Praktické ulohy z analytickej chémie
Informacie pre organizatora:

Roztoky a navazok
Pre vykonanie experimentov budu potrebné nasledovné roztoky, resp. navazok:
Odmerny roztok KMnOa4

~0,02 mol-dm~ KMnOg4- vypocitané mnozstvo sa odvazi a rozpusti vo vopred
prevarenej a ochladenej destilovanej vode. Po priprave je idealne nechat roztok
stat aspor 24 h v tme. Standardne je to az 10 dni. V pripade, Ze sa na dne
pripraveného hypermanganu usadi zrazenina, resp. sa vam nepodari rozpustit
cely navazok (produkty po CiastoCnej redukcii KMnOas), roztok je potrebné
prefiltrovat cez fritu, resp. sklenu vatu. Navrh recenzenta: Kvéli variovaniu
odporuc¢am pripravit 2 rbézne odmerné roztoky KMnQOs s pribliznou
koncentraciou 0,02 M ale vzajomne odliSnou. Oba tieto odmerné roztoky
organizatorom (autorom) Standardizovat’ a skutocné koncentracie brat ako
master hodnoty. SutaZiacim sa poskytnu roztoky v 250 ml tmavych flasiach s
oznacenim ~0,02 mol-dm~3 KMnOQa. Organizator si poznaéi ¢isla sutazZiacich a

ktory z dvoch KMnQs dostali. Snad’s + 5 litrov na 40 deti by malo byt dost.

Dihydrat kyseliny St’avelovej

Kazdému sutaziacemu navazit na analytickych vahach budto do liekovky alebo
lodi¢ky, hodinové sklicko, resp. ¢okolvek ¢o uznate za vhodné mnozstvo 0,630X g,
pricom X = <1;7> C2H204 . 2H20. Na navazok uviest’ len mi, pripadne aj C2H204 .

2 H20. Hodnotu navazku neuvadzat, tu si maju vyratat.

Dal$ie roztoky:

2 M roztok H2S0O4 — nariedit v pomere 1:9 konc. H2SO4 96-98 % : destilovana
voda. Opatrne a chladit’ v procese prilievania konc sirovej. Celkovy objem aj
s rezervou 100 ml x pocet sutaziacich. Cize 4 — 5 L by malo staéit. Roztok 2 M

kyseliny sirovej umiestnit’ do digestora.

10 % roztok MnSO4 — 10 g soli + 90 g vody, pre vSetkych staci 100 ml resp.
viac ak bude treba vela kvapkadiel do vela miestnosti. Na jednu titraciu davaju

1 kvapku, Cize kazdy ziak bude v priemere potrebovat’ 3 kvapky.

3 % roztok H202 — V zavislosti od koncentracie zasobnej flase riedit' v pripade
30 % 1:9, v pripade 35 % 1:11, ak iné, tak preratat. Max. potrebné mnozstvo na
pripravu je (8 x podet sutaziacich) cm3. Cize 0,5 dm3® by malo stadit aj

S rezervou.



Vzorka:

Zasobny roztok 3 % peroxidu poprosim pripravit a pipetovat ako posledny spomedzi
vSetkych priprav. Idealne by bolo 3% peroxid pipetovat do skumaviek so
skrutkovatelnymi vrchnakmi a oznacit ich ako VZORKA a uzavriet. Ak nebudu tak
potom Standardné sklené a zazatkovat.

Pipetované objemy pre vzorku: Odporu€am nepipetovat rovnaky objem pre
vSetkych, iked som si vedomy, Ze je to ovela jednoduchSie a aj opravy su
jednoduchSie, no ja odporu¢am variovat rézne objemy zasobného roztoku peroxidu
3 % v rozsahu od 5 do 8 cm? kludne aj necelé &isla. Peroxid v skimavkach mézete
pripadne doplnit mensim objemom vody, aby Ziaci nevideli, Ze maju rézne objemy
vzorky.

Vzorky Cislovat a zapisat si pipetované objemy peroxidu, pre ktoré to Cislo
vzorky.

Poprosim organizatora sutaze, aby mi pripravil tiez nejaku vzorku a odlozil aj
s informaciou o pipetovanom objeme. Master hodnoty stanovim pred, sucasne resp.
tesne po skonceni sutaze, v zavislosti od moznosti paralelnej prace na mieste.

