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PRAKTICKÉ  ÚLOHY  Z  ANALYTICKEJ  CHÉMIE 

Chemická olympiáda  –  kategória A  –  52. ročník  –  školský rok 2015/16 

Celoštátne kolo  
 
Pavol Tarapčík 

 

Maximálne 25 bodov (63 pb (pomocných bodov), 1 pb = 0,397 b  
Doba riešenia: 150 minút 

 

Analýza zliatiny zinok-hliník chelatometrickou titráciou 

 
Úvod: Zliatiny hliníka so zinkom sú známe najmä z použitia v konštrukcii v letectve 

vzhľadom na svoju nízku hmotnosť a výborné mechanické vlastnosti.  

 Úlohou je stanoviť obsah Zn a Al v takejto zliatine. Návažok zliatiny bol 

rozpustený a upravený na roztok s aciditou pH 1 (kyselina chlorovodíková). Treba 

zistiť koncentrácie Zn2+ a Al3+ v roztoku vzorky pomocou titrácie s chelatónom 3 

a z dodaných a získaných údajov určiť hmotnostný zlomok oboch zložiek v zliatine.  

 
Chemikálie 

0,1 mol dm-3 roztok kyseliny octovej 

odmerný roztok chelatónu 3 s koncentráciou blízkou c = 0,01 mol dm-3 - 250 cm3 

hexametyléntetraamín (urotropín), tuhý a 10% roztok 

indikátorový roztok bromkrezolová zeleň/brómfenolová modrá,  

xylenolová oranžová, tuhý indikátor 

oxid zinočnatý, základná látka (presne navážené množstvo v skúmavke)  

kyselina dusičná (1:3)  

peroxid vodíka, 10 % roztok 

trietanolamín 

vzorka – v 100 cm3 odmernej banke 

 
Prístroje a laboratórne sklo 

byreta 25 cm3 v stojane, titračné banky 250 cm3 

kvapkadlá, tyčinky, špachtľa, lyžička,   

pipetovací balónik, pipety nedielikované 10 cm3, 20 cm3, 30 cm3 

odmerná banka 250 cm3, kadičky 

trojnožka so sieťkou a kahan alebo varič 
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Postup laboratórnej práce 

 

Úloha 1 Príprava presného (štandardného) roztoku 

Pripravte presný roztok (štandardný) s koncentráciou približne 0,01 mol dm-3 Zn2+. 

V skúmavke na stole máte presne odvážené množstvo čistého ZnO, rozpustite ho 

v minimálnom množstve zriedenej kyseliny dusičnej (1:3) a v odmernej banke doplňte 

roztok po značku deionizovanou vodou.  

Vypočítajte látkovú koncentráciu zinočnatých iónov pripraveného roztoku. 

 

Úloha 2 Stanovenie presnej koncentrácie odmerného roztoku 

Štandardizujte roztoku chelatónu. Do titračnej banky dajte 25 cm3 deionizovanej vody a 

1 kvapku kyseliny dusičnej. Pridajte za lyžičku (asi 2 g) tuhého urotropínu a na špičku 

špachtle indikátora xylenolová oranžová. Napipetujte 20 cm3 odmerného roztoku 

chelatónu približnej koncentrácie 0,01 mol l-1. Titrujte štandardným odmerným roztokom 

Zn2+ do zmeny sfarbenia. Objem odčítaný na byrete si zaznamenajte. Zopakujte titráciu 

podľa potreby: jednotlivé merania by sa nemali líšiť o viac ako 0,1 cm3, ak sú hodnoty 

odlišnejšie, urobte ďalšie merania a vylúčte odľahlé výsledky. 

Vypočítajte presnú látkovú koncentráciu roztoku chelatónu.  

 

Úloha 3 Stanovenie hmotnostného zlomku zinku a hliníka vo vzorke 

3.1 Pripravte zásobný roztok vzorky. Vzorku doplňte v odmernej banke po značku 

deionizovanou vodou. Vzorka bola pripravená rozpustením m g zliatiny. Táto 

hmotnosť zliatiny je uvedená  na štítku. 

