IX%F Ustiedni komise
Chemické olympiady

VSCHT PRAHA

[ OCHEMICKA

OLYMPIADA

58. rocnik
2021/2022

SKOLNI KOLO
Kategorie E

Prakticka ¢ast - Zadani
40 bodu



Skolni kolo ChO kategorie E 2021/2022: Praktickd ¢dst - Zadani Soutézni Cislo

PRAKTICKA CAST 40 BODU

Autor Radek Matuska
Stredni pramyslova skola chemickd Brno, Vranovska, p. o.

Recenze Mgr. Eva Vrzackova
Masarykova stredni Skola chemickd, Praha

Milé soutéZici, mili soutéZici,
prakticka ¢ast letosniho 58. roéniku Chemické olympiady kategorie E je prvni, ktera je, vzhledem k budouci
Ucasti studentl na mezinarodnim klani Grand Prix Chimique, obohacena bodové oproti teorii. Bude s tim

samoziejmé souviset i rozsah praktickych tloh. Nemusite se ale obavat, stale se bude jednat o Glohy hravé a
s praktickym pfesahem.

Tematicky bude prakticka ¢ast pokryvat prakticky celou teoretickou Cast, ve které jste se setkali s chemii
hliniku a kfemiku, sirnymi derivaty uhlovodikl a tématy iontovych rovnovah, iontoménica apod. Praktické
Ulohy budou mit vzdy (snad kromé krajského kola) svou preparativni a analyticko-instrumentalni ¢ast.

Pri pripravé na letosni praktické Ulohy byste méli v laboratofi vénovat pozornost zejména nasledujicim
oblastem:

e Spravna laboratorni technika provadéni béZznych operaci (vazZeni, méreni objemd, zahfivani, filtrace,
destilace, pfiprava a fedéni vzorki, suseni apod.).

e Bézné laboratorni vypoclty (fedéni roztokd, vypolty vytézk( reakci, vyhodnoceni titraci a dalsi
stechiometrické vypocty).

e Techniky pripravy a charakterizace produktd chemickych syntéz (stanoveni indexu lomu, bodu tani a
chromatografii na tenké vrstve).

e  Spravné techniky provedeni titraci s vizualnim i instrumentalnim zplsobem indikace bodu ekvivalence
(uinstrumentalniho se zamérte zejména na elektrochemické zpisoby indikace bodu ekvivalence).

Ze specifickych tematickych celkl doporuc¢ujeme prostudovat zejména nasledujici kapitoly:

e zeolity a jejich poufZiti jako ,zelené“ katalyzatory chemickych syntéz, vyuZiti zeolitd jako iontoménic
e syntéza vybranych sirnych derivatd uhlovodika

e chelatometrické stanoveni hliniku a tézkych kov

e  principy argentometrickych stanoveni aniontt

Hodné $tésti pfi FeSeni a pfijemné chvile stravené v mistech chemikdim nejmilej$im (tedy v laboratofich) vam
preji autofi i recenzenti.
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Kapitoly v jinych stfedoSkolskych uéebnicich, odpovidajici tématim roc¢niku.

Vhodnym pomocnikem pfi pfipravé mohou byt i nékteré divéryhodné webové stranky (napf. materialy
z vysokych skol).
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Uloha 1 »Zelena“ syntéza amyl-acetatu za vyuziti zeolitu 20 bodui

Amyl-acetat (n-pentyl-acetat, CH;COO(CH,),sCHs, M = 130,19 g mol™) je bezbarva kapalina charakteristické
bananové, jable¢né az hruskové viné. Pripravuje se klasicky kysele katalyzovanou Fischerovou esterifikaci
mezi kyselinou octovou a pentanolem. Bézné pouzivanym kyselym katalyzatorem je kyselina sirova. Jeji
vyuziti jako katalyzatoru je vSak spjato sekologickymi dopady (jak pfi vyrobé&, tak pfi likvidaci). Jako
alternativni ,,zeleny“ katalyzator lze vyuZit libovolny zeolit v H*-cyklu:

(0]
(0]
ZEO-H*
* NN
HO -H,0O (o)
OH
kyselina octova n-pentanol amyl-acetat

V nasledujici Gloze provedete:

e  Pripravu aktivovaného zeolitu v H*-cyklu.
e  Syntézu a purifikaci amyl-acetatu s vyuZitim aktivovaného zeolitu jako katalyzatoru.
e Charakterizaci produktu esterifikace pomoci refraktometrie (méreni indexu lomu).