V kazdom pripade by master hodnoty mali v zavislosti od skutoCnych
koncentracii zasobnych roztokov (KMnO4 a H202) a pipetovanych objemov H202 pre
Ziaka korelovat priblizne takto:

V3 =V2=10cm3
Ve = 2 * V (pipetovany 3% roztok H202 do skumavky)
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Maximalne 25 bodov (42 pb, 1 pb =0,5952 b)|

Spotreby pri jednotlivych relevantnych titraciach:
Pri vSetkych titraciach postupovat nasledovne (spolu za vSetky titracie max 26 pb):

Ak Ziak neuvedie akceptovanu hodnotu, vyhodnotit z priemeru nim uvedenych
hodndt, vratane pripadnych odlahlych hodnét.

v v

do 0,1 cm3 3 pb

do 0,2 cm® 2 pb

do 0,3cm3 1 pb

ak su uvedené iba dve hodnoty spotreby, a ak vznikne narok na pb, zo zisku odcitat 1pb
(v ziadnom pripade neodcitavat’ z bodov ziskanych pri inych ulohach)

pri jednej uvedenej hodnote neudelit' ni¢

Za zhodu (spravnost) vysledku s master hodnotou
do 3% 10 pb

do 5% 8 pb

do 8% 5pb

do 11% 2 pb

do 17% 1 pb

max 3 +10 pb
Vzorové rieSenie
V31 =10,0 cm?
V32=10,1cm?
V33 =10,0 cm? tesnost' 3 + zhoda 10 13pb
V3akcept = 10,0 cm?3 vybral a zapisal 1pb
V61 =10,4 cm3
V62 = 10,5 cm3
V63 =10,5 m3 tesnost’ 3 + zhoda 10 13pb

V6akeept = 10,5 cm? vybral a zapisal 1pb



Vypocty a tedria

1. a) Standardizacia odmerného roztoku KMnO4 na kyselinu $tavelovu

mi=c1ViM=0,05M*0,1dm?3* 126,07 g mol* =0,6304 g

5C2H204 + 3H2S04 + 2KMNO4 = K2SO4 + 2MnS0O4 + 8H20 + 10CO:2

c2(KMnO4) =2 *c1*V2/5 * Vaakcept. =2 *0,06 M*10cm3/5*10cm®=0,02 M

2pb
1. b) Stanovenie rezidualneho obsahu H202 vo vzorke
M(H202) = 34,02 g mol*
5H202 + 2KMnO4 + 3H2S504 = 502 + 2MnS04 + K2S04 + 8H20
c2 = 0,02 mol dm?
Va4 =0,25 dm? (objem vzorky)
Vs = 0,025 dm? (pipetovany objem vzorky na titraciu)
f, = (V4/V5)
m2 = 2,5 * 2 * VBakcept * M (H202) * f;
V61 = 10,1 cm? m2=2,5*0,02 M * 10,1 cm3 * 34,02 g mol* * 10
V62 = 10,2 cm?3 m2=171,8 mg
V63 = 10,1 cm?
V6akcept = 10,1 cm?
2pb

2. Odpovedzte/vypocitajte na otazky/priklad!

a) Napiste reakcie, ak ste ich pri vypoc€toch eSte neuviedli / resp. nepotrebovali uviest
1.) manganometrické stanovenie H202

5H202 + 2KMnO4 + 3H2S04 = 50, + 2MnS0O4 + K2SO4 + 8H20

resp: 5022 + 2MnQO4 + 16H* = 50, + 2Mn?* + 8H.0 1pb
2.) redukcia Fe®* na zinkom naplnenej kolone

Fe2(S04)s + Zn = ZnS0O4 + 2FeS0O4 akceptovat’ akykolvek anion

resp: 2Fe3* + ZnO (H v stave zrodu) = 2Fe?* + Zn?* 1pb




3.) manganometrické stanovenie Fe?*

10FeS0O4 + 2KMnOg4 + 8H2S0O4 = 5Fe2(S04)3 + 2MnSO4 + K2SO4 + 8H20

resp: 10 Fe?* + 2MnOg4 + 16H* = 10 Fe3* + 2Mn?* + 8H,0 1pb
4.) Standardizacia KMnOg4 na kyselinu Stavefovu

5C2H204 + 3H2S04 + 2KMnO4 = K2SO4 + 2MnSO4 + 8H20 + 10CO»2

resp: 5C204% + 16H* + 2MnO4 = 2Mn?* + 8H,0 + 10CO2 1pb
bodovat’ aj ked je uvedené len vo vypoctoch

b) Preco pritomnost Mn?* vo vzorke nerusi manganometrické stanovenie peroxidu
vodika?

Mn2* sa v pritomnosti KMnQO4 oxiduje len v mierne kyslom az neutralnom prostredi|

1pb
c) PreCo pri tomto stanoveni nebolo vhodné namiesto H2SOa4 pouzitie HCI?
v pripade HCI by dochadzalo k navysovaniu spotreby KMnQOa kvéli oxidacii
2CIl = CIx° 1pb

d) Aku manganometricku metédu pre stanovenie celkového obsahu Zeleza poznate
a aké redukcne Cinidlo sa pri nej pouziva?

Stanovenie Zeleza podla Reinharda Zimmermanna. SnCl; 2pb

e) Odmerné cinidlo KMnO4 0,02 mol dm- bolo pred sutazou standardizované na
roztok kyseliny Stavelovej s koncentraciou 0,05 mol dm3. Vypoditajte interval
vhodnych pipetovanych objemov roztoku kyseliny Stavelovej na Standardizaciu,
ak chceme, aby predpokladané spotreby KMnQOa boli medzi 10 az 15 cm?3!

5C2H204 + 3H2S0O4 + 2KMNO4 = K2SO4 + 2MnSO4 + 8H20 + 10CO:2
5 n (KMnOg4) = 2 n(C2H204)

5 ¢ (KMnOa4) * V (KMNnOa) = 2 ¢ (C2H204) * V (C2H204)

V (C2H204) =5 ¢ (KMNnOa) * V (KMnOa4) / 2 ¢ (C2H204)

pre 10 cm3; V (C2H204) =5*0,02M*10cm3/2*0,05 M =10 cm?
pre 15 cm3: V (C2H204) =5*0,02M*15¢cm3/2 *0,05 M = 15 cm?

vhodny interval je teda <10 cm?; 15 cm?3> 2pb
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Uloha1 (11,5b)

Hmotnost rekrystalizovaného produktu, vysuseného statim cez noc (7,5 b)

m=<0,19¢ pocCet bodov=7,5.m/0,19b
0,199g=m=<0,25¢g piny pocet bodov (7,5 b)
0,26g=m=<041g pocet bodov =7,5. (0,41 —m)/0,16 b
m=20,41g Ob

Poznamka: vytazok v kontrolnom experimente bol 0,22 g (41 %).

Kontrola teploty topenia (3,0 b)
Teplota topenia produktu: 104-120 °C (premerat pred sutazou, lit. 118— 120°C)

t.t. € (103 °C, 121 °C) plny pocet bodov (3 b)
96 °C < zaciatok t.t. <103 °C pocet bodov = 3 x (t.t. — 96)/10 b
zacCiatok t.t. <96 °C Ob

Tenkovrstvova chromatografia (1,0 b)

Oznacenie platnicky Start, ciel, VL, P 4x0,10b=0,4Db
Vyvolanie platni¢ky-Rr hodnoty
Rr (VL) 0,71<Rr=<0,81 0,3Db

0,66 < Rr < 0,71 pocet bodov = 0,3 - 6.(0,71 - RF) b

0,81 <Rr<0,86 pocet bodov=0,3-6.(RF—0,81) b
Rr (produkt) 0,46 < RF < 0,56 0,3b

0,41 < Rr < 0,46 pocet bodov =0,3 -6.(0,46 —RF) b

0,56 <Rr< 0,61 pocetbodov=0,3-6.(RF—0,56) b



Uloha2 (04b=4x0,1b)
CxHy
zakazdéx, y0,1b
celkovy sumarny vzorec 0,2 b
X1y = WJAC : wy/AH =
=92,31/12 : 7,69/1 =
7,6925:7,69=14:14

Produkt A ma molekulovy vzorec Ci4H14 a molekulovi hmotnost M = 182 g/mol.

Uloha3 (1,5b=12x0,1+5x 0,05+ 1x 0,05b)
udaje z textu: 5x 0,05 =0,25 b (zlté)

udaje na vypocet: 12 x 0,1 = 1,2 b (modré)
percentualny vytazok: 1x0,05=0,05b

ekvivalent | n (mmol) | M (g/mol) | m (g)
4-brémtoluén 1,0 5,85 171 1,0
hor&ik 1,14 6,67 24 0,16
Fe(acac)s 0,02 0,12 353 0,043
produkt P (teor. vytazok) 1,0 2,92 182 0,53

izolované mnozstvo produktu (v gramoch):

relativny vytazok produktu:

Uloha 4 (0,6 b=3x0,2b)
0,2 b za kazdy spravny vzorec
M = Ar-Fe(MgBr)

B = ArMgBr
P = Ar-Ar



Uloha 5 (1,0b=3x0,2b +0,4b)
7,23 7,48 7,48 7,23

7,23 7,48 7,48 7,23
Pre kazdy spravne priradeny signal udelit 0,1 b, za spravny NMR vypis 0,2 b, za
spravne vysvetlenie 0,2 b.
oH: 7,48 (d, 4H); 7,23 (d, 4H); 2,39 (s, 6H) ppm.

V NMR spektre pozorujeme len tieto signaly z dévodu symetrie molekuly. Vodiky
v polohach 2,2", 6,6 su ekvivalentné, rovnako aj v polohach 3,3, 5,5" a tiez 6 vodikov

v metylovych skupinach.
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