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Mili studenti,

chemie je véda experimentalni, a tak jsme vas nemohli ochudit o praktickou ¢ast. Pokud se doma alesponi
obcas otocite v kuchyni (a nemyslime tim pouze cestu do lednicky a zpatky), urcité jste si vsimli, Ze chemie
a vareni maji hodné spole¢ného. V domacim kole proto vytdhneme noZze, struhadla a sklenicky a pustime se
do stanoveni obsahu vitaminu C v ovoci a zeleniné. Dale se podivame, i kdyZ jen na teoretické Grovni, na
kvalitativni diikazy iontl v roztocich. Ve vyssich kolech bude prakticka ¢ast pouze v elektronické podobé.
Zistaneme vérni jodometrii i iontdm, jen s tim rozdilem, Ze reakce za vas provedeme my, autofi. Pfedame
vam své vysledky a na vas bude provést odpovidajici vypocty a identifikovat neznamé latky.

Pfi pripravé se seznamte s principem titraci, s pojmy pfima, nepfima a zpétna titrace a s jejich vyuZitim
v jodometrii. Méli byste védét, jaké standardni latky, titracni Cinidla a indikatory se v jodometrii pouzivaji.
Samozrejmosti je zvladnuti stechiometrickych vypoctl z chemickych rovnic.

Déle se zamérte na kvalitativni analyzu (anorganickych) kationtd i aniontd pomoci chemickych metod.
Vramci své pfipravy vénujte pozornost charakteristickym vzajemnym reakcim. Ackoliv se vyplati znat
zakladni postupy systematické analyzy (déleni aniontd do tfi a kationtl do péti tfid), v Glohach Castéji
vyuZijete pfimo znalosti konkrétnich vyznaénych reakci mezi jednotlivymi ionty. Ulohy obsahuji zejména
béznéjsi ionty, neni tedy nutné se ucit Zzadné obskurnéjsi pripady.
Doplrikové Ulohy kategorie E se budou pfevazné zabyvat praktickymi (ale s nimi i souvisejicimi teoretickymi)
dovednostmi pfi vyhodnocovani analyz provedenych plynovou chromatografii (GC). Méli byste se zamérit
zejména na nasledujici témata:

e zakladni parametry GC: retencni Cas, intenzita signalu, plocha piku,

e typy kolon a jejich pouziti v plynové chromatografii pro déleni riiznych latek,

e praktické vyhodnocovani chromatogram (kalibrace, vnitini standard apod.).

Inspiraci pro $ifi zabéru studia vam mze byt skolni kolo, kde se seznamite se vSemi potfebnymi znalostmi
a dovednostmi, které budete dale jen aplikovat na specialni pfipady analyz.

Pfejeme vam hodné zdaru pfi feSeni Gloh a tésime se spolu s vami na navrat do laboratofi.



Domdci kolo ChO kategorie A/E 2020/2021: ZADANI Soutézni Cislo

Doporucena literatura:

Jodometrie:

1. K. Zaruba a kol.: Analyticka chemie, 1. dil, Vysoka Skola chemicko-technologicka v Praze 2016, str. 94-96,
122-125.

2. K. Volka a kol.: Analyticka chemie Il, Vysoka Skola chemicko-technologicka v Praze 1995, str. 85, 144-148.

3. Z.Holzbecher, J. Churacek a kol.: Analyticka chemie, SNTL/Alfa 1987, str. 118-121.

4. D.Vondrak, J. Vulterin: Analyticka chemie, SNTL/Alfa 1985, str. 114-119, 141-142.

Kvalitativni analyza:

5. J. Honza, A. MareCek: Chemie pro Ctyfleta gymnazia, 2. dil, Nakladatelstvi Olomouc 2005, str. 79-85, 93-
101.

6. Z.Holzbecher akol.: Analyticka chemie, SNTL/Alfa 1968, str. 192-241.

7. J.Dolezal a kol.: Analyticka chemie pro pedagogické fakulty, Statni pedagogické nakladatelstvi 1966, str.
53-101.

Chromatografie (kategorie E):
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10. Ddvéryhodné internetové zdroje (doporucujeme napf. stranky univerzit).
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Uloha 1 Stanoveni vitaminu C v pfirodnim materialu 24 bodu

