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ZADANI

Soutézni ¢islo:

VZORECKOVNIK
Latkové mnoZstvi Hustota
_m _ V _m
"mum Ty P=y

Stavova rovnice idealniho plynu

pV =nRT

Disociac¢ni konstanta kyseliny / baze

[H;0*][A7]
[HA] b

a =

[B]

_ [BH*][OH"]

Soucin rozpustnosti

K, = [A]°[B*]?

Rovnice pfimky

y=kx+gq

Bougeriv-Lambertlv-Beer(iv zakon

Ay=¢-L-cC

Aditivita absorbance

Atotal(/l) = Z Ai(/l)

Definice pH

pH = —log[H;07]

VYBRANE KONSTANTY A PREVODNIi VZTAHY

Avogadrova konstanta

N, = 6,022 - 102 mol™?

Boltzmannova konstanta

kg = 1,3806 - 10723 JK!

Atomova hmotnostni konstanta

m,, = 1amu = 1,6605 - 10727 kg

Elektronvolt

1eV=1,602-10"17]

Faradayova konstanta

F = 96485 Cmol™?

Planckova konstanta

h=6,626-10"3*]s

Rychlost svétla ve vakuu

c=299792458 ms™?!

Molarni plynova konstanta

R =8,314]K 1 mol™?

Termodynamicka teplota

0°C=273,15K

Atmosféricky tlak

Patm = 101 325 Pa =1 atm = 760 Torr

Standardni tlak

p° =100 000 Pa = 1 bar

Standardni teplota

T° =298,15K

Standardni koncentrace

¢®=1moldm™3
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni Cislo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. ro¢nik, 20x Xz Y , P

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

IZADANi 40 bodui

Autor Radek Matuska
Stredni pramyslova skola chemickd a gymndzium Brno, Vranovska,
prispévkova organizace

Odborna recenze Erik Kalla
Stredni pramyslova skola chemickd a gymndzium Brno, Vranovskd,
prispévkovad organizace

Pedagogicka recenze Valerie Richterova
Gymndzium TisSnov, prispévkovd organizace
Milé soutéZici, mili soutéZici,
prakticka ¢ast 63. rocniku Chemické olympiady kategorie E se bude zabyvat dvéma tématy - v ramci syntetické ¢asti
budete syntetizovat a purifikovat vybrané heterocyklické slouceniny dusiku a siry; v ramci analytické ¢asti budete
provadét analyzu vybranych kovi a slitin, které maji technologicky vyznam.

Heterocyklické slouceniny tvofi jeden ze zakladnich pilifd moderni organické chemie s pfemosténim do biochemie a
faramaceutické chemie. Pfitomnost heteroatomu v cyklu zasadné méni elektronovou strukturu molekuly a otevira
Siroké spektrum reaktivit a interakci, které jsou u Cisté karbocyklickych systémd cCasto nedostupné. Obzvlasté
vyznamné jsou heterocykly obsahujici atomy siry a dusiku - prvky s odlisnou elektronegativitou, velikosti i schopnosti
stabilizovat elektronovy par. Diky tomu vykazuji tyto systémy unikatni acidobazické vlastnosti, vyraznou chelatacni
schopnost a Casto také biologickou aktivitu.

Kovy a jejich slitiny predstavuji zakladni materidlovou platformu moderni civilizace. Jejich mechanické,
elektrochemické i fyzikalni vlastnosti jsou pfimo svazany s chemickym sloZenim a mikrostrukturou - drobné zmény v
procentudlnim zastoupeni jednotlivych prvkd ¢i prfimési mohou vést k dramatickym rozdildm v pevnosti, odolnosti
vici korozi Ci vodivosti. Analytickd chemie tak hraje kliCovou roli nejen pfi vyzkumu novych materiald, ale také v
pramyslové kontrole kvality, forenzni analyze ¢i environmentalnim monitoringu.