3.2 Pipetujte 10 cm3 roztoku vzorky do titračnej banky a pridajte niekoľko kvapiek 

acidobázického indikátora. Pridajte 30,00 cm3 dodaného odmerného roztoku 

chelatónu. Nastavte pH na hodnotu asi 3,5 pridaním (po kvapkách) 10%-ného 

urotropínového roztoku. (Pridajte 1 cm3 roztoku peroxidu vodíka.) Zmes niekoľko 

minút povarte a potom ochlaďte na laboratórnu teplotu. Pridajte metalochromný 

indikátor, nastavte pH na asi 5,5 pridávaním roztoku 10%-ného urotropínu po 

kvapkách, kým sa farba nezmení zo žltej na slabo purpurovú. Potom pridajte 

roztok 0,1 mol dm-3 kyseliny octovej po kvapkách, kým sa farba nevráti na čisto 

žltú. Titrujte zmes pripraveným štandardným roztokom Zn2+, kým sa farba 

nezmení na purpurovú. Zaznamenajte objem odmeraný na byrete.  
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Poznámka: 

Určenie koncového bodu je trochu obťažné, pretože farebná zmena je postupná zo 

žltej do purpurovej. Keď je farba blízko purpurovej, odčítajte objem z byrety a pridajte 

ďalšiu kvapku odmerného roztoku, ak je pozorovateľná zmena, odčítajte objem 

znova a opakujte pridávanie ďalšej kvapky odmerného roztoku. Opakujte tento 

proces dovtedy, kým posledná kvapka nespôsobí žiadnu zmenu. Zaznamenajte si 

predchádzajúce odčítanie objemu. Ak je voľný chelatón ešte stále prítomný, žltá 

farba sa vráti, pridajte ďalší odmerný roztok, kým purpurová farba nevydrží aspoň 

jednu minútu. 

 

3.3 Do titračnej banky pridajte asi 4,0 cm3 trietanolamínu a zahrejte do varu; všimnite 

si, že zahrievanie spôsobí návrat žltej farby. Ochlaďte titračnú banku so zmesou, 

ak sa jasne žlté sfarbenie po ochladení stratí, pridajte 0,1 mol dm-3 roztok 

kyseliny octovej po kvapkách, kým sa farba nevráti naspäť. Titrujte zmes 

pripraveným štandardným roztokom Zn2+. Zaznamenajte odmeraný objem.  

 

Zopakujte titrácie podľa postupu v úlohách 3.2 a 3.3 podľa potreby: jednotlivé merania 

by sa nemali líšiť o viac ako 0,3 ml, ak sú hodnoty odlišnejšie, urobte ďalšie merania a 

vylúčte odľahlé výsledky. 

 

Úloha 4 Vyhodnotenie analýzy 

4.1 Vypočítajte spoločné látkové množstvo oboch kovov v titračnej banke. 

4.2 Vypočítajte látkové množstvo a hmotnosť jednotlivých stanovovaných kovov 

v titračnej banke a v celej vzorke 

4.3 Vypočítajte hmotnostný zlomok stanovovaných kovov vo vzorke. 

Vyplňte odpoveďový hárok a riešte doplnkové úlohy 5, 6 a 7. 
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PRAKTICKÁ ČASŤ – ORGANICKÁ SYNTÉZA  

Chemická olympiáda – kategória A – šk. rok 2015/2016 

Celoštátne kolo 

 
Matej Žabka, Martin Putala 

 

Maximálne 15 bodov 
Doba riešenia: 180 minút 

 

Príprava gáfru oxidáciou (izo)borneolu a jeho derivatizácia na 2,4-

dinitrofenylhydrazón 

V tomto kole bude Vašou úlohou pripraviť gáfor oxidáciou borneolu alebo izoborneolu 

s použitím „zeleného“ oxidačného činidla – chlórnanu sodného. Východiskovú látku 

identifikujete podľa TLC a jednotlivých štandardov. Získaný produkt budete ďalej 

derivatizovať s Bradyho činidlom na zodpovedajúci 2,4-dinitrofenylhydrazón. Takéto 

deriváty sa v minulosti používali na charakterizáciu jednotlivých karbonylových 

zlúčenín pomocou stanovenia ich teplôt topenia. Gáfor je biela tuhá látka, ktorá má 

silnú charakteristickú vôňu. Gáfor patrí medzi monoterpény, ktoré sú zložené z dvoch 

izoprénových jednotiek. 

