RIESENIE A HODNOTENIE PRAKTICKYCH ULOH
Z ANALYTICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategoéria A — Sk. rok 2022/23
Celostatne kolo

Pavol Tarapcik

Doba trvania: 3,5 hodiny
Hodnotenie: Za analyzu kazdého prvku 14 pb, za odpovede na otazky spolu 12 pb,

teda celkovo spolu 54 pb. Prepoc¢et 1 b = 0,463 pb.

Ulohou je uréit katiénové zloZenie dodanej mineralky — hlavné zlozky sa stanovia
titracne. Odporucana je mineralka Lubovnianka/Starolubovnianka — obsahuje dostatok
hor€ika a zaroven malo siranov — teda po odstraneni hydrogénuhlicitanov nehrozi
vyzrazanie nerozpustnych siranov. Alternativne sa méze pripravit synteticka vzorka
z MgClz, CaClz a NaCl.

RieSenie a hodnotenie

1. Preco sa robi tato uprava zlozZenia vzorky? (2 pb)
odstrania sa hydrogénuhliCitany — pri reakcii kationov sionexom by sa cast
uvolnenych H* iénov spotrebovala na tvorbu H.O + CO», o ovplyvni vysledok

stanovenia a naviac by uvolneny CO; v koléne postupne prerusoval stipec ionexu

2. Opiste chemickymi reakciami princip funkcie farebného vizualneho indikatora pri
komplexometrickom stanoveni. (2 pb)
M + Ind (farba 1) — Mind (farba 2)
pri titracii: Mind(farba 2) + chelaton — M-chelaton + Ind(farba 1)

3. Preco je pri tejto titracii potrebné pouzit’ pridavok timivého roztoku? (2 pb)
pri tvorbe chelatonatov sa uvoliiuju vodikové iony, netlmeny roztok sa postupne
okysluje, podmienena konsStanta stability tvorenych komplexov sa okyslenim

zmenS$uje, reakcia potom nemusi prebiehat’ tuplne doprava




4. Pre€o za podmienok titracie nereaguje hor€ik s chelatonom? (2 pb)

Hor¢ik na rozdiel od vapnika v silne alkalickom prostredi tvori hydroxid (nerozpustny
alebo ako presyteny ,roztok”. Tato vedlajSia reakcia spésobuje pokles podmienenej
konStanty stability komplexného chelatonatu horecnatého a rovnovaha jeho tvorby

sa posuva dolava.

5. Opiste zloZenie silne kyslého vymienaca kationov. (2 pb)
Polymérny organicky vo vode nerozpustny skelet s naviazanymi skupinami silnej

kyseliny, najcastejSie —SOzH

6. Aku chybu urobime (%), ak zanedbame vplyv pritomnosti draslika v experimente
a do ktorej vystupnej hodnoty sa tato skutoCnost premietne (zdbévodnite svoju
odpoved)? (2 pb)

Draslik ovplyvriuje stanovenie celkoveho obsahu i6nov kovov. Nema vplyv na
chelatometrické stanovenie kationov vapnika a horCika — bude teda zahrnuty vo
vysledku stanovenia sodika. Realny obsah sodika je teda mensi ako stanoveny

obsah.

Titracia roztoku R1 — stanovenie Mg a Ca spolu:
za uplnost vykonania titracii: 2 pb

za dosiahnutu reprodukovatelnost

— do max rozdielu 0,1 ml: 2 pb

— do max rozdielu 0,2 ml: 1 pb

Titracia roztoku R1 — stanovenie Ca
— Ako pre roztok R1

Titracia roztoku R2:
— Ako pre roztok R1

Vypocet obsahu jednotlivych katibnov vo vzorke mineralky:
Pre kazdy kation zvIast'

Spravny postup vypoctu: 2 pb

Odchylka oproti spravnej hodnote obsahu vo vzorke:
do2%-8pb; do4% -6 pb; do6% -4 pb; do8%-2pb
Spolu 30 pb
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Maximalne 15 bodov |

Uloha1 (11,0 b)

Hmotnost rekrystalizovaného produktu, vysuseného statim cez noc (7,0 b)

m=<0,61g poCet bodov=7.m/0,61b
0,61g=m=<0,80¢g piny pocet bodov (7 b)
0,80g=m=<1,06g¢g pocet bodov =7 . (1,06 —m)/0,26 b
m 21,06 g Ob

Poznamka: vytazok v kontrolnom experimente bol 0,67 g (52 %).