Z hlediska praktického konani v laboratofi byste méli pfi pfipravé vénovat zvySenou pozornost nasledujicim aspektim
zakladni laboratorni techniky:

e Spravna laboratorni technika provadéni béznych operaci (vazeni, méreni objemd, zahfivani, filtrace,
destilace, triturace, pfiprava a fedéni vzork(, suseni, extrakce na mezifazi v délici nalevce, apod.).

e Provedeni purifikace pevnych latek, zejména rekrystalizace, a to jak z netékavych, tak tékavych solventd.

e Bé&zné laboratorni vypocty (Fedéni roztokd, vytézky reakci, vyhodnoceni titraci a dalsi stechiometrické
vypocty).

e Techniky charakterizace pevnych produkti syntéz (stanoveni bodu tani a chromatografii na tenké vrstvé).

e Spravné techniky provedeni titraci svizualnim i instrumentalnim zpGsobem indikace bodu ekvivalence
(uinstrumentalniho se zamérte zejména na elektrochemické zplsoby indikace bodu ekvivalence se zvlastnim
ddrazem na potenciometrické, resp. pH-indikace a konduktometrické indikace).

e  Spektrofotometricka stanoveni single i multikomponentnich smési ve viditelné oblasti spektra metodou
kalibra¢ni pfimky, spravna priprava kalibracnich roztok( a spravna technika méfeni na spektrofotometru.

e Laboratorni technika prace s malymi objemy reagentl a svysoce drazdivymi reagenty (tj. napf. prace
s injekénimi stfikackami pro davkovani reagentt, apod).
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

Ze specifickych tematickych celkl doporucujeme prostudovat zejména nasledujici kapitoly:

Syntetickd chemie zahrnujici syntézy dusikatych a sirnych heterocykl(i se zamérenim na derivatizované
dihydropyridiny, pyridiny, thiazoliny a chinoxaliny.

Oxidace a redukce v chemii heterocykld.

Techniky syntézy heterocykli v roztocich a v pevné fazi.

Pfevod kovd a slitin do roztok(, zejména pak jejich rozpousténi v koncentrované kyseliné chlorovodikové a
dusi¢né.

Vybrané volumetrické metody stanoveni latek s vizualni indikaci bodu ekvivalence - zejména acidobazické a

chelatometrické titrace.

Pozornost vénujte i spravnému provedeni a vyhodnoceni zpétnych a nepfimych stanoveni analytd s vyuzitim
vySe popsanych volumetrickych metod.

Instrumentalni metody stanoveni bodu ekvivalence vybranych titraci zejm. se zamérenim na
potenciometrické vyhodnoceni bodu ekvivalence (vyhodnoceni pomoci sestrojeni 1. a 2. derivace titracni
kFivky).

Provedeni a vyhodnoceni pfimych spektrofotometrickych stanoveni single a multikomponentnich smési,
konstrukce kalibracni pfimky véetné spravného provedeni linearni regrese, vyhodnoceni rovnice regrese a
stanoveni koeficientu determinace.

Pfejeme vam nejen pfifeSeni ale i pfi pripravé na letosni ro¢nik Chemické olympiady hodné zdaru, spoustu pfijemnych
zazitkd v laboratofi a spravnou davku podobné prasténych lidi, ktefi sdili vase nadseni pro chemii.

1)

2)

3)
4)
5)

6)

7)

8)

9)

Autofi a recenzenti

DOPORUCENA LITERATURA

Pfihoda J., Cernik M., Jankd S., Literak J.: Laboratorni technika. PFF MU, 2012. Zejména kapitoly tykajici se
zakladni laboratorni techniky. Dostupné online:

Skoog D. A., West D. M., Holler F. J., Crouch S. R.: Analytickd chemie. VSCHT Praha, 2019. Kapitoly 1, 2, 4, 13,
14,15, 16,17, 18.4.1,20,21.8,24 a 26.

Holzbecher Z. a kol.: Analyticka chemie. SNTL/Alfa, 1974. Str. 299-335.
Klouda P.: Moderni analytické metody. Nakladatelstvi Pavko, 2016, dotisk 2020. Kapitoly 16, 21, 22 a 25.

Barto$ M., Srdmkova J.: Analytickd chemie I. Univerzita Pardubice, 2004. Dostupné online:

Afonso C. A. M. et al.: Comprehensive Organic Chemistry Experiments for the Laboratory Classroom. Royal
Society of Chemistry, 2016.