Vitamin C (kyselina L-askorbova) funguje v organismu jako antioxidant. Timto pojmem oznacujeme latku,
ktera je schopna zabrarovat oxidaci jinych latek, a to tak, Ze sama sebe obétuje k oxidaci a latky, které by se
jinak oxidovaly, zdstanou nezoxidované. V praxi se antioxidacnich vlastnosti vitaminu C vyuZzivd napft.
v potravinafstvi, kde se pfidava do potravin jako konzervant - zabrariuje oxida¢nimu kazZeni potravin.

Ke stanoveni obsahu vitaminu C se velmi Casto pouzivd jodometrie. Jod je oxidac¢ni Cinidlo, které ma
schopnost oxidovat kyselinu L-askorbovou na kyselinu dehydroaskorbovou. Dezinfekce Betadine obsahuje
tzv. jodovany povidon. Jedna se o polyvinylpyrrolidon, ktery na nékterych svych mistech obsahuje
komplexné vazany trijodidovy anion. Tento komplex se pomalu rozklada za uvolnéni jodu, ktery ma
dezinfekéni Ucinky.

Jako indikator pritomnosti jodu v roztoku slouZi roztok Skrobu ve vodé, tzv. Skrobovy maz. Ten vytvafi i se
stopovym mnoZstvim jodu intenzivné modré/fialové zbarveni.

Pomiicky: Material a €inidla:

e kuchyifiské vahy e dezinfekce Betadine v kapaci lahvicce (koupite

e kuchyriskd odmérka na kapaliny v lékarné)

o malé odmérky/injekéni stiikacky e Sumivé tablety s vitaminem C (koupite v lékarné
5a 10 ml (zakoupite v 1ékarng) ¢i supermarketu)

o kivova lFicka e Skrob (bramborovy nebo kukuficny)

e polévkova lice e vzorky ovoce a zeleniny (Zluta paprika,

brambora, citrusové ovoce, kiwi, jablka...).
Pozn.: nepouZivejte Cervenou papriku ani
Cervenou fepu, jejich intenzivni barva rusi
vlastni stanoveni

e hrnec/rendlik

e nlz

e kuchyriské prkénko

e struhadlo

e miska nebo talif na strouhani

e sitko/maly cednik

e gumova stérka

e kapatko

o (iré sklenicky/plastové kelimky
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Pracovni postup a ukoly:
a) Priprava roztoku Skrobového indikatoru

V malém rendliku privedte k varu 100 ml vody.

Rozmichejte 1 kavovou IZi¢ku Skrobu v 5 polévkovych [Zicich studené vody.

Za stalého michani vlijte pfipravenou suspenzi $krobu do vrouci vody a 3 minuty povarte.
Roztok nechte pfed pouzitim vychladnout na laboratorni teplotu.

Vysvétlete princip vzniku modrého zbarveni pfi interakci jodu se skrobovym mazem.
Napiste vycislenou rovnici reakce jodu s vitaminem C.

b) Vzajemné reakce Cinidel

Provedte reakci mezi kapkou jodové dezinfekce Betadine zfedéné vodou a roztokem skrobu.
Provedte reakci mezi malym mnoZstvim roztoku vitaminu C a kapkou jodové dezinfekce Betadine.
Provedte reakci mezi malym mnoZstvim roztoku vitaminu C s trochou roztoku Skrobu a jodovou
dezifekci Betadine. Tu kapejte, dokud nedojde k vyrazné zméné.

Popiste, co jste pozorovali pfi reakcich 1-3.

c) Standardizace jodové dezinfekce Betadine

4.

5.

Na zakladé reakci 1-3 navrhnéte, jak byste s pomUckami a Cinidly, ktera mate k dispozici, stanovili,
kolika mg vitaminu C odpovida 1 kapka jodové dezinfekce Betadine.