 

 

Materiál a pomôcky: 

100 ml a 50 ml guľatá banka so zábrusom, zátka so zábrusom, spätný chladič, 

100 ml, vyvíjacia nádoba na TLC: 50 ml kadička prikrytá Petriho miskou, 25 a 10 ml 

odmerný valec, 5 ml dielikovaná pipeta, pipetovací balónik, odsávacia banka, frita, 

manžeta, 3 Pasteurove pipety, savička, magnetické miešadlo so zahrievaním, 

magnetické miešadielko, filtračný papier, filtračný lievik, kryštalizačná miska na 

vodný kúpeľ, 400 ml kadička na ľadový kúpeľ, ľad, teplomer, 2 hadice, 2 svorky, 

2 lapáky, laboratórny stojan, 2 skúmavky, stojan na skúmavky, pinzeta, lyžička, 

2 liekovky s uzáverom, nožnice, ochranné okuliare, ochranné rukavice, 3 kapiláry. 
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Chemikálie 

chemikália, obal H-veta* P-veta* 

borneol alebo izoborneol, 1,00 g v banke v lapáku 315, 318, 335 
261, 290, 

305+351+338 

4,7 % vodný roztok chlórnanu sodného, 

v pôvodnej nádobe – bielidlo (napr. Savo® Original) 

315, 318, 400; 

viď obal 

273, 280, 

305+351+338 

kyselina octová, v pôvodnej sklenej fľaši 226, 314 
280, 305+351+338, 

310 

10 % vodný roztok hydrogensiričitanu sodného, 

vo fľaši 
302, 318 

280, 301+312+330, 

305+351+338+310 

2,4-dinitrofenylhydrazín, 2,7 % roztok v etanole 

obsahujúci 15 % kys. sírovej 
228, 302 210, 301+312+330 

95 % etanol, v zásobnej fľaši 225, 319 

210, 280, 

305+351+338, 

337+313, 403+235 

benzín lekárenský (zložka eluentu na TLC v 

digestóriu), ďalej uvádzaný ako hexán 

225, 304, 315, 

336, 361, 373, 411 

210, 261, 273, 281, 

301+310,  

305+351+338 

etyl-acetát (zložka eluentu na TLC v digestóriu) 225, 319, 336 210,261,305+351+338 

acetón, v plastových stričkách  225, 319, 336 210,261,305+351+338 

hydrogenuhličitan sodný, nasýtený vodný roztok - - 

chlorid sodný, nasýtený vodný roztok - - 

manganistan draselný, roztok v nádobe na 

vizualizáciu TLC v digestore 
410 273 

jodid draselný, v pôvodnej nádobe 302, 315, 319 305+351+338 

indikátor škrob – jodid draselný - - 

* - zdroj: karty bezpečnostných údajov na http://www.sigmaaldrich.com 

Výstražné upozornenia (H-vety) 

H 225 Vysoko horľavá kvapalina a pary. 

H 226 Horľavá kvapalina a pary. 

H 228 Horľavá tuhá látka. 

H 302 Škodlivý po požití. 

H 304 Môže byť smrteľný po požití a vniknutí do dýchacích ciest. 

H 314 Spôsobuje vážne poleptanie kože a poškodenie očí. 

H 315 Dráždi kožu. 

H 318 Spôsobuje vážne poškodenie očí. 
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H 319 Spôsobuje vážne podráždenie očí. 

H 335 Môže spôsobiť podráždenie dýchacích ciest. 

H 361 Podozrenie, že spôsobuje poškodenie plodnosti alebo nenarodeného dieťaťa. 

H 373 Môže spôsobiť poškodenie orgánov. 

H 400 Veľmi toxický pre vodné organizmy. 

H 411 Toxický pre vodné organizmy s dlhodobým účinkom. 

Bezpečnostné upozornenia (P-vety a ich kombinácie) 

P 210 Uchovávajte mimo dosahu tepla/iskier/otvoreného ohňa/horúcich povrchov. Nefajčite. 

P 261 Zabráňte vdychovaniu prachu/dymu/plynu/hmly/pár/aerosólov. 

P 273 Zabráňte uvoľneniu do životného prostredia. 