Furniss B. S., Hannaford A. J., Smith P. W. G., Tatchell A. R.: Vogel’s Textbook of Practical Organic Chemistry.
Longman Scientific & Technical, London, 1989.

Jeffery G. H., Bassett J., Mendham J., Denney R. C.: Vogel’s Textbook of Quantitative Chemical Analysis,
Longman Scientific & Technical, London, 1989.

Kapitoly v jinych stfedoSkolskych uéebnicich, odpovidajici tématim ro¢niku.

10) Vhodnym pomocnikem pfi pfipravé mohou byt i nékteré divéryhodné webové stranky (napf. materialy z

vysokych skol).
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. ro¢nik, 20x Xz Y , P

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

Uloha1 Hantzschiiv ester 14 bodii

Hantzschlv ester (diethyl-1,4-dihydro-2,6-dimethylpyridin-3,5-dikarboxylat, diludin, C13H1sNO,, M = 253,30 g mol™) je
typickym zastupcem 1,4-dihydropyridin(. Jednd se o synteticky analog znamého koenzymu oxidoreduktas NADH
(redukovany nikotinamidadenindinukleotid).

H,N_©
H,N N 7
i i 2 r\%j‘\l N~
e o™ N\’ © 2 9% o
|| N o-T~o-"o
N HO' B OH OH N OH
H OH HO
Hantzschuv ester NADH

Derivaty 1,4-dihydropyridinu jsou mj. soucasti fady bioaktivnich molekul véetné latek s cytostatickymi,
antimutagennimi a antidiabetickymi Gcinky. V posledni dobé rovnéz nachazi uplatnéni v moderni organické syntéze,
protoZe slouZi jako alternativni zdroje vodiku pro redukce C=C, C=N a C=0 vazeb bez Gcasti nakladnych katalyzatord.

V ivodu zminény ester pfipravil poprvé Arthur Rudolf Hantzsch v roce 1881 kondenzaci amoniaku, ethyl-acetoacetatu
a formaldehydu (srov. Hantzsch, A.: Condensationprodukte aus Aldehydammoniak und Ketonartigen Verbindungen.
Chemische Berichte. 1881. 14 (2): 1637-8.). Vhodnéjsi se jevi syntéza s vyuzitim hexamethylentetraminu (urotropinu),
ktery hydrolyzou poskytuje formaldehyd a amoniak. Ty pak v one-pot reakci reaguji se ethyl-acetoacetatem za vzniku
pozadovaného Hantzschova esteru:

N
rj H,0
N|_N ————  NH; + CH,0
LN
o} o)
, 79 . NH. s H>=O (NH);,CO3(aq), 70°C g

N
H

V nasledujici Gloze provedete:
e  Syntézu Hantzschova esteru one-pot reakci z urotropinu a ethyl-acetoacetatu.
e Rekrystalizaci vzniklého produktu za i¢elem jeho purifikace.

e Charakterizaci produktu pomoci méreni bodu tani (lit. 183 °C) a provedeni TLC chromatografie.
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CHEMICKA OLYMPIADA

63. ro¢nik, 20xy/20xz

kategorie A,B,C,D,E

ZADANI

Skolni kolo, prakticka ¢ast

Soutézni ¢islo:

POMUCKY

barka s kulatym dnem 250 ml NZ 29/32 se zatkou

magneticka michacka s ohfevem
magnetické michadlo

zvedacek

sklenéna miska na vodni lazen
chladic Liebiglv NZ 29/32 s hadicemi
[zicka (2x)

sklenéna tycinka

drzak NZ 29/32 (3x)

kfiZova svorka (3x)

stojan (2x)

nlizky

tuzka

plastova miska na chlazeni

zdroj ledu

predvazky +0,01 g

TLC desti¢ky s UV indikatorem 254 nm
pinzeta

kapilary pro nanaseni vzorkl na TLC
hodinové sklo na prikryti kadinky 250 ml
stficka s destilovanou vodou

korkovy podstavec pod bariku 250 ml

CHEMIKALIE

navazovaci lodicka

kadinka 50 ml (2x)

kadinka 100 ml (2x)

