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73 pomocnych bodov, 1 pomocny bod = 0,548 bodov
Doba rieSenia : 180 minut

Stanovenie zeleza v ré6znych oxidaénych stupnoch

Autorské rieSenie odpovedového harku:

(konkrétne Cisla su len na ilustraciu, hodnoty pri sutazi sa samozrejme liia)

Hmotnost KIO; v liekovke: m; = 0,4000 g

Vypocéet koncentracie KIO; v pripravenom roztoku:
Objem roztoku: V; = 500,0 cm®
¢, =m; / (M(KIO; . V;) = 0,4000 g / (214,0 g mol™ . 0,5000 dm?)

Koncentracia KlOs : c; = 0,003738 mol dm™

Hmotnost kyseliny askorbovej v liekovke: m, = 0,6000 g
Objem roztoku: V, = 500,0 cm®

Standardizacia roztoku kyseliny askorbovej (Ex1)

Objem $tandardného KIOj; roztoku pipetovany na titraciu : V5 = 10,00 cm?®
Spotreby odmerného roztoku kyseliny askorbove;j:

V41 = 20,05 cm® Vi2=19,95cm® V.3 =25,00cm’

(jedna hodnota vylu¢ena ako odlahla)

Akceptovany objem:  V, = 20,00 cm®

Napiste rovnice vietkych reakcii prebiehajucich pri Standardizacii roztoku kyseliny
askorbovej. Kyselina askorbova CsHgOg sa oxiduje na kyselinu dehydroaskorbovi CgHeOs.
105~ + 51"+ 6H" — 3I, + 3H,0
l, + CeHgOg — 217 + CgHgOg + 2H"




Vypoéitajte koncentraciu roztoku kyseliny askorbovej v mol dm™.
n(KIO3) = ¢; . V3 = 0,003738 mol dm™ . 0,01000 dm® = 3,738.10° mol
n(Ask) = 3. n(KIO3) = 3. 3,738.10®° mol = 1,121.10™ mol

¢, = n(Ask) / V4 = 1,121.10“ mol / 0,02 dm?®

Koncentracia kyseliny askorbovej: ¢, = 0,0056075 mol dm™

Vypocéitajte €istotu dodanej tuhej kyseliny askorbovej (obsah v %).
m(Ask) = ¢, . V, . M(Ask) = 0,0056075 mol dm™ . 0,5000 dm?®. 176,13 g mol™ = 0,4938 g
w(%) = 100 . m(Ask) / m, =100 . 0,4938 g / 0,6000 g

Obsah kyseliny askorbovej v tuhej latke:  w(%) = 82,30 %

KlO; sa v pritomnosti prebytku Kl pouziva aj ako zakladna latka na Standardizaciu roztoku
HCI. Postup je podobny, ako je opisané vysSie s vynimkou, ze sa do titraéného roztoku
nepridava HCI.

Oznacte, ktora latka/latky sa mézu v tomto pripade pouzit’ ako indikator) pri titracii:

m metyloranz + Na,S,0; (v prebytku)

Stanovenie Fe(lll) askorbimetrickou titraciou (Ex2)

Objem zasobného roztoku vzorky: Vs = 200,0 cm®

Pipetovany objem roztoku vzorky: Ve = 10,00 cm®

Spotreby odmerného roztoku kyseliny askorbove;j:

V74 = 20,00 cm® V7, = 20,00 cm® V73 =20,00 cm®

Akceptovany objem:  V; = 20,00 cm®

Napiste rovnice vSetkych reakcii prebiehajucich pri stanoveni Fe(lll). Kyselina askorbova
CsHgOg sa oxiduje na kyselinu dehydroaskorbovu CgHeOg.
2 Fe* + CgHgOg — 2 Fe” + CgHgOg + 2H"

Vypodéitajte hmotnost Fe(lll) vo vasej vzorke

n(Ask) = V. ¢, = 0,02000 dm?®. 0,0056075 mol dm™ = 1,121.10™* mol

n(Fe) =2 .n(Ask) =2.1,121.10" mol = 2,243.10* mol

Celkové n(Fe) = n(Fe) . Vs/ Vs = 2,243.10* mol . 200,0 cm®/ 10,00 cm?® = 4,486.10° mol
mFe(lll) = Celkové n(Fe) . M(Fe) = 4,486.10° mol . 55,85 g mol*