Kontrola teploty topenia (3,0 b)

Teplota topenia produktu: 119,1 — 121,8 °C (premerat pred sutazou, lit.
120,3 -121,3°C)
t.t. € (117,2 °C, 122,4 °C) plny poc¢et bodov (3 b)
107,2 °C < zaciatok t.t. < 117,2 °C pocet bodov = 3 x (t.t. — 107,2)/10 b
Tenkovrstvova chromatografia (1,0 b)
Oznacenie platnicky Start, ciel, VL, P 4x0,10b=0,4Db
Vyvolanie platni¢ky-Rr hodnoty
Rr (VL) 0,37<Rr<0,47 0,3Db

0,32 < RF < 0,37 pocet bodov = 0,3 - 6.(0,37 - RF) b
0,47 <Rr<0,52 pocet bodov=0,3-6.(RF—0,47) b
Rr (produkt) 0,67 <Rr=<0,77 0,3b
0,62 < Rr < 0,67 pocet bodov =0,3 —6.(0,67 —RF) b
0,77 <Rr<0,82 pocet bodov=0,3-6.(RF—0,77) b

Uloha2 (06b=6x0,1b)

CxHyO:zNn

zakazdéx, y,z,n0,1b

celkovy sumarny vzorec 0,1 b

urCenie molarnej hmotnosti 0,1 b

X:y:z:n= WJ/AC : w/AH : Wz/ArO : wn/AN =

=65,37/12 : 4,31/1 : 24,88/16 : 5,45/14 =
5448 :6,31:1,555:0,389=14:11:4:1



Produkt A ma molekulovy vzorec C14H1104N a molarnu hmotnost M = 257 g/mol.

Uloha3 (1,7b=15x0,1+4x0,05b)

udaje z textu: 4 x 0,05 =0,2 b (zZlté)

udaje na vypocet: 14 x 0,1 = 1,4 b (modré)

percentualny vytazok: 1x0,1=0,1b

nehodnotia sa vopred zadané hodnoty (zelené)

ak je v predoslej ulohe zle vypocitana molarna hmotnost, tak tu bez postihnutia bodov

ekvivalent | n (mmol) | M (g/mol) | m (g) | V (ml) | p (g/ml)
4-metylbenzoylchlorid 1,0 0,005 154 0,77 | 0,65 | 1,185
4-nitrofenol 1,0 0,005 139 0,7 - -
pyridin 1,0 0,005 79 0,39 | 0,40 | 0,982
produkt A (teor. vytazok) 1,0 0,005 257 1,29 - -

izolované mnozstvo produktu (v gramoch):

percentualny vytazok produktu:

Uloha4 (05b=1x0,1+2x0,2h)

spravne meranie vzdialenosti: 0,1 b
vypocet: 2x 0,2 b

vzdialenost (Start — stred Skvrny) vcm
F =

vzdialenost (Start — ciel) vcm

Uloha5 (1,2b=12x0,1b)
8,33

o 742 NO,
8,09
7,34 0 8,33

7,42
8,09
2,48 7,34
- PlIny pocet bodov aj za vymenu signalov 7,34 ppm s 7,42 ppm.
oH: 8,33 (d, 2H); 8,09 (d, 2H); 7,42 (d, 2H); 7,34 (d, 2H), 2,48 (s, 3H) ppm.
Absorpéné maxima v IC spektre:
—N O2: 1550-1475 a 1360-1290 cm™

—COO-:1750-1735 a 1300-1100 cm™