kadinka 250 ml (2x)
Erlenmeyerova barika 100 ml
mald nalevka

odmérny valec 100 ml
odmérny vélec 10 ml

injek¢ni stiikacka 3 ml s jehlou
odsavaci banka s tésnénim
Biichnerova nalevka

filtracni papir

teplomér nebo teplotni sonda
zdroj vakua

susarna na chemikalie
aparatura pro stanoveni bodu tani
UV lampa pro vyhodnoceni TLC
Spachtle

mald zkumavka nebo Eppendorfka (4x)
nasypka

stficka s ethanolem

stojan na zkumavky/Eppendorfky

ethyl-acetoacetat CH;COCH,COOCH,CHjs, €. (M = 130,14 g mol™, p=1,03 gcm™)

urotropin (CH,)sN4, €. (M = 140,19 g mol™)
uhlic¢itan amonny (NH,),COs, ¢.

ethanol CHsCH,0H, techn.

mobilni faze pro TLC: hexan - ethyl-acetat (2:1 obj.)

aceton (CHs),CO, ¢.
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63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

Chemikalie H-véty
ethyl-acetoacetat H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
urotropin H228 Hoflava tuha latka.
H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.

uhlicitan amonny H335 MUZe zpUsobit podrazdéni dychacich cest.

H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.

ethanol H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
H336 MUZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.
H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.
ethyl-acetat H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
H336 MUZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.
H225 Vysoce hoflava kapalina a pary
H304 PFi poZiti a vniknuti do dychacich cest miZe zplsobit smrt.
H315 Drazdi kazi.
hexan H336 MUZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.
H361f Podezreni na poskozeni reprodukéni schopnosti.
H373 MUZe zpUsobit poSkozeni organd pfi prodlouZené nebo opakované expozici.

H411 Toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi G¢inky.

H225 Vysoce hoflava kapalina a pary.
aceton H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
H336 MUZe zpUsobit ospalost nebo zavraté.

PRACOVNIi POSTUP

Syntéza a purifikace Hantzschova esteru

Do bariky s kulatym dnem o objemu 250 ml s NZ 29/32 opatfené magnetickym michadlem odmérte injekeni
stfikackou 2,5 ml ethyl-acetoacetatu a 100 ml destilované vody.

Pridejte 2,00 g praskového uhli¢itanu amonného a michejte smés na magnetické michacce, dokud nedojde
k rozpusténi veskeré pevné latky.

Nasledné do barky pridejte 14,00 g urotropinu a bariku opatrete zpétnym chladi¢em.
Reakéni smés zahfivejte na vodni lazni temperované na 70 °C po dobu 60 minut.

Po ukonceni predepsané doby zahfivani bariku sejméte z vodni lazné a obsah zachladte na laboratorni
teplotu. Nasledné reakcni smés dochladte v ledové lazni.

Vylouceny produkt izolujte filtraci za snizeného tlaku na Blichnerové nélevce a surovy produkt promyjte 1x
10 ml ledové destilované vody.

Produkt na filtru ponechte prosavat vzduchem nejméné 15 minut, aby doslo k jeho predsuseni. Malé mnoZstvi
predsuseného produktu si odeberte do malé zkumavky jako vzorek pro TLC.

Surovy produkt rekrystalizujte zminimalniho mnoZstvi technického ethanolu jako rozpoustédla.
K rekrystalizaci zethanolu muzZete vyuzit malou Erlenmeyerovu bariku smalou nalevkou jako
improvizovanym chladi¢em.

Rekrystalizovany produkt izolujte filtraci za snizeného tlaku na Biichnerové nalevce a produkt na filtru
promyjte malym mnozstvim (max. 5 ml) ledové nachlazeného ethanolu. Filtraéni kola¢ ponechte prosavat
vzduchem nejméné 10 minut a nasledné produkt vysuste v susarné pri 100 °C po dobu 20 minut.

Produkt zvazte a stanovte jeho vytézek.

Malé mnozZstvi rekrystalizovaného produktu odeberte do malé zkumavky pro TLC analyzu. Zbytek produktu
shromazdéte ve specialni zasobni lahvi.

