RIESENIE PRAKTICKEJ ULOHY Z ANALYTICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategodria A — 56. rocnik — Skolsky rok 2019/2020
Krajské kolo

Pavol Tarap¢€ik, Jozef Sochr, Martin Némecek

| Maximalne 25 bodov (63 pb, 1 pb = 0,39683 b) |

Vzor rieSenia: Stanovenie aceténu jodometricky

Standardizacia roztoku tiosiranu

Chemické rovnice: 1 pb
IO +5 1"+ H*— 31>+ 3 H0
2 52032 + 12 — 21+ S406%

Vypocet ,,vhodného“ pipetovaného objemu standardu: 2 pb
Roztok tiosiranu ma mat koncentraciu asi 0,05 mol dm- a pri pouZziti 25 cm3 byrety je
vhodné mat’ spotreby okolo 20 cm? .
n(S203%) = c¢(Na2S203) - V(Na2S203) = 0,05 mol dm=3 . 0,02 dm2 = 10-3 mol
roztok jodic¢nanu ma pribliznt koncentraciu 0,02 mol dm-2 a stechiometria reakcii dava
pomer
n(S203%) : n(l03)=6:1
teda n(103") = n(S203%) / 6
V((103) = n(1037) / ¢(1037) =103 mol / 6 / 0,02 mol dm-3 = 8,33 cm3,

¢o je blizko 10 cm3

Pipetovany objem Standardného roztoku : V1 =10 cm3

Spotreby pri jednotlivych relevantnych titraciach:

22,00 cm?3 22,10 cm3 21,90 cm?3 max 3+10 pb
Prijata spotreba: V2 = 22,00 cm?3 1 pb
Vypocet: 2pb

n(KIO3) = ¢(KIO3) - V1 =0,01776 mol dm-3 . 10,00 cm3 = 1,776.10* mol
n(l2) =3 . n(KIO3) =5,327.10* mol

n(Na2S203) =2 . n(l2) = 1,0654.103 mol

c(NazS203) =n(NazS203)/ V2 =1,0654.10-3 mol / 22,00 cm3
c(NazS203) =0,04828 mol dm-3




Standardizacia roztoku jodu tiosiranom

Pipetovany objem roztoku jodu : V3 = 10,00 cm?3

Spotreby pri relevantnych titraciach:

20,00 cm?3 20,00 cm? 20,00 cm?3 max 3+10 pb
Prijata spotreba: V4 = 20,00 cm?3 1pb
Vypocet: 2 pb

n(Na2S203) = ¢(Na2S203) - V4 = 0,04828 mol dm-3 . 20,00 cm?3 = 9,686.10-4 mol
n(l2) = 0,5 - n(Naz2S203) = 4,828.10-4 mol

c(l2) =n(l2) / V3 =4,828.104 mol / 10,00 cm?

c(lz2) = 4,828.102 mol dm-

Stanovenie aceténu

Pipetovany objem vzorky: V(acetén) = 10,00 cm3
Celkovy objem vzorky: Vo(acetén) = 100,00 cm3
Pipetovany objem roztoku jodu: V(I2) = 25,00 cm3

Spotreby pri relevantnych titraciach:

20,00 cm?3 20,00 cm3 20,00 cm?3 max 3+10 pb
Prijata spotreba: V5 = 20,00 cm3 1pb
Vypocet: 3 pb

Pridané mnoZzstvo jodu:
no(l2) = c(l2) - V(I2) = 0,04828 mol dm-2. 0,025 dm3 = 0,001207 mol
MnozZstvo tiosiranu:
n(Na2S203) = ¢(Na2S203) - V5 = 0,04828 mol dm-3 . 0,02000 dm?3 = 0,0009656 mol
ekvivalentné mnozstvo zreagovaného jodu s tiosiranom
ni(l2) = n(Na2S203) / 2 = 0,0004828 mol
mnoZzstvo jodu zreagované s acetonom
n2(l2) = no(l2) - ny(I2) = 0,001207 - 0,0004828 = 0,0007242 mol
Mnozstvo acetonu pri titracii:
n(aceton) = nz(12) / 3 = 0,0002414 mol
m(acetdn) = n(acetén) . M . Vo(aceton) | V(aceton)