P 280 Noste ochranné rukavice/ochranný odev/ochranné okuliare/ochranu tváre. Zabráňte 

uvoľneniu do životného prostredia. 

P 290 Noste ochranné okuliare/ochranné rukavice/ochranu tváre. 

P 301/312/330 PO POŽITÍ: ak máte zdravotné problémy, okamžite volajte NÁRODNÉ TOXIKO-

LOGICKÉ INFORMAČNÉ CENTRUM alebo lekára. Vypláchnite ústa. 

P 305/351/338 PO ZASIAHNUTÍ OČÍ: Niekoľko minút ich opatrne vyplachujte vodou. Ak používate 

kontaktné šošovky a ak je to možné, odstráňte ich. Pokračujte vo vyplachovaní. 

P 310 Okamžite volajte NÁRODNÉ TOXIKOLOGICKÉ INFORMAČNÉ CENTRUM alebo lekára. 

P 337/313 Ak podráždenie očí pretrváva: vyhľadajte lekársku pomoc/starostlivosť. 

P 403/235 Uchovávajte na dobre vetranom mieste. Uchovávajte v chlade. 

 

Postup: 

Oxidácia (izo)borneolu: 

Do 50 ml banky s guľatým dnom s magnetickým miešadielkom a 1,0 g východis-

kového alkoholu pridajte v digestore pipetou 3 ml kyseliny octovej. Banku s reakčnou 

zmesou uchyťte do lapáku na stojan. Druhým lapákom uchyťte teplomer tak, aby bol 

čiastočne ponorený do reakčnej zmesi. Potom k tejto zmesi za miešania prikvap-

kávajte počas 10 minút Pasteurovou pipetou 12 ml bielidla (v 25 ml odmernom valci) 

obsahujúceho chlórnan sodný (4,7 % roztok) tak, aby sa teplota reakčnej zmesi 

pohybovala v rozpätí 30 – 40 °C. V prípade prehrievania reakčnej zmesi banku 

chlaďte v kúpeli so studenou vodou. Zmes potom nechajte miešať na miešadle 30 

minút. Po tejto dobe spravte test na prítomnosť zvyšku oxidačného činidla: čistou 

Pasteurovou pipetou preneste kvapku zo zmesi na škrobový indikátorový papierik 

alebo do skúmavky s 1 ml roztoku škrobového indikátora. V prípade pozitívneho 

testu sa indikátor sfarbí na modro. Ak nepozorujete sfarbenie indikátora, pridajte do 

zmesi ďalšie 2 ml bielidla, zmes nechajte miešať 10 minút a test opakujte. V prípade 
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pozitívnej reakcie do zmesi pridávajte odmerným valcom po 2 ml 10 % vodného 

roztoku hydrogensiričitanu sodného až do negatívnej reakcie zmesi na škrobový 

indikátor. Reakčnú zmes potom vylejte do 100 ml kadičky obsahujúcej 10 ml 

nasýteného roztoku NaCl a kúsky ľadu. Zmes nechajte stáť 5 minút. Zostavte 

aparatúru na odsávanie, pripojte ju k zdroju vákua a na fritu postupne vylejte reakčnú 

zmes. Po odsatí produktu odsávanie odstavte, filtrát vylejte do výlevky a odsávanie 

znova zapojte. Produkt opatrne premyte pomocou Pasteurovej pipety 5 ml 

nasýteného roztoku NaHCO3 (Pozor! Reakčná zmes búrlivo reaguje a pení), 

následne 3 ml studenej vody a nechajte ho vysušiť na frite. Produkt preneste na 

vopred odvážený filtračný papier, nechajte schnúť 30 minút a následne ho zvážte 

v prítomnosti dozoru. Fritu a magnetické miešadielko opláchnite acetónom do 

označenej nádoby a nechajte uschnúť na vzduchu. 

 

Príprava 2,4-dinitrofenylhydrazónu gáfru (Pozor! Pri práci používajte ochranné 

rukavice, Bradyho činidlo aj produkt silno farbia pokožku): 

Do 100 ml banky s 0,50 g gáfru, ktorú dostanete od dozoru, vložte magnetické 

miešadielko, pridajte 10 ml 95 % etanolu a vzorku rozpustite. Do zmesi prilejte 

odmerným valcom 25 ml roztoku Bradyho činidla (s koncentráciou približne c = 0,14 

mol.dm-3). Na banku nasaďte spätný chladič, ktorý upevnite druhým lapákom a 

zapojte chladenie (s prúdením vody vzostupne). Aparatúru ponorte do vodného 

kúpeľa tak, aby úroveň roztoku v banke bola tesne nad hladinou vody v kúpeli. 

Zapnite miešanie a zahrievanie. Reakčnú zmes zahrievajte do varu 15 minút (teplota 

varu etanolu je 78 °C), počas ktorých začne vypadávať tuhá látka. Banku potom 

vyberte z kúpeľa, nechajte ju vychladnúť na vzduchu počas 10 minút a následne ju 

dajte do ľadového kúpeľa. Vypadnutý produkt odsajte na frite, premyte 5 ml 

studeného etanolu a nechajte ho vyschnúť na frite. Produkt preneste na vopred 

odvážený filtračný papier, označte Vaším štartovacím číslom a následne ho zvážte 

v prítomnosti dozoru. 

Tenkovrstvová chromatografia: 

Malé množstvo vzorky východiskovej látky sa nachádza v liekovke. Vzorku rozpustite 

v malom množstve acetónu (približne 0,5 ml, čo zodpovedá polovičnej dávke 

Pasteurovou pipetou). Na TLC platničku narysujte ceruzkou opatrne čiaru (aby sa 

nepoškodil jej povrch) 1 cm od spodného okraja (obr. a)). Kapilárami naneste vzorku 
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roztoku východiskovej látky (označený VL a súťažným číslom), štandardu borneolu 

(označený B) a štandardu izoborneolu (označený IB) (obr. b). Tieto roztoky sú 

v liekovkách na stoloch pre spoločné použitie. 50 ml kadičku použite ako vyvíjaciu 

komôrku: naleje sa do nej zmes hexán:etyl-acetát (5:1) do výšky 0,5 cm, platničku 

opatrne vložte pinzetou do komôrky a zakryte Petriho miskou. Keď rozpúšťadlo 

vystúpi na vzdialenosť asi 1 cm pod horný okraj, platničku vyberte z komôrky a čiarou 

označte cieľ, t.j. pokiaľ vystúpilo rozpúšťadlo (obr c)). Platničku nechajte samovoľne 

usušiť. Následne ju pomocou pinzety ponorte do roztoku KMnO4, vzápätí vytiahnite a 

okraje osušte papierovou utierkou. Dozor potom teplovzdušnou pištoľou platničku 

vyvolá. Roztok KMnO4 oxiduje organické látky za vzniku svetlohnedých škvŕn MnO2. 

Na TLC platničku napíšte svoje súťažné číslo a odovzdajte ju dozoru. Pre borneol a 

izoborneol vypočítajte RF hodnoty:  

 

 

Obrázok 1: Tenkovrstvová chromatografia (TLC). 
 

Poznámky 

Počas celej práce používajte ochranné okuliare! Ak nosíte vlastné okuliare, tie na 

ochranu Vašich očí postačia. Pri práci používajte tiež ochranné rukavice. Pri 

výpočtoch používajte nasledovné relatívne atómové hmotnosti:  

Ar(C) = 12, Ar(H) = 1, Ar (N) = 14, Ar(O) = 16, Ar(Na) = 23, Ar(Cl) = 35,5. 

Výsledky uvádzajte na primeraný počet platných číslic. 
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Úloha 1 (10 b) 

a) Uveďte hmotnosť získaných produktov v g. 

b) Uveďte RF hodnoty borneolu a izoborneolu. Na základe porovnania pomocou 

TLC vašej východiskovej látky so štandardmi určite, ktorý alkohol ste použili.  

Čistota produktov bude kontrolovaná a hodnotená podľa nameranej teploty topenia. 

Hmotnosť produktov pre hodnotenie výťažku bude opätovne zvážená po ich usušení.  

 

Úloha 2 (1,6 b) 

a) Napíšte reakčnú schému prípravy gáfru a zodpovedajúceho hydrazónu. 

b) Pomenujte systémovým názvom borneol a gáfor (bez uvedenia stereochémie). 

c) Aký je vzájomných vzťah medzi borneolom a izoborneolom? 

d) Pomocou stereodeskriptorov označte konfiguráciu na všetkých sterogénnych 

centrách (chirálnych atómoch uhlíka) pre borneol a izoborneol. 