Veskeré odpady miZete po dostatecném nafedéni likvidovat do vylevky.
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

Charakterizace produktu

e Navhodné aparature stanovte bod tani (interval teplot tani) rekrystalizovaného produktu.

e Se surovym a izolovanym produktem provedte TLC analyzu oproti ethyl-acetoacetatu a urotropinu jako
vychozim latkdm (rozpoustédlo: aceton, mobilni faze hexan - ethyl-acetat 2:1 obj.).

e TLCvyhodnotte, oznacte jej svym startovnim Cislem a odevzdejte jej laboratornimu dozoru.

e Odpady z TLC likvidujte do specialni lahve na nehalogenovany odpad.

VYHODNOCENI A OTAZKY
(vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)
3)
4)
5)

6)

7)
8)

9)

Zapiste pFesné navazky a objemy vychozich latek.

Vycislete chemickou rovnici hydrolyzy urotropinu na amoniak a formaldehyd.

Vypoditejte teoreticky vytézek produktu (nezapomeiite na kontrolu limitujiciho reaktantu).
Uvedte vzhled a vlastnosti (skupenstvi, barva, zapach) surového i rekrystalizovaného produktu.
Uvedte prakticky vytézek a stanovte procentudlni vytézek Cistého rekrystalizovaného produktu.

Vyhodnotte TLC chromatogram - uvedte pocty skvrn a jejich retencni faktory pro jednotlivé vzorky na
chromatogramu. Na zakladé TLC se vyjadiete k istoté rekrystalizovaného produktu.

Uvedte interval bodu tani produktu.
Ve struktufe NADH vyznacéte 1,4-dihydropyridinovy motiv.

Schématem popiste jednoelektronovou oxidaci Hantzschova esteru v kyselém prostredi.

10) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecnost prace v laboratofri.
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. ro¢nik, 20x Xz Y , P

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

Uloha2  Analyza vodic¢e HO7V-U CY 26 bodi

Vodi¢ HO7V-U CY je harmonizovany jednozilovy médény vodic¢ urceny pro pevné /
elektrické instalace, u nichZ je kladen diraz na omezeni elektromagnetického i

ruseni. Oznaceni HO7V-U CY vyjadfuje, Ze se jedna o kabel podle harmonizovanych :

norem (H), s jmenovitym napétim 450/750V (07), s izolaci z PVC (V), s plnym tuhym [

médénym jadrem tridy 1 (U) a s opletenym médénym stinénim (CY). ~ N | :

Jadro vodice je tvoreno plnou médi (M = 63,55 g mol™), ktera zajistuje nizky \,/Jq
elektricky odpor a dobrou mechanickou pevnost. Na médéné jadro navazuje

izolace z polyvinylchloridu, kterd poskytuje elektrickou izolaci, zakladni
mechanickou ochranu a je dostupna v rliznych barevnych provedenich dle funkce
vodice.

Obrdzek 1: JednoZilové vodice typu
Ho7V-U CY

Vzhledem k pfisnym pozadavkiim na sloZeni jadra vodice je potreba jeho jakost pravidelné kontrolovat. Vzhledem
k tomu, Ze obsahuje Cistou méd, existuje velmi variabilni moznost kontroly kvality po pfevedeni médi do roztoku jejim
rozpousténim v koncentrované kyseliné dusi¢né, které popisuje (nevycislend) chemicka rovnice:

Cu(s) + HNOs(aq) » Cu?*(aqg) + NOs (aq) + NO(g) + H,O(l)

Chelatometrické stanoveni médi v roztoku je jednoduché a je mozné jej pfimo realizovat titraci odmérnym roztokem
Chelatonu 3 na indikator murexid:

Cu*(aq) + H,Y? (aq) » CuY?(aq) + 2 H*(aq)

Svyhodou je ale mozné vyuZit i sraZeci acidobazické titrace, pfi které se vzorek médnatych iontl ponecha srazet
hydroxidem sodnym, coZ vede ke skokové zméné pH i vodivosti vbodé ekvivalence, ¢ehoz lze vyuZit pfi
konduktometrické a potenciometrické indikaci bodu ekvivalence:

Cu*(aq) + 2 OH (aqg) > Cu(OH),(s)

V ramci acidobazického stanoveni je tfeba dbat na to, Ze vroztoku vzorku je pfitomna zbytkova silna kyselina
zrozkladu vzorku, ktera se alkalimetricky titruje jako prvni, a proto objem silné baze, ktera titruje pritomné médnaté
ionty se odecita az v ramci druhého bodu ekvivalence na obou titracnich krivkach.