Provedte navrZeny experiment a stanovte, kolika mg vitaminu C odpovidd 1 kapka jodové
dezinfekce Betadine.

d) Stanoveni obsahu vitaminu C v ovoci a zeleniné

6.

Na zakladé predchozich experimentl a pozorovani navrhnéte, jak byste stanovili obsah vitaminu C
v ovoci a zeleniné. Zohlednéte pomiicky, které mate k dispozici.

Podle vami navrzeného postupu stanovte obsah vitaminu C ve tfech druzich ovoce ¢i zeleniny. Pro
jedno stanoveni odvaZzte 10 g. Zvolte vhodny poclet opakovani pro kazdy druh ovoce/zeleniny.
Vypocitejte obsah vitaminu C v mg na 100 g jedlého podilu.

Porovnejte vami stanoveny obsah vitaminu C s primérnymi hodnotami obsahu vitaminu C
v nasledujici tabulce. Pokuste se vysvétlit, co mohlo zplsobit rozdily mezi vami uréenymi
hodnotami a hodnotami udavanymi v tabulce.

Ovoce/zelenina Obsah vitaminu C Ovoce/zelenina Obsah vitaminu C
(mg /100 g plodiny) (mg /100 g plodiny)

zeli bilé 39 pomeranc 51

zeli Cervené 51 merurky 11

kvétak 69 Kiwi 71

paprika Cervena 150 jahody 67

porek 24 jablka 9

rajcata 25 grep 43

kfen 120 citron 49

cibule 43 banany 11
brokolice 114 cerny rybiz 166

okurka 10 Cerveny rybiz 35

nat celeru 89 hrozny bilé 4

petrzel 67 mandarinky 32
brambory 30 Sipky 747
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Uloha 2 Nepopsané roztoky 12 bodti

Byli jste pfivolani k prizkumu opusténé budovy. V jedné z mistnosti jste narazili na bednu se Sesti lahvickami
obsahujici neoznacené roztoky. Lahvicky jste si hned oznadili Cisly 1-6 a premysleli jste, co asi obsahuji.
V bedné se dale povalovalo deset papirkd s popisky chemikalii. Musi mezi nimi urcité byt i popisky onéch
Sesti roztoku! Na papircich bylo oznaceno téchto deset chemikalii:

NaOH, NaF, K2C03, chr04, AgNO3, MnSO4, FeCl3, KBI’, HCI, chlz.

BohuZel jste neméli s sebou k dispozici zadné dalsi chemikalie, jenom par prazdnych zkumavek. Rozhodli
jste se tedy identifikovat rozpusténé latky jenom na zakladé vzajemnych reakci.

Roztoky 1-6

Roztok 1
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Roztok 2

Roztok 3

Roztok 4
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Roztok 5

Roztok 6

Reakce roztokl 1 a2
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Reakce roztokli 1a 3

Reakce roztokii1a 5
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Reakce roztoki 1 a 6

Reakce roztokii 2 a 3

Reakce roztokl 2 a 4

10
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Reakce roztoki2 a5

Reakce roztokii 2 a 6

Reakce roztokl 3 a 4

11
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Reakce roztokGi3a 5

v s

Soutézni Cislo

Reakce roztokii 3a 6

Reakce roztokii4a 5

12
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Reakce roztoki 4 a 6

Reakce roztokii 5a 6

13
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Ukol:

Na zakladé vyse uvedenych obrazkii a popisu urcete, jaké latky jsou obsaZeny v jednotlivych roztocich.

15
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Uloha3 (E) Plynova chromatografie E 26 bod{i

vwe s

Tato uloha je uréena pouze pro soutéZici kategorie E.

Plynova chromatografie provazi prakticky kazdého chemika. Jedna se o velmi robustni techniku, ktera
umoznuje stanovit vedle sebe, jak kvalitativné, tak kvantitativné, pomérné velké mnozstvi jednotlivych

vvvvvv

Principem plynové chromatografie je vzajemna distribuce ¢i afinita jednotlivych analytd ke stacionarni
a mobilni fazi. Stacionarni fazi v plynové chromatografii byva nejcastéji polymerni film, ktery vyplnuje
kolonu, mobilni fazi pak inertni plyn, kterym se analyti nastfiknuty na kolonu eluuje.