 

Úloha 3 (1,0 b) 

a) Určte, ktorá východiskové látky sú limitujúce pre rozsahy obidvoch reakcií, ak 

viete že koncentrácia 4,7 % roztoku NaClO je c(NaClO) = 0,65 mol.dm-3
 a 

koncentrácia Bradyho činidla je c = 0,14 mol.dm-3. 

b) Vypočítajte teoretický výťažok produktov v g. 

c) Vypočítajte experimentálny výťažok produktov v %. 

 

Úloha 4 (0,4 b) 

Odpovedzte na nasledujúce otázky týkajúce sa tejto praktickej úlohy: 

a) Napíšte chemickú rovnicu dôkazovej reakcie chlórnanu so škrobovým indikátorom. 

b) Napíšte chemickú rovnicu deju prebiehajúceho po pridaní hydrogensiričitanu 

sodného k reakčnej zmesi s nadbytkom chlórnanu.  

c) Prečo sa vyliala reakčná zmes do nasýteného roztoku NaCl? 

d) Prečo sa odfiltrovaný produkt zneutralizoval s hydrogenuhličitanom sodným? 

Napíšte chemickú rovnicu. 

 

Úloha 5 (0,8 b) 

Napíšte mechanizmus oxidácie (izo)borneolu na gáfor. 
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Úloha 6 (1,0 b) 

a) Na základe celkového počtu atómov vodíka a charakteristických signálov 

v nasledujúcich 1H NMR a IČ spektrách rozhodnite, ktoré zo zlúčenín A a B 

zodpovedajú východiskovej látke a produktu (gáfru). Stručne zdôvodnite svoj 

výber. Protóny OH skupiny nemusia byť viditeľné v 1H NMR spektre. 

Zlúčenina A: 1H NMR (300 MHz, CDCl3): δ 2,41 – 2,29 (m, 1H), 2,09 (t, J = 4.5 

Hz, 1H), 2,02 – 1,89 (m, 1H), 1,84 (d, J = 18.2 Hz, 1H), 1,74 – 1,60 (m, 1H),  

1,47 – 1,28 (m, 2H), 0,96 (s, 3H), 0,91 (s, 3H), 0,84 (s, 3H) ppm; IČ: 1744 cm-1. 

Zlúčenina B: 1H NMR (300 MHz, CDCl3): δ 3,65 – 3,57 (m, 1H), 1,77 – 1,40 (m, 

6H), 1,02 (s, 3H), 1,00 – 0,93 (m, 1H), 0,91 (s, 3H), 0,82 (s, 3H) ppm; IČ: 3331 

(široký signál), 1110 cm-1. 

b) V 1H NMR spektre 2,4-dinitrofenylhydrazónu gáfru (zlúčenina C) sa nachádza 

široký singlet pri 10,79 ppm. Priraďte tento signál konkrétnemu atómu vodíka 

v zlúčenine C. 

c) V zlúčenine C priraďte signály v oblasti aromatických vodíkov konkrétnym 

atómom vodíka na substituovanom benzénovom jadre, ak viete že silná 

elektrónakceptorná nitroskupina najviac odtieňuje (zvyšuje chemický posun) 

atómy vodíka v orto a para polohe voči nej, efekty viacerých skupín sa sčítavajú 

a ak poznáte nasledujúce údaje o veľkosti štiepenia signálov: 

 
1H NMR (300 MHz, CDCl3): δ 9,12 (d, J = 2,6 Hz, 1H), 8,29 (dd, J = 9,6; 2,6 Hz, 

1H), 7,97 (d, J = 9,6 Hz, 1H). 

Pozn.: s (singlet), d (dublet), dd (dublet dubletu; štiepenie dvomi rôznymi 

atómami vodíka s rozdielnymi interakčnými konštantami), t (triplet), m (multiplet). 
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Úloha 7 (0,2 b) 

Chlórnan sodný je selektívne oxidačné činidlo, ktoré prednostne oxiduje sekundárne 

alkoholy v prítomnosti primárnych alkoholov. Doplňte štruktúru D (C12H20O2): 
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