Spektrofotometrické stanoveni médnatych kationtd v silném zfedéni je mozné provést prostfednictvim reakce
s hexakyanozZeleznatanem za vzniku tzv. Hatchettovy hnédi, jejiz intenzitu zabarveni mérime:

2 Cu*(aq) + [Fe(CN)¢]* (aq) » Cu[Fe(CN)s](aq)

V nasledujici Gloze provedete:

e  Pripravu vzorku vodi¢e HO7V-U CY jeho rozpusténim v koncentrované kyseliné dusi¢né.
e Chelatometrické stanoveni médnatych iontd s vizualni indikaci bodu ekvivalence na indikator murexid.

e Alkalimetrické stanoveni médnatych iontd skonduktometrickou a potenciometrickou indikaci bodu
ekvivalence.

e Spektrofotometrické stanoveni médnatych iontl metodou kalibraéni prfimky prostfednictvim Hatchettovy
hnédi.
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. ro¢nik, 20x Xz Y , P

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

POMUCKY
e kombinované klesté e nlzky
e n0z e pinzeta
e  kadinka 50 ml (2x) o |Zicka (2%)
e kadinka 100 ml (2x) e magneticka michacka
e kadinka 150 ml (3%) e magnetické michadlo
e kadinka 250 ml (2x) e stojan
e kadinka 400 ml e drzak nabyretu
e kadinka 600 ml e  drzak na elektrody/vodivostni sondy
e Spachtle (2x) e kfiZova svorka (3%)
o tuzka e filtrani papir
e hladka nalevka e mala nalevka do byrety
e byreta 25 ml s teflonovym kohoutem e titraéni barika 250 ml (3x)
e odmérna barika 200 ml se zatkou e odmérna barika 100 ml se zatkou
e pipetanedélend 20 ml e pipeta nedélena 10 ml
e pipetadélena 20 ml e pipeta délena 10 ml
e pipetadélena 5 ml e pipetovaci balonek
e odmérny valec 10 ml e odmérny vélec 100 ml
e plastové kapatko (2x) e multimetr s pH-elektrodou
e spektrofotometr s kyvetami e multimetr s vodivostni sondou
e notebook s tabulkovym procesorem e odmérna barika 50 ml se zatkou (8x)

e filtraénikruh

CHEMIKALIE
e vzorek vodice HO7V-U CY
e  kyselina dusi¢na HNOs konc., p. a.
e Chelaton 3 Na,H,Y-2H,0, 0,05M odmérny roztok (presna koncentrace bude sdélena organizatory)
e hydroxid sodny NaOH, 0,10M odmérny roztok (presna koncentrace bude sdélena organizatory)
e amoniak NHs, cca 1M vodny roztok
e indikator murexid, 1:100 s KNO;

e standardni roztok trihydratu dusi¢nanu médnatého Cu(NOs),-3H,0, ktery obsahuje médnaté ionty o
hmotnostni koncentraci 500 mg dm™

e hexakyanidoZeleznatan draselny trihydrat K,[Fe(CN)s] - 3H,0, 1,0% vodny roztok
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CHEMICKA OLYMPIADA
63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

e

. Soutézni Cislo:
ZADANI

Skolni kolo, prakticka ¢ast

Chemikalie H-véty
méd drat -
H272 Mdze zesilit pozar; oxidant.
kyselina dusi¢na konc. H250 Mﬁ?e byt.kOE?ZiYni pro k,on'b . . P
H314 Zpusobuje tézké poleptani kiiZze a poSkozeni oci.
H335 MUZe zpUsobit podrazdéni dychacich cest.
Chelaton 3, 0,05M H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
. , H315 Drazdi kazi.
hydroxid sodny 0,10M H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
H315 Drazdi kazi.
amoniak, 1,0M H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
H335 MUZe zpUsobit podrazdéni dychacich cest.
murexid H302 Zdraviékodli)/y RFi poii'tl'. o
H319 ZpUsobuje vazné podrazdéni odi.
dusi¢nan draselny H272 MUZe zesilit pozar; oxidant.
dusinan médnaty H319 ZpUsobuje vé%né podréi'dénioél'. o
H410 Vlysoce toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi Gcinky.
hexakyanidoZeleznatan draselny