Hmotnost Fe(lll): m; = 0,2505 g




Oznacte, v akom prostredi vykazuje kyselina askorbova redukéné vlastnosti najvyraznejsie.

m Vv alkalickom

Stanovenie celkového zeleza komplexometrickou titraciou (Ex3)
Objem zasobného roztoku vzorky: Vs = 100,0 cm®

Pipetovany objem roztoku vzorky: Vg = 10,00 cm?®

Spotreby odmerného roztoku chelaténu 3 (EDTA):

Vg1 = 20,00 cm® Vg = 20,00 cm® Vg3 = 20,00 cm®

Akceptovany objem: Vo = 20,00 cm?®

Napiste rovnice vsetkych reakcii prebiehajucich pri stanoveni celkového Fe:
3Fe” +NO; +4H" - 3Fe* + NO +2 H,0
Fe* + Y* (EDTA anion) — FeY~
alebo Fe** + H,Y* (EDTA anion) - FeY~ +2H"

Vypoditajte celkovii hmotnost’ Zeleza vo vasej vzorke.

c(EDTA) = 0,02000 mol dm™ (opisat zo &titku)

n(EDTA) = ¢(EDTA) . Ve = 0,02000 mol dm™ . 0,02000 dm?® = 0,0004000 mol
n(Fe) = n(EDTA) . Vs / Vg = 0,0004000 mol . 200,0 / 10,00 = 0,008000 mol
m, = n(Fe) . M(Fe) = 0,008000 mol . 55,85 g mol™

Hmotnost Fe: m; = 0,4468 g

Vypocitajte hmotnost’ Fe(ll) vo vasej vzorke.
ms = my, —mz = 0,4468 g — 0,2505 g

Hmotnost Fe(ll): ms = 0,1963 g

Pri komplexometrickom stanoveni Fe(lll) je dblezité dodrzanie acidity roztoku pri titracii.
PreCo? Oznacte spravne odpovede.

m Ak je acidita prili§ nizka, zraza sa Fe(OH);

m Ak je acidita prili§ vysoka, netvori sa komplex Fe(lll) s kyselinou sulfosalicylovou

m Ak je acidita prili§ vysoka, netvori sa komplex Fe(lll) s EDTA
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RIESENIE A HODNOTENIE ULOHY PRAKTICKEJ CASTI
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Maximalne 15 bodov |

Uloha 1 (7 b)
Produkt po destilacii:
m=3,20 g plny pocet bodov
m<3,20g pocCet bodov=mx 1,5 +2,2
Produkt po vysuseni (ak sa nedestiloval):
m = 4,00 g piny poCet bodov
m<4,00g pocCet bodov=mx 1,2 +2,2

Poznamka: Realne ziskana hmotnost’ produktu pri kontrolnom experimente:
4,3 g (po premyvani a vysuseni); 3,6 g (po destilacii)

Uloha 2 (0,8 b)

Vzorec vychodiskovych latok a produktov po 0,2 b

)(i H,SO, o)
A ——— + H0
OH reflux AO/\/ 2

Uloha 3 (1,2 b)

a)

b)

c)

n (AcOH) = (V (AcOH) . p (AcOH)) / M (AcOH) =

= (27,6 cm*®. 1,05 g.cm™) / 60 g.mol™* = 0,483 mol (0,2 b)
n (n-PrOH) = (V (n-PrOH) . p (n-PrOH)) / M (n-PrOH) =
=(9,2 cm®. 0,80 g.cm™) / 60 g.mol™ = 0,123 mol (0,2 b)

Podfa stechiometrie reakcie sa v reakcii spotrebuje 1 ekvivalent kyseliny,
v uskutoCnenej reakcii sa jej pouzilo n (AcOH) / n (n-PrOH) = 4 ekvivalenty;
kyselina je v nadbytku. (0,2 b)

m (teor.) = n (n-PrOH) . M (produkt) = 0,123 mol . 102 g.mol™* = 12,55 g
(0.2 b)

spravny vypocet experimentalneho vytazku v %, vysledok zaokruhleny na celé
Cislo (0,2 b), pri nedostatocnom zaokruhleni (0,1 b)

d) Teplota varu produktu sa katalégoch pohybuje v rozmedzi od 99 do 102 °C.