= 0,0002414 mol . 58,07 g/mol . 100,00 cm3/ 10,00 cm?
m(acetén) = 0,1402 g




Napiste v Casticovom tvare reakcie, ktoré su zakladom stanovenia: 3 pb
I +2 OH- IO+ I+ H0O
CH3COCHs + 3 10 CHIz + CH3COO-+ 2 OH-
l2 + 2 S2032 2 I + S406%*

Vypocitajte, akej hmotnosti acetonu zodpoveda 1,00 cm? roztoku jodu
s koncentraciou 0,100 mol dm- 3 pb
0,967 g

Aka latka sa vylucéi ako zlté krystaliky a preco? 1 pb
CHIz — vzhfadom na jeho nizku rozpustnost vo vode.

Pri reakcii acetonu s jodom méze vznikat’ si€asne malé mnozstvo mravéanu,
¢im sa o cca 2% zvysSi vysledok. Napiste tuto vedlajSiu reakciu 2 pb
CH3COCH3 +5 10+ I + H20 2 CHI3 +HCOO+ 5 OH:

Kol'ko kyseliny chlorovodikovej treba pridat’ do alkalickej reakénej zmesi po
reakcii pred titrovanim nadbytku jédu tiosiranom. 2 pb
Pri jodometrickych stanoveniach prebieha oxidacia jodidov na jod kyslikom zo
vzduchu, ak je acidita prilis vysoka. Acidita 0,3 - 0,4 mol dm-3 (vypocitana

z davkovanych mnoZzstiev kyseliny a uhli¢itanu) je vyhovujuca pri Standardizacii, teda
aj tu pouzijeme takuto aciditu pridame teda 10 ml 4 mol dm- roztoku kyseliny
chlorovodikovey.




Pokyny pre organizatorov:

Potrebné chemikalie:

latka forma mnozstvo H-vety P-vety

roztok Iz, priblizne 0,05 mol dm3 roztok 250cm?® | 312,332, | 273,280

asi3,2glx+asi3,3gKl 400

roztok NaS.03, 0,05 mol dm3 roztok 250cm?® | 315,319, | 261

asi 3,2 g Na2S203 335 305+351+338

roztok KOs, asi 0,018XX mol dm3, asi 0,38 g KIOs roztok 100 cm? 272, 315, 220, 261

presne zndma koncentracia 319, 335 305+351+338

NaOH, 4 mol dm roztok roztok 100cm?® | 314 280, 301+330+331

asi 16 g NaOH 305+351+338
303+361+353

HCl, (1:2) t.j. 4 mol dm™ roztok roztok 100 cm? 290, 315, 261, 305+351+338

asi 33 cm? koncentrovanej HCI 319, 335

Skrobovy indikator roztok 50 cm?3 - -

KI, M«(Kl) = 166,0 tuhy 5g 372 314

NaHCO3 tuhy 5g 319 305+351+338

M:(NaHCOs) = 84,01

aceton (vodny roztok v uzavretej skimavke), roztok 225, 319, 210, 261,

M:(CH3COCH3s) = 58,08 336 305+351+338

deionizovand/destilovana voda

Vzorka: do skimavky sa presne pipetuje asi Vx = 1,7 cm? aceténu a pridd sa asi 5 cm3 deionizovanej vody,
skiimavka sa tesne uzavrie zatkou (p(acetén) = 0,784 g cm)

Roztok tiosiranu: presnu (master) koncentraciu ¢(Na:5203) treba urcit rovnakym postupom ako sutaziaci
Roztok jédu: presnu (master) koncentraciu c(l2) treba urcit rovnakym postupom ako sutaziaci

Poznamka: pripraveny roztok jodu odporicame prefiltrovat cez skleny filtracny lievik, aby neobsahoval
nerozpustené krystaliky jédu.

Pokyny pre hodnotenie
Hodnotenie spravnosti a presnosti plati pre ulohu Standardizacia roztoku tiosiranu Standardizacia roztoku jodu a

stanovenie aceténu

Spravnost: max. 30 pb podla zhody s ,,master” hodnotami

Relativna odchylka od sprdvnej hodnoty  do 2% 10 pb
do 4% 8 pb
do 6% 6 pb
do 8% 4 pb

do 10% 2 pb

Presnost: max. 9 pb

*QOpakovatelnost relevantnych spotrieb 0,1 ml 3 pb
0,2 ml 2pb
0,3 ml 1pb



Vypocet master hodnoty V2 pre hodnotenie Standardizdcie roztoku tiosiranu
V2=6.V1.c(l0s5)/c(Naz:S:03)

Vypocet master hodnoty V4 pre hodnotenie Standardizdcie roztoku jodu
V4=2.V3.c(l2) / c(Na:5:03)

Vypocet master hodnoty V5 pre hodnotenie titrdcie roztoku vzorky acetonu
V5= (2. c(lz) - V(I2) - 6 . V(aceton) - Vx . placetdn) / (Vofaceton) - M)) / c(Naz5203)

Pomacky:

byreta 25 cm?, pipeta nedelend 5, 10, 20, 25 cm?

odmerny valec 5,50 cm3, odmernd banka 2x 250 cm?, 2x 10 cm?

kadi¢ka 250 cm?, 2x 50 aZ 100 cm3 Erlenmayerova banka so zatkou 3x 250 cm?
byretovy lievik, hodinové sklo 2x, sklena tycinka

kvapkadla, lapak, stojan, Spachtla, baldnik

pH papierik, filtracny papier, stricka s deionizovanou vodou

Bezpecnostné informacie:

Rizikové vety

H225 Velmi horlava kvapalina a pary.

H272 Moze prispiet k rozvoju poziaru; oxidacné ¢inidlo.
H312 Skodlivy pri kontakte s pokozkou.

H314 Sposobuje véine poleptanie koze a poskodenie oci.
H315 Drazdi kozu.

H319 Spobsobuje vazne podrazdenie odi.

H332 Skodlivy pri vdychnuti.

H335 - MozZe spbsobit podrazdenie dychacich ciest.
H336Mbze spdsobit ospalost alebo zavraty

H372 Sposobuje poskodenie orgénov (Stitna zfaza) pri dlhiej alebo opakovanej expozicii pozitim.
H400 Velmi toxicky pre vodné organizmy.

Bezpecnostné oznamenie

P210 Uchovévajte mimo dosahu tepla/iskier/otvoreného ohna/hortcich povrchov. Nefajéite.

P220 Uchovévajte/skladujte mimo odevov/horlavych materidlov

P261 Zabrarte vdychovaniu prachu/ dymu/ plynu/ hmly/ par/ aerosélov.

P273 Zabrarnte uvolneniu do Zivotného prostredia.

P280 Noste ochranné rukavice/ ochranny odev.

P314 Ak pocitujete zdravotné problémy, vyhladajte lekarsku pomoc/ starostlivost.

P305+351+338 — Po zasiahnuti oci: Niekolko minut ich opatrne vyplachujte vodou. Ak pouZivate kontaktné SoSovky a je to
mozné, odstrante ich. Pokracujte vo vyplachovani.

P301+P330+P331 Po poziti: vyplachnite Usta. Nevyvolavajte zvracanie.

P303+P361+P353 Pri kontakte s pokoZkou (alebo vlasmi): VSetky kontaminované Casti odevu okamZzite vyzlecte. pokozku
oplachnite vodou/sprchou.



RIESENIE A HODNOTENIE PRAKTICKYCH ULOH
Z ORGANICKEJ CHEMIE

Chemicka olympiada — kategdria A — 56. rocnik — Skolsky rok 2019/20
Krajské kolo

Samuel Andrejéak

Maximalne 15 bodov

Uloha1 (10b)

Hmotnost rekrystalizovaného produktu, vysuseného statim cez noc (8 b)

m=<0,75¢g pocCet bodov=8.m/0,75b
0,759=m=<10g plny pocet bodov (8 b)
1,0gsm=<13g pocCet bodov=8.[1-(m-1,0)/0,3] b
m=13¢g Ob

Ak sutaziaci produkt neprekrystalizoval, po vysuseni cez noc sa pridelia body:

m<0,95¢g pocCet bodov=4.m/0,95b
0,95g=m=<125g pocCet bodov=4.[1-(m-0,95)/0,3]b
m=1,25¢g Ob

Tenkovrstvova chromatografia (1 b)
Oznacenie platnicky $tart, ciel, VL, P 4x0,10b=04b
Vyvolanie platni¢ky na platnicke je spravna Skvrna VL 0,3 b (RF=0,1)
na platnicke je spravna Skvrna P 0,3 b (RF= 0,92)

(v pripade, zZe sa v produkte nachadza aj VL 0 b)

Kontrola teploty topenia (1 b)

Spicku teplomera potrite jemnou vrstvou silikénovej vazeliny. Nasledne $picku potrite

o vysusSeny produkt, tak aby na nej ostal zachyteny. Teplomer dajte do lapaka nad

mieSadlo s ohrevom a spustite ho tak, aby sa SpiCka priamo dotykala vyhrevnej Casti

mieSadla. Sledujte a zaznamenajte, kedy sa pozorovana latka roztavi. (autorsky

interval hodnoty t.t. je 194,8 — 200,2°C)

cela latka sa roztopi v rozmedzi 192-202 °C 1b
cela latka sa zacne topit pod 192 °C a cela sa roztopi do 202 °C 05b
Cast latky ostane neroztopena do 202 °C Ob



Uloha2 (1,0b=2x0,5b)
Odcitanie vzdialenosti Skvin a vypocet Rrhodnoty VL a P po 0,5 b. RF ma byt uvedena

na dve desatinné miesta. V opa¢nom pripade zrazky po 0,05 b.

Uloha3 (1,0b=5x0,5b)

Benzaldehyd = A

na= ma/Ma = Va.pa/Ma = 0,30 cm?3. 1,04 g.cm/106 g.mol* = 2,94.10° mol= &a

(0,2 b)

Dimeddén =B

ne = me/Ms = 1,0 g /140 g.mol*=7,1.10 mol, & = ns/ve = 7,1.10%/2 = 3,6.10° mol
(0,2 b)

limitujucou latkou je benzaldehyd (0,2 b)

produkt = C

Nc=na, Mc=na.Mc=2,94.103mol.368g.mol*=108g (0,2h)

Vytazok reakcie: (autor = 73%)

realna hmotnost produktu

— - .100 % = percentualny vytazok reakcie
teoretickd hmotnost produktu °=p yvy

(0,2 b)

Vytazok v g ma byt zaokruhleny na dve desatinné miesta, pri uvadzani vacsieho poctu

platnych Cislic strhnut 0,05 b.

Uloha4 (0,5b=5x0,1b)

7,20-7,40



Uloha5 (0,5 b=0,3+0,2b)

/
O—H==0 " o3p

5,5-dimetylcyclohexan-1,3-dion (nazov pre keto formu 0,2 b)

Uloha6 (1,5b=5x0,3b)

- - o)
| = ! C= Ph
Fe Fe O Ph
)\© as Ph
Q o) Ph

Uloha7 (0,5b)
Pomer poctu jednotlivych atémov v molekule vypocitame vydelenim percentualneho
zastupenia relativnymi atbmovymi hmotnostami: 66,64/12 : 9,15/1 : 24,21/16 = 5,553
: 9,15 : 1,576, o pri po¢te 11 uhlikov (rovnaky pocCet C vo vychodiskovej latke) dava
vzorec C11H1s03 (0,2 b). V pripade uvedenia diketonu ako vychodiskovej latky pridelit
za Strukturu 0,2 b.

O O O

F= A~ A~

0,3b
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