PRACOVNi POSTUP

Priprava vzorku

Vzhledem k ¢asu je nanejvy$ vhodné zapocit praktickou ¢ast pfipravou tohoto vzorku, a to jesté pred
samotnym provedenim syntézy!

Pomoci kombinovanych klesti, noZe a pinzety odizolujte cca 2 cm médéného vodice.

Ucvaknéte si presné priblizné 0,64 g jadra vodicCe, zaznamenejte jeho hmotnost na analytickych vahach a
transportujte jej do 100ml kadinky opatfené magnetickym michadlem.

Kadinku umistéte na magnetickou michacku (Pracujte pod odtahem nebo v digestofi!) a do kadinky pridejte
8-10 ml koncentrované kyseliny dusi¢né.

Za stalého michani ponechte vzorek v kadince rozpustit a roztok michejte tak dlouho, dokud nedochazi
k Gniku nitrosnich plynd.

Vzorek v kadince nafedte 20 ml destilované vody a nasledné jej kvantitativné prefiltrujte pres hladky filtr do
odmérné banky o objemu 200,0 ml. Filtr nékolikrat oplachnéte destilovanou vodou, aby byl zajistén
kvantitativni pfevod vzorku do odmérné bariky.

Vzorek v odmérné barice doplnte destilovanou vodou po znacku a nasledné uzatkujte a Fadné homogenizujte.

Chelatometrické stanoveni médnatych iontd s vizualni indikaci bodu ekvivalence

Sestavte si titraCni aparaturu a byretu si napliite odmérnym roztokem Chelatonu 3 o koncentraci
0,05 moldm™.

Do titracni bariky si napipetujte 10,00 ml roztoku vzorku a zfedte jej pridavkem cca 100 ml destilované vody.

Nasledné do roztoku pridejte 2,0 ml 1M roztoku amoniaku a nékolikrat na $picku Spachtle indikatoru murexid
tak, aby bylo zbarveni roztoku dostate¢né intenzivni.

Obsah titraéni bariky titrujte odmérnym roztokem Chelatonu 3 ze Zlutého (pfipadné Zlutozeleného) zbarveni
pres rGzné barevné prechody do Sedé s mirnym nadechem fialovomodré barvy, ktera je stala aspon 15
sekund. Ke konci titrace musite postupovat skute¢né pomalu a po kapkach.
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

V tento moment prestarite titrovat a zaznamenejte si spotfebovany objem. Nasledné do bariky pridavejte po
kapkach 1M roztok amoniaku, dokud se obsah titraéni bariky nezbarvi do limetkové zelené (nejvyse vsak ale
dalsi 2 ml). V pfipadg, Ze dojde, i v pfipadé, Ze nedojde ke zbarveni do limetkové zelené, pokracujte v titraci
po kapkach do zafivé fialovomodrého zbarveni. Zaznamenejte si finalni spotfebu odmérného roztoku
Chelatonu 3.

Titraci provedte nejméné 3x a spotfeby odmérného roztoku si zaznamenejte.

Odpady ze stanoveni mizete likvidovat po naredéni do vylevky.

Alkalimetrické stanoveni médnatych ionti s potenciometrickou a konduktometrickou indikaci bodu ekvivalence

Pro obé uvedena stanoveni si pfipravte 10x zfedény roztok vaseho vzorku ve 100,0ml odmérné barice.

Sestavte si titracni aparaturu a byretu si napliite odmérnym roztokem hydroxidu sodného o koncentraci
0,10 moldm™.