Diky velkému mnozZstvi parametrd, které ovliviiuji déleni latek v kolong, lze témér vzdy vyvinout vhodnou
metodu ke stanoveni latek v pfislusné smési. Jedna se zejména o nasledujici parametry:

e napln kolony,

e teplotni program,

e nosny plyn,

e typ detektoru.

Ve vsech téchto parametrech a jejich vlivech na separaci by se méli experimentatofi/ky velmi dobre
orientovat, a pravé tato Uloha se bude snazit vam zakladni vhled do téchto parametr( zprostredkovat.

1) Vnasledujici tabulce je uveden prehled naplni vybranych kolon. Zakreslete zjednodusené
struktury polymerd (pFipadné naznacte pfipadnou substituci methyli) téchto stacionarnich fazi
véetné terminalnich skupin, sefadte tyto naplné podle polarity a urcete, na které z nich byste
nejlépe rozdélili
a) methanol a ethanol ve slivovici
b) slozky benzinu

Napln kolony Obchodni nazev
polydimethylsiloxan OV-1, SE-30
50% trifluorpropylpolydimethylsiloxan 0Vv-210
polyethylenglykol Carbowax-20M
5% fenylpolydimethylsiloxan OV-3, SE-52, DB-5
50% kyanopropylpolydimethylsiloxan 0oV-275

2) Teplotni program ma velky vliv na samotné rozdéleni latek. Na nasledujicich chromatogramech je
vidét rozdéleni smési 6 rhznych latek. Zvolte, ktery chromatogram znazoriiuje optimalni
rozdéleni smési.

16
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3) VySe uvedené chromatogramy byly ziskany za tfech riiznych teplotnich podminek eluce. Pfifadte
tyto podminky k jednotlivym chromatogramiim.
a) Isotermicka eluce pfri teploté 40 °C
b) Isotermicka eluce pri teploté 180 °C
¢) Gradientni eluce pfi teplotnim programu od 40 °C do 180 °C

Aktivni chemik si chtél pred syntézou zkontrolovat Cistotu hexanu, ktery mél ve skfini. Chemik tedy vzal

lahev s hexanem a provedl nastfik 1 pl rozpoustédla a provedl analyzu na GC-FID s nasledujicimi
podminkami:

e kolonaDB-5,60 m
o teplotavinjektoru 250 °C, split 50:1
e teplotni program 50 °C 5 min, 5 °C min™40 min, 250 °C 5 min

Po provedeni analyzy se ale nestacil divit, protoZe se mu na chromatogramu objevilo hned nékolik piku.

17
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Blizsi analyzou etikety ale zjistil, Ze béZné prodavany hexan je vlastné smés izomerd hexanu, konkrétné
e n-hexanu
e 2.2-dimethylbutanu (stopova mnoZzstvi)
e 2,3-dimethylbutanu (stopova mnozZstvi)
e 2-methylpentanu
e 3-methylpentanu
o methylcyklopentanu

4) Urcete, jaké piky oznacené na chromatogramu odpovidaji jednotlivym izomeriim (tedy, jaké piky jsou
na chromatogramu viditelné a jaké je pofadi jejich eluce). Piky neoznaéené ¢islem miiZete ignorovat.

5) Mimochodem, co to vlastné znamena GC-FID?

Zjednoduseny vystup chromatografu s plochami jednotlivych pikl oznacenych Cisly je:

Pik # Cas / min Plocha/uVs  Vyska/pV
15,356 386,35 99,86
16,743 220,55 59,81
1 17,844 48674,81 11264,00
18,113 494,41 122,94
2 18,444 42291,89 10376,12
3 19,024 117602,17 26747,63
20,052 103,71 31,11
20,239 139,07 40,48
4 20,588 37434,11 8921,21
TOTAL 247347,07

6) Vypoditejte zastoupeni jednotlivych izomers ve smési v mol. %.
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