Pomucky:

e varnd banka s kulatym dnem 250 mls NZ 29/32
e Liebigliv chladi¢ s NZ 29/32

e hadice k chladici

e stojan (2x)

e klema (2x)

e svorka (2%)

e filtraéni kruh

e varné kaminky

e topné hnizdo

e Erlenmeyerova barika 250 ml se zatkou
e kadinka 400 ml

e kadinka 250 ml

e kadinka 150 ml

e odmérny valec 100 ml (2x)

e odmérny valec 50 ml

e  délici ndlevka 250 ml se zatkou
o |Zicka

e kapatko

e filtraéni papir

e nalevka hladka pro filtraci

e vétsi hodinové sklo

e tycinka

o nlzky

e lihovy fix

e lahvicka na produkt

e  predvazky
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susarna

refraktometr

papirové utérky

stficka s destilovanou vodou

Chemikalie

kyselina octova CH;COOH, konc. (M = 60,05 g mol™, hustota 1,055 g mol™)
amylalkohol CH3(CH,),OH (M = 88,15 g mol™, hustota 0,811 g mol™)

zeolit akvaristicky, zrnitost 0,5-2,0 cm

octan amonny CH;COONH,, pevny

amoniak NHs, konc. vodny roztok

hydrogenuhli¢itan sodny NaHCOs, nasyceny vodny roztok

chlorid sodny NaCl, nasyceny vodny roztok

siran horec¢naty MgS0., bezvody

destilovana voda

Pracovni postup

Priprava aktivovaného zeolitu

Do Erlenmeyerovy bariky o objemu 250 ml si odvaZzte priblizné 10 g akvaristického zeolitu.

V kadince si pfipravte roztok 10,0 g octanu amonného ve 100 ml vody a do tohoto roztoku pfilijte 50 ml
koncentrovaného roztoku amoniaku.

Smésny roztok amoniaku a octanu amonného prelijte z kadinky do Erlenmeyerovy bariky se zeolitem,
uzatkujte a mirné protrepejte. Nasledné ponechejte stat asi 30 minut za obCasného protfepani. Tim
prevedete zeolit z Na*-cyklu do NH4*-cyklu.

Zeolit nasledné oddélte od roztoku a proplachnéte asi 50 ml destilované vody a vodu slijte.
Proplachnuty zeolit dejte na hodinovém skle vysusit do suSarny vyhraté na 300 °C po dobu asponi
2 hodin. Tim aktivujete zeolit.

Aktivovany zeolit miZete uchovavat v suché, dobre utésnéné zasobni [ahvi.

Syntéza a purifikace amyl-acetdtu

Do bariky s kulatym dnem opatfené varnymi kaminky predloZte pfiblizné 5 g aktivovaného zeolitu,
30,0 ml koncentrované kyseliny octové a 30,0 ml amylalkoholu. Obsah bariky dobfe promichejte.
Sestavte aparaturu pro zahfivani pod zpétnym chladi¢em a varte obsah po dobu 1 hodiny.

Po dokonceni zahfivani ponechte surovy produkt ochladit na laboratorni teplotu. Nasledné rozeberte
aparaturu a surovy produkt prelijte do délici nalevky.

Surovy produkt protfepte nejprve 2x se 40 ml destilované vody, nasledné pak 3x (nebo dokud se
zfetelné uvolriuje CO,) s 20 ml roztoku NaHCOs (pozor na vystreleni zatky!) a nakonec jednou s 20 ml
nasyceného roztoku NaCl.

Fazi obsahujici produkt nasledné vypustte do kadinky a vysuste pomoci pfidavku bezvodého siranu
hofec¢natého. Susidlo zfiltrujte na skladaném filtru a suchy produkt jimejte do zasobni lahvicky.

Produkt zvaZte.

Charakterizace produktu

Na refraktometru zmérte index lomu vaseho produktu.
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Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu):

1) Pomoci chemickych rovnic popiste pfipravu zeolitu v H* cyklu ze zeolitu v Na* cyklu, jak byl proveden
v Uloze. Pro zeolit pouZijte zkratku ZEO.

2) Vypocitejte latkova mnoZstvi reaktantl predloZzenych do reakéni bariky.
3) Vypocitejte teoreticky vytéZzek produktu.
4) Zapiste prakticky vytéZek a stanovte procentudlni vytéZzek vaseho produktu.
5) Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).
6) Zapiste naméreny index lomu.
7) Zjakého divodu je nutné zeolit uchovavat v suché a dobre tésnici nadobé?
8) Jakym zplsobem by bylo mozné ,recyklovat® zeolit pro dalsi syntézu? Navrhnéte vhodny postup.
9) Jaky vyznam ma protiepavani surového produktu s

a) vodou?

b) roztokem hydrogenuhli¢itanu sodného?

¢) nasycenym roztokem chloridu sodného?

10) Hodnocena jeispravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofi.
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Uloha 2 Stanoveni tloustky Al-vrstvy v napojovém obalu 20 bodui

Jak sami vite, obaly od napoji nebo od rlznych jinych balenych potravin (chipsy, perniky, ty¢inky atd.)
obsahuji tenkou vrstvu hliniku, kterad je vloZena vétSinou mezi dvé polyethylenové félie. Takto upravena
(vlozena) hlinikova félie je schopna mnohonasobné prodlouzit Zivotnost potravin.

Vrstvicka hliniku se vytvari bud metodou napafovani (tuto metodu nelze pouZit pro papir a lepenku) nebo
laminovani. Pro silu hlinikové vrstvy jsou samozifejmé stanovené jisté limity, které udavaji platné normy
(napf. pro tloustku v napojovém kartonu je to 6,5 um, pro sacek od chipst se jedna o 0,05 um).

Mnozstvi hliniku v obalovém materidlu se da stanovit chelatometricky po prevedeni hliniku do roztoku jako
hlinité soli (AF*). Hlinik se nasledné ponecha reagovat se znamym nadbytkem Chelatonu 3 a nezreagovany
Chelaton 3 se stanovi retitraci zine¢natou soli.

V nasledujici Gloze:

e  Pripravite vzorek obalového materialu pro analyzu.
e Stanovite mnozZstvi hliniku v pfipraveném obalovém materidlu zpétnou chelatometrickou titraci.

Pomucky
e pravitko
e tuzka
e nlzky

e kadinka 400 mlvysoka (3x)

e kadinka 250 ml

e kadinka 150 ml (3x)

e sklenéndtycinka

e odmérna barka 250 ml se zatkou
e plotynka

e nalevka hladka pro filtraci

e filtracni papir

e odmérny valec 50 ml

e pipeta nedélend 20 ml

e pipetovaci balonek

e Pasteurova pipeta plastova (3x)
o lzicka

e Spachtle

e indikatorové papirky

e titra¢ni barika (3%)

e byreta 25 ml s teflonovym kohoutem
e nalevka na doplriovani byrety

e hodinové skli¢ko na prikryti kadinky (3x)
e lihovy fix

e  papirové utérky

e stficka s destilovanou vodou

e stojan, drzaky a svorky
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Chemikalie

kyselina chlorovodikova HCl, zfedéna 1:1

kyselina chlorovodikova HCl, 2M roztok

hydroxid sodny NaOH, 50% roztok

octan sodny trihydrat CH;COONa- 3H,0, pevny
Chelaton 3 NayH,Y - 2H,0, 0,05M odmérny roztok
siran zine¢naty ZnSQO,- TH,0, 0,05M odmérny roztok
xylenolova oranz, 0,5% vodny roztok

destilovana voda

Pracovni postup

Priprava vzorku

Pomoci pravitka a tuzky si vystfihnéte co nejpresné&;ji 80-100 cm? (u tenkych vrstev az 200 cm?) materialu,
ktery v sobé& obsahuje hlinikovou félii.

Arch rozstfihejte na co nejuZsi pruhy o Sifce maximalné 2 mm. Ty vloZte do vysoké kadinky o objemu
400 ml a v kadince jesté rozstrihejte na co nejuzsi kousky.

Pfidejte do kadinky 80 ml kyseliny chlorovodikové zfedéné v poméru 1:1 s vodou. Kadinku pfikryjte
hodinovym sklem a ponechte reagovat.

Do druhého dne by se mél hlinik rozpustit za soucasného vyvoje bublinek vodiku. Pokud nedojde
k rozpusténi hliniku, kadinku kratce zahrejte na plotynce (pfikryjte ji hodinovym sklem).

Obsah kadinky, ve které jste si pripravili vzorek, prefiltrujte pres skladany filtr do odmérné banky o
objemu 250 ml. Nadobu jesté 2x vyplachnéte 15 ml destilované vody a filtr nasledné promyjte 2x 10 ml
destilované vody, aby bylo zajisténo kvantitativni pfevedeni viech hlinitych iontl do bariky.

Banku doplite destilovanou vodou po rysku a vzorek zhomogenizujte.

Analyza vzorku

Z pripraveného vzorku si odpipetujte 20,00 ml do titracni bariky a pomoci pipety pfidejte 20,00 ml
0,05M odmérného roztoku Chelatonu 3 (presna koncentrace je uvedena na lahvi nebo na tabuli). Dale
pridejte asi 1 ml (pomoci kapatka) 2,0M roztoku kyseliny chlorovodikové a roztok zahfejte na plotynce
k varu a nasledné jej ponechte po dobu 10 minut stat.

Po 10 minutach upravte pH presné podle nasledujiciho postupu. Pridejte asi 5 kapek (pomoci kapatka)
50% roztoku NaOH a dale nékolikrat na $picku (Zicky octanu sodného, dokud roztok nebude mit pH mezi
5 a 6 (kontrola na pH indikatorovych papircich). Pozor, roztok nesmi mit pH nizsi nez 5! V pfipadé, Ze se
vam nebude dafit upravit pH vzorku, pouZivejte k Upravé dale 2M HCl, 50% NaOH a k doladéni octan
sodny.

Dale pridejte do titracni bariky 5-8 kapek indikatoru xylenolova oranz (0,5% roztok ve vodé) a titrujte
0,05M odmérnym roztokem siranu zineCnatého (presna koncentrace je uvedena na zasobni lahvi nebo
na tabuli) z citronové Zlutého do granatové oranZového zbarveni.

Titraci provedte 3x a spotreby si zaznamenejte.
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Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)

3)

4)
5)

6)

Do pracovniho listu uvedte presné koncentrace odmérnych roztokd a plochu a druh pouZitého obalu.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku siranu zinecnatého a
vypocitejte jejich aritmeticky pramér.

Chemickymi rovnicemi popisSte princip zpétného stanoveni Al**. Pro oznaleni Chelatonu 3 pouzijte
standardni zapis aniontu HyY?>".

Vypocitejte latkové mnozstvi hliniku, které bylo pfitomno v odmérné barice.

Z naméfenych hodnot urcete tloustku hlinikové vrstvy vobalu v pm (hustota hliniku cini
Pa=2700 kg m3).

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpe¢na prace v chemické laboratofi.
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PRAKTICKA CAST 40 BODU

Uloha 1 »Zelena“ syntéza amyl-acetatu za vyuziti zeolitu 20 bodui

1) Pomoci chemickych rovnic popiste pripravu zeolitu v H* cyklu ze zeolitu zNa* cyklu, jak byl
proveden v uloze. Pro zeolit pouZijte zkratku ZEO.

Rovnice:

body:

2) Vypoditejte latkova mnoZstvi reaktantii pfedloZenych do reakéni baiiky.

Vypocty:

Nyys. octova =

namylalkohol =

body:

3) Vypoditejte teoreticky vytézek produktu.

Vypocty:

Mamyl-acetét, teor. =

body:

10
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4) Zapiste prakticky vytéZek a stanovte procentualni vytézek vaseho produktu.

Prakticky vytéZek:

Mamyl-acetat, prakt. =

Procentualni vytézek:

body:
5) Popiste vlastnosti produktu (barva, skupenstvi, zapach).
Vlastnosti produktu:

body:
6) ZapiSte naméfeny index lomu.
Naméreny index lomu:

body:
7) Zjakého diivodu je nutné zeolit uchovavat v suché a dobre t&snici nadobé?
Zddvodnént:

body:

8) Jakym zptisobem by bylo mozné ,,recyklovat® zeolit pro dalsi syntézu? Navrhnéte vhodny postup.

Navrh postupu recyklace:

body:

11
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9) Jaky vyznam ma protfepavani surového produktu s
a) vodou?
b) roztokem hydrogenuhli¢itanu sodného?

c) nasycenym roztokem chloridu sodného?

Vyznam protfepant:

a)

body:

10) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofri.

Seznam prohieskl proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné prislusné
bodové ztraty.

body:

12
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Uloha 2 Stanoveni tloustky Al-vrstvy v napojovém obalu 20 bodui

1) Uvedte piesné koncentrace odmérnych roztoki a plochu a druh pouZitého obalu.
Koncentrace odmérného roztoku Chelatonu 3: . ....ooiiiiiiiiiiiiiieeee e
Koncentrace odmérného roztoku ZnSOs  oeviiiiiiiiin e
Plocha pouzitého materidlu: e

Druh pouZitéhoobalu:

2) Uvedte jednotlivé spotieby odmérného roztoku siranu zinec¢natého a vypocitejte jejich
aritmeticky primeér.

Spotreby odmérného roztoku siranu zine¢natého:

Vi (Zn*) V (Zn*) Vs (Zn*) (Va (Zn*)) Voiijata (Zn?*)

body:

3) Chemickymi rovnicemi popiste princip zp&tného stanoveni Al**. Pro oznaceni Chelatonu 3 pouzijte
standardni zapis aniontu H,Y>".

Chemické rovnice:

body:
4) Vypoditejte latkové mnoZstvi hliniku, které bylo pFitomno v titraéni barice.
Vypocet:
Nn= body:

13
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5) Z naméFenych hodnot urcete tloustku hlinikové vrstvy vobalu v pum (hustota hliniku
¢ini 2700 kg m™3).

Vypocet:

Tloustka vrstvy: body:

6) Hodnocena jeispravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofri.

Seznam prohreski proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné prislusné
bodové ztraty.

body:

14