Ze zfedéného roztoku vzorku si odpipetujte 20,00 ml do kadinky o objemu 150 ml opatfené magnetickym
michadlem a pridejte 50-80 ml destilované vody tak, aby nasledné byla mérna ¢ast pH-elektrody resp.
vodivostni cely zcela ponorena.

Do kadinky umistéte pH-elektrodu, resp. vodivostni celu, umistéte ji na magnetickou michacku a zahajte
michani.
Zapnéte multimetr a za¢néte zaznamenavat hodnoty pH, resp. vodivosti roztoku.

Roztok v kadince titrujte 0,10M roztokem hydroxidu sodného po krocich 0,50 ml az do dosazeni druhého bodu
ekvivalence.

Nezapomente naméfit dostateCné mnoZstvi hodnot po dosaZeni bodu ekvivalence, aby bylo mozné
vyhodnotit titra¢ni kfivky.

V pribéhu titrace si po kazdém pridavku odmérného roztoku hydroxidu sodného zaznamenavejte hodnotu
aktualniho pH, resp. vodivosti.

Titracni kfivku vyhodnotte, pfijméte hodnotu spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného v
obou bodech ekvivalence a v pfipadé potreby titraci opakuijte.

Namérené hodnoty pH zaneste do tabulky v tabulkovém editoru a vyhodnotte pomoci prvni a druhé derivace
pH podle objemu odmérného roztoku. Identifikujte jednotlivé body ekvivalence.

Namérené hodnoty vodivosti zaneste do tabulky v tabulkovém editoru a vyhodnotte metodou proloZeni
pfimkami v linearnich ¢astech trendu vodivosti. Identifikujte jednotlivé body ekvivalence.

Tabulky s vyhodnocenim prilozte k pracovnimu listu.

Odpady ze stanoveni miZete likvidovat po fadném nafedéni do vylevky.

Spektrofotometrické stanoveni médnatych iontii

Pro stanoveni si pfipravte 10x ziedény roztok vaseho vzorku ve 100,0ml odmérné barice.

Pfeneste priblizné 50 ml standardniho roztoku médnatych iontti o obsahu 500 mg dm= Cu?* do malé kadinky.
Z tohoto zasobniho roztoku pfipravte v 50ml odmérnych barikach 3est kalibranich roztok( s rozsahem
koncentrace Cu?* 10 - 60 mg dm~2 nasledujicim zplsobem.

Napipetujte vypocitané objemy zasobniho roztoku do 50,0 ml odmérnych banék, ziedte pfiblizné na polovinu
objemu bariky destilovanou vodou, pfipipetujte 2,0 ml 1% roztoku hexakyanoZeleznatanu draselného a
doplnite po znacku destilovanou vodou.
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

e  Pripravte si zaroven slepy vzorek (tj. vzorek neobsahujici Zadny analyt) stejnym zpdsobem jako kalibracni
roztoky.

e Preneste 5,00 ml zfedéného roztoku vzorku do 50,0 ml odmérné bariky, zfedte pfiblizné na % objemu bariky
destilovanou vodou, pripipetujte 2,0 ml 1% roztoku hexakyanoZeleznatanu draselného a doplrite po znacku
destilovanou vodou.

e Zmérte absorp¢ni kfivku prostfedniho kalibraéniho roztoku v rozsahu vinovych délek 400-800 nm a urlete
vinovou délku absorpéniho maxima.

e  Privilnové délce stanoveného absorpéniho maxima zmérte absorbance vSech ostatnich kalibracnich roztok
vCetné blanku a také absorbanci vzorku.

e Zaznamenejte hodnoty absorbance. Vykreslete namérené hodnoty absorbance kalibrac¢nich roztok do grafu
a provedte linearni regresi.

e Sestrojte graf kalibra¢ni zavislosti absorbance na hmotnostni koncentraci médnatych ionth v kalibraénich
vzorcich a urCete rovnici regrese vcetné koeficientu determinace R2.

e Odpady se stanoveni mdzete likvidovat po fadném naredéni do vylevky.

VYHODNOCENI A OTAZKY
(vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

10

~

11)

Uved'te presnou navazku vzorku dratu a rovnéZ presné koncentrace odmérnych roztokd.
Vycislete chemickou rovnici rozpousténi médi v kