvihnite kartu HELP. Laboratorny dozor Vam zapne vodu do chladi¢a a nastavi
zahrievanie na mieadle. DalSie mnoZstvo rozpustadla pridavajte cez horny otvor chladica.

Ked’ uz produkt uplne vykrystalizoval, izolujte ho vakuovou filtraciou podl'a postupu uvedeného
vyssie (1.7 az 1.10). S pouzitim hrotu malej $pachtle preneste malé¢ mnozstvo produktu do 1,5 ml
tmavej sklenenej vialky oznacenej R. Uzavrite vialku a odloZte ju pre III. Cast’.

51. MChO - Prakticka ¢ast 11
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Preneste cely zvySok pre¢isteného produktu do predvazenej vialky oznacenej Vasim kdédom
Studenta. Vialku uzavrite.

Filtrat vylejte do flase “Organic waste” a zdvihnite kartu HELP. Laboratérny dozor Vam vypne
vodu v chladici.

TLC analyza

Pripravte elu¢ni komoru. Nalejte do nej eluent A do vysky asi 0,5 cm. Zakryte ju Petriho
miskou. Po¢kajte, kym sa atmosféra v elu¢nej komore nasyti eluentom.

Pripravte vzorky. V tmavej sklenej vialke oznacenej TLC standard (oznacovant ako S pri
TLC) ste dostali vzorku 4-nitrobenzaldehydu. Do d’alSich dvoch tmavych sklenenych vialiek ste
si odlozili malt vzorku surového produktu (vialka C) a prekrystalizovaného produktu (vialka R).
Do kazdej vialky pridajte asi 1 ml etanolu na rozpustenie vzorky.

Pripravte TLC platni¢ku. Ceruzkou opatrne nakreslite ¢iaru startu (1 cm odspodu platnicky) a
oznadte polohu pre nanesenie 3 vzoriek. Oznaéte ich S (Starting material/vychodiskova latka),
C (Crude product/surovy produkt) a R (Recrystallized product)/prekrystalizovany produkt), ako
je ukazané na obr. 3. Do l'avého horného horu napiste svoj kéd $tudenta. Do pravého horného
rohu napiste eluent pouzity na vyvolanie (najprv Eluent A, potom Eluent B). Pomocou kapilarok
naneste vsetky tri vzorky na platnicku.

Student Code Eluent A / Eluent B
N

lcm¢ S C R

Obrazok 3. Pripravena TLC platnicka

Vyvolajte TLC platni¢ku. Pinzetou vleZte TLC platnicku do elu¢nej komory a zakryte ju
Petrino miskou. Nechajte eluent vystapit’ priblizne 1 cm pod horny okraj platnicky. Pinzetou
vyberte platnicku, ceruzkou oznaéte Celo eluentu a nechajte ju vysusit’ na vzduchu.

Vizualizujte TLC platni¢ku. Dajte TLC platnicku pod UV lampu umiestnend na spolo¢nom
stole. Ceruzkou vyznacdte okraje (zakrizkuje) pozorovatelnych skvin.

Eluent vylejte do flase “Organic waste”.

Kroky 1, 3, 4, 5 a 6 zopakujte s eluentom B.

Platnicky vloZte do uzatvarate'ného vrecuska oznacené¢ho Vasim kodom Studenta.
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Vysledneé TLC platnicky mozete naértniat’ do schémy nizsie. Mézu Vam pomoct’ pri odpovediach
na nasledujlce otadzky. Samotna schéma nebude bodovana.

Eluent A Eluent B
R Lo |------ j---4 }--- p------ J---=--- $---
S C R S C R

Na konci praktickej Casti laboratérny dozor od Vas prevezme tieto polozky:
- sklenenl vialku s Vasim rekrystalizovanym produktom oznac¢enu Vasim kédom $tudenta;
- TLC platnicky A a B v uzatvaratel'nom vrectisku ozna¢enom Vasim kédom Studenta.

Odovzdané polozky
prekrystalizovany produkt o
TLC platni¢ka A m
TLC platnicka B m
Podpisy

Student laboratérny dozor

51. MChO - Prakticka ¢ast 13
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Otéazky

1. NapiSte struktirny vzorec finalneho organického produktu reakcie 4-nitrobenzaldehydu a ¢inidla
Oxone®.

2. Na zaklade Vasej TLC analyzy oznadte odpovede na nasledujuce otazky:

e Ktory eluent je lepsi na sledovanie priebehu reakcie?

oA oB

e Surovy produkt (C) obsahuje stopy 4-nitrobenzaldehydu.

0O ano o nie

e Prekrystalizovany produkt (R) obsahuje stopy 4-nitrobenzaldehydu.

0 ano o nie
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Uloha
P2
14%
celk.
bodov

podiloha | kalibracia | SBNOVeNIe s | poo | ppg | Stanovenie o, 410 po 5| spolu
zeleza stechiometrie

maximalne 10 6 3 4 3 9 3 2 40

ziskané

Uloha P2. Vinna doba Zelezna

Zelezo je prvok, ktory sa prirodzene vyskytuje aj vo vine. Ked’ jeho koncentracia prekro¢i 10 az 15 mg na liter,
oxidacia zlucenin Zeleznatych na Zelezité moze viest k strate kvality vina v désledku vzniku zrazenin. Preto

je potrebné pri vyrobe vina zistovat aj obsah zeleza.

Vzhl'adom na vel'mi nizku koncentraciu Castic s obsahom Zeleza sa na ich stanovenie vyuziva farebny komplex
zelezitych i6nov s tiokyanatanovymi idonmi SCN™ ako ligandmi, pri¢om sa meranie robi spektrofotometricky.

Vasou ulohou je pomocou spektrofotometrie stanovit’ celkovii koncentraciu Zeleza v bielom vine, ktoré ste
dostali, a stanovit’ stechiometriu komplexu tiokyanatanovych a Zelezitych ionov.

VAROVANIE

e Pre tato Glohu ste dostali dva roztoky Zelezitych ionov a dva roztoky tiokyanatanu draselného s

roznymi koncentriciami. Davajte pozor, aby ste ich nezamenili.

e Ked mate pripravené roztoky pre spektrofotometriu, ich absorbancie zmerajte najviac do hodiny
od pridania tiokyanatanu.
e Ked uz chcete pouzit’ kolorimeter, zdvihnite kartu HELP. Dozor Vam dé kolorimeter oznaceny
kodom. Tento kolorimeter mate pravo vyuzivat' do 15 minat. Dozor Vam kolorimeter odoberie
akondhle s nim domeriate alebo uplynie 15 minut. Ak v danom okamihu nie je k dispozicii ziaden
vol'ny, budete zaradeny do poradovnika.

e Pokyny pre pouzitie kolorimetra st na nasledujuce;j strane.

o Kolorimeter si mézete vypozicat’ celkom iba tri razy.

51. MChO - Prakticka ¢ast
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InStrukcie pre pouzitie kolorimetra

mod transmitancie / absorbancie

displej

vyber vinovej
dizky

rotacny
ovladac

tlacidlo OK

Kolorimeter zapojte do siete.

SVK_#

schéma
orientacie

kyvetovy
priestor

Skontrolujte, ¢i svieti napis "Absorbance" a ak nie, tak otacajte rotacnym ovladacom, kym sa okolo
napisu "Absorbance " neobjavi prerusovana €iara a stlacte tlacidlo OK.

Otacajte rotanym ovladaCom, kym sa preruSovana ¢iara neobjavi okolo poZadovanej vinovej
dizky (470 nm). Stlacte tla¢idlo OK.

Do kyvetového priestoru vlozte kyvetu so slepou vzorkou (blank) naplnenou do vysky priblizne 3
cm. Davajte pozor, aby ste dodrzali spravnu orientaciu (pozrite sa na nakres spravnej orientacie na
obrazku nizsie, 1G¢ svetla prechadza v smere Zltej $ipky) a kyvetu zasuite celkom na dno. Zavrite
veko.

Otacajte rotacnym ovladacom kym sa okolo napisu "Absorbance" neobjavi preruSovana Ciara a
stlacte tlacidlo OK. Rota¢nym ovladacom vysviet'te napis "Calibration" a stlacte tlacidlo OK.

e Pockajte kym sa na displeji neobjavi hodnota 0,00 (alebo —0,00).

Do kyvetového priestoru vloZte kyvetu s analyzovanym roztokom naplnent do vysky priblizne 3
cm. Zatvorte veko.

Odcitajte hodnotu absorbancie.

kyveta
o : ------ T i
kyvetovy : | : 5 »
. — : : : nakres
priestor : : : : . L
: : orientacie
D P P )
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l. Stanovenie obsahu zeleza vo vine

SVK_#

V tejto Casti pouzite 0,000200 M roztok Zelezitych iénov a 1 M roztok tiokyanatanu draselného.

Postup

1. Pripravte 6 skamaviek a do kazdej pozadované mnozstva roztokov, ktoré ste dostali, podla

nasledujuce;j tabul’ky.

skamavka ¢islo 1 2 3 4 5 6
0,000200 M roztok 10m | 20ml | 40ml | 60ml

zelezitych iénov

1 M roztok kyseliny 10m | 10ml | 10m | 10ml | 10ml | 10ml
chloristej

vino 10,0 ml 10,0 ml
roztpk peroxide 0.5 ml 0.5 ml
vodika

deionizovana voda 9,5ml 8,5 ml 6,5 ml 45 ml 1,0 ml

2. Skumavky zazétkujte a zhomogenizujte ich obsah.

3. Doskumaviek 1,2 3,4 and 5 pridajte 1,0 ml roztoku 1 M tiokyanatanu draselného. Nepridavajte
ho do skimavky 6. Zazatkujte a zhomogenizujte.

4. Ked mate pripravené vSetky skumavky, zdvihnite kartu HELP a vypytajte si od dozoru

kolorimeter.

5. Pripravte kolorimeter podl'a postupu popisaného vyssie (strana 16). Nastavte vinovi dizku na
470 nm. Ako slepu vzorku (blank) pouzite deionizovanu vodu.

6. Pri tejto vinovej dizke zaznamenajte absorbancie pre vietky skumavky (1 az 6). Svoje vysledky
zapiste to nasledujucej tabul’ky. Pre vratenie kolorimetra zdvihnite kartu HELP.

skimavka cislo

absorbancia (pri 470 nm)

analyticka konc. Fe®*
c(Fe*") / uM

16

32

64

96

kod pouzitého
kolorimetra

51. MChO - Prakticka ¢ast
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Otéazky

1. Zostrojte graf zavislosti absorbancie A od analytickej konc. Fe** v skiimavkach 1 az 4.

0.8

Fy

0.7

0.6

0.5

0.1

e(Fed+) vl

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

e Krizikmi v nasledujtcej tabul’ke oznacte tie udaje, ktoré pouzijete pre kalibracnu Ciaru.

Skumavka ¢islo 1 2 3 4

Absorbancie pouzité pre
kalibra¢nu ¢iaru

2. Nazéklade grafu a udajov, ktoré ste si vybrali, nakreslite do grafu kalibraénua priamku a stanovte
analytickd koncentréaciu (v pmol dm~) ionov Fe3* v skiimavke 5.

c(Fe**)skam. 5 = pumol dm™3

Ak ste nevypocitali c(Fe®*), v dalsich castiach tilohy pouzite hodnotu c(Fe**) = 50 pmol dm3,
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3. Vypoditajte hmotnostni koncentraciu Zeleza v skimanom vine, v mg na liter.

SVK_#

p(Zelezo) =

mg dm™
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I. Stanovenie stechiometrie komplexu
V tejto Casti pouzite 0,00200 M roztok Zelezitych ionov a 0,00200 M roztok tiokyanatanu draselného.

Postup

V Casti [ tejto ulohy ste vyuzili sfarbenie komplexu Zelezitych ionov s tiokyanatanom na stanovenie
obsahu zeleza vo vzorke vina. V casti II tejto Glohy je cielom zistit' stechiometriu komplexu
[Fea(SCN),]®*P* (koordinacia vody je vynechana), kde a a b st celé &isla nie vécsie ako 3.

Pre tuto Cast’ ste dostali tieto vodné roztoky:
e 0,00200 M roztok Zelezitych idnov (uz okysleny) (80 ml)
e 0,00200 M roztok tiokyanatanu draselneho (80 ml)

Taktiez mate skimavky (so zatkami, ktoré si modzete oplachnut’ a ususit), delené pipety,
spektrofotometricku kyvetu, kolorimeter (na poziadanie) a akékol'vek pomocky z vasho pracovného
miesta, ktoré mézu byt’ uzitocné.

1. Vypliite prvé tri riadky nasledujicej tabul’ky s hodnotami objemov, na zéklade ktorych dokdzete
spektrofotometricky urcit’ stechiometriu komplexu. Nemusite pouzit vsetky stlpce. Vypoclitajte
molové zlomky zelezitych ionov vo vsetkych skiimavkach pomocou vzorca:

Veeqm
x(Fe3t) =
Veeamn + Vsen-
Skamavka cislo... 7 8 9 10 11 12 13 14 15

objem 0,00200 M
roztoku Zelezitych
ionov VFe(1) / ml
objem 0,00200 M
roztoku tiokyanatanu
draselného Vscn- / ml
molovy zlomok
zelezitych i6nov
x(Fe®")

absorbancia

(pri 470 nm)

kod kolorimetra

2. Pripravte si roztoky v skimavkach a ked’ mate vsetky pripravené, zdvihnite kartu HELP a
vypytajte si od dozoru kolorimeter.

3. Pripravte kolorimeter podl'a postupu popisaného vyssie (strana 16). Nastavte vinovi dizku na
470 nm. Ako slepu vzorku (blank) pouZzite deionizovanu vodu.

4. Pri tejto vinovej dizke zaznamenajte absorbancie pre vietky skumavky. Vysledky zapiste do
tabul’ky vyssie.
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Otéazky

1. Zostrojte graf zavislosti absorbancie A od mélového zlomku Zelezitych iénov x(Fe*").

1.1

0.9

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

0.1

x(Fe™)

0 0.1 0.2 03 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9

2. Na zéklade Vasich vysledkov stanovte stechiometriu komplexu [(Fe)a(SCN)p] 20",
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U'F?ga podiloha | titraciat | "5 | US| p3 g | P32 | P33 | P34 | P35 | spolu
13% | maximalne 10 10 8 4 4 2 2 2 42
celk. , ,
bodov ziskané

Uloha P3. Skladovanie vina

Oxid siri¢ity SO sa pouziva ako konzerva¢na latka vo vine. SO; po pridani do vina mdze reagovat’ s vodou,
pricom vznikaji hydrogensiri¢itanové aniony HSOs™ a protony H*. Po odovzdani d’alSicho protonu moze
Z hydrogensiri¢itanového aniénu vzniknat’ siri¢itanovy anion SO3>.

SO; + H,O = H" + HSO3~
HSO; = H* + 80327

Tieto tri rozli¢né formy oxidu siri¢itého vo vode mozu reagovat’ s chemickymi latkami vo vine, napriklad s
acetaldehydom, farbivami, sacharidmi a podobne, pricom vznikaju produkty P. Celkova koncentracia oxidu
siri¢itého je sa¢tom koncentracii ,,vol'nych* foriem (SO, HSO; a SOs*) a produktov P.

Koncentrécia konzerva¢nych latok je regulovand, pretoze oxid siri€ity a siri¢itany mozu byt’ pre niektorych

I'udi $kodlivé. V EU je maximalny povoleny celkovy obsah oxidu siri¢itého 100 mg I'* v éervenom vine a 150
mg It v bielom alebo ruZzovom vine.

Vasou ulohou je pomocou jodometrickej titracie stanovit’ celkovi koncentraciu oxidu siri¢itého v bielom vine,

ktoré ste dostali.

Postup

|. Standardizacia roztoku tiosiranu sodného

1. Mate k dispozicii priblizne 100 mg jodiénanu draselného K1Os. Presna hmotnost’ je napisana na
Stitku vialky. ZapiSte tento idaj do doleuvedenej tabul’ky.

2. V100 ml odmernej banke pripravte 100 ml roztoku jodi¢nanu draselného s pouzitim
destilovanej vody a celého dodaného mnozstva KIOs. Tento roztok je d’alej oznaceny ako S.

3. Do 100 ml Erlenmeyerovej banky pridajte:

e 20 ml roztoku S s pouzitim pipety;
e 5 mlroztoku jodidu draselného (0,5 M) s pouzitim 5 ml odmerného valca;
e 10 ml roztoku kyseliny sirovej (2,5 M) s pouzitim 10 ml odmerného valca.

4. Obsah Erlenmeyerovej banky premiesajte krizivym pohybom, uzavrite ju parafilmom a uloZte
ju do stola aspon na 5 minut.

5. Pomocou kadicky napliite byretu zdsobnym roztokom tiosiranu sodného. Titrujte obsah
Erlenmeyerovej banky za staleho miesania. Ked’ sa farba roztoku zmeni na svetlo zIta, pridajte
10 kvapiek skrobového roztoku a pokradujte v titracii, az kym sa roztok neodfarbi. Zapiste
spotrebovany objem Vi.

6. Postup (kroky 3-5) opakujte podla potreby.
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hmotnost” jodi¢nanu draselného
(zapiste hodnotu na Stitku)

titracia ¢. Vi/ mi

akceptovana hodnota Vi / ml

Il. Standardizacia roztoku jédu

1. S pouzitim pipety preneste 25 ml roztoku jodu (oznac¢eného 12) do 100 ml Erlenmeyerovej banky.

2. Titrujte obsah Erlenmeyerovej banky roztokom tiosiranu sodného. Ked’ sa farba roztoku zmeni
na svetlo zIt, pridajte 10 kvapiek skrobového roztoku a pokracujte Vv titracii, az kym sa roztok
neodfarbi. ZapiSte spotrebovany objem Vo.

3. Postup (kroky 1-2) opakujte podl'a potreby.

titracia ¢. Vo / mi

akceptovana hodnota V. / ml
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lll. Stanovenie celkového oxidu siri€itého

1. S pouzitim pipety preneste 50 ml vina do 250 ml Erlenmeyerovej banky.

2. S pouzitim 25 ml odmerného valca pridajte 12 ml roztoku hydroxidu sodného (1 M). Banku
uzavrite parafilmom, obsah premiesajte krizivym pohybom a potom nechajte stat’ aspon 20
minut.

3. Pridajte 5 ml roztoku kyseliny sirovej (2,5 M) a priblizne 2 ml skrobového roztoku s pouzitim
delenej plastovej pipety.

4. Obsah Erlenmeyerovej banky titrujte s roztokom jodu v byrete do tmavého sfarbenia, ktoré
vydrzi aspon 15 sekund. Zapiste spotrebovany objem Vs.

5. Postup (kroky 1-4) opakujte podla potreby.

titracia ¢. Vs / mi

akceptovana hodnota Vs / ml
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Otéazky

1. Napiste vyrovnané rovnice vSetkych reakcii, ktoré prebiehaju pri standardizacii roztoku tiosiranu
sodného.

2. Vypocitajte molarnu koncentraciu roztoku tiosiranu sodného. Mdlova hmotnost’ jodi¢nanu
draselného je M(K103) = 214,0 g mol .,

¢(S20:%) = mol dm™3

Ak neviete vypocitat c(S2037"), v dalsich tilohdach mézete pouzivat hodnotu
¢(S203%) = 0,0500 mol dm3,

3. Vypocitajte molarnu koncentraciu roztoku jodu.
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c(l) = mol dm™
Ak neviete vypocitat c(l2), vV dalsich iilohdch méZete pouzivat hodnotu c(Iz) = 0,00700 mol dm,

4. Napiste rovnicu chemickej reakcie medzi jodom I2 a oxidom siri¢itym SO za predpokladu, Ze
oxid siri¢ity sa oxiduje na siranové aniony SO4%".

5. Vypoditajte hmotnostnt koncentraciu celkového oxidu siri¢itého vo vine v mg na liter. Mo6lova
hmotnost’ oxidu siri¢itého je M(SOz) = 64,1 g mol .

p(SOy) = mg dm=3
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PENALIZACIA

SVK_#

Nahrada €.

Podpis Studenta

Podpis laboratérneho
dozoru

1 (bez penalizacie)
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