(0,2 b)



Uloha 4 (1,4 b)
a) Priradenie signalov *H NMR spektra: (4x0,2Db)

O
)k 4.02 094
0"

2.05 1.73-1.57

b) Karbonylova skupina esteru ma v **C NMR posun okolo 170 ppm. (0,2 b)
c) Charakteristické valen&né vibracie v IC spektre: 1750 — 1735 cm™ v(C=0),
1300 - 1100 cm™ v(C-O). (2 x 0,2 b)

Uloha 5 (0,6 b)

Najskér sa premyvanim s vodou odstrania vo vode rozpustné necistoty a
kyselina sirova a nadbyto¢na kyslina octova. (0,2 b)
ZvysSkové kysliny sa dalej neutralizuju 5 % roztokom Na,COs3 za vzniku CO; a
soli rozpustnych vo vode. (0,2 b)
Nakoniec sa organicka vrstva premyje nasytenym roztokom NaCl, aby sa
odstranila vacsia Cast zvyskovej vody. (0,2 b)

Uloha 6 (1,8 b) (po b za kazdy stuperi)

a) Mechanizmus: (5x0,2Db)
prenos H
®__H . -
O H® (o) protonu O,)
(/ —\ —_— @ —_——
M, L 40H —oh,
> /\/8 O -H:0
P H
H
®o - H® 0]

)l\o/\/ )J\o/\/

b) Rovnovaha sa da posuvat nadbytkom jedného z reaktantov alebo odoberanim
jedného z produktov. NajCastejSie sa posuva kontinualnym odstranovanim
vody zreakénej zmesi: azeotropicka destilacia (napriklad chloroform ako
rozpustadlo, ktoré tvori azeotropickl zmes s vodou), pouZitie soli, ktoré
vytvaraju s vodou kryStalohydraty (napriklad MgSQO4), molekulové sita atd.

(0,2 b)
c) KedZe ide opomalu rovnovaznu reakciu, zahrievanie zvySuje reakénu
rychlost. (0,2 b)

d) Napriek tomu, Ze sa obyC€ajne pouziva nadbytok alkoholou, v tomto pripade sa
pouZil nadbytok kyseliny octovej. Propan-1-ol ma podobnu teplotu varu ako
produkt a preto by ho nebolo mozné oddelit z reakénej zmesi destilaciou.
Preto sa pouzil nadbytok kyseliny, ktory sa odstranil premyvanim vodou a
acidobazickou reakciou s roztokom Na,COs. (0,2 b)



e) Kyselina sirova ako katalyzator urychluje reakcie — protonizaciou aktivuje
karboxylovu kyselinu voCi nukleofiinému ataku alkoholu, zvySuje teda

elektrofilitu karbonylovej skupiny. (0,2 b)
Uloha 7 (1,2 b) (4 x 0,3 b)
a) | CH3ONa OCH3
CH3OH

o)

b) o CH3;0OH . @ECOQCH3 .
p-CH3C6H4SO3H COZCH3
o)

) &o HCl Jf\cozc:H3 c
o (C7H43CIOy)

CHsOH HyCH,C” Cl

CO,H
220 260 °C
5 atm
CO,H
poly(etylén-tereftalat) (PET
Uloha 8 (1,0 b)
(@]
E:  SOCly, SO,Cl,, PCls POCI5, C'\H)kc,
a) o (2x0,2Db)

F:
;s
= (0,2 b)

b) LepSim katalyzatorom bude 4-(dimetylamino)pyridin (DMAP, G), kedze je
nukleofilnej§i ako pyridin vdaka silnej elektréndonornej skupine. Taktiez
acylpyridiniovy ion je stabilizovany prave vdaka tejto skupine. ZvySenu

nukleofilitu je mozné vysvetlit rezonanénou Strukturou: (2x0,2Db)
®
(NMe; NMe,
X
@ )
N N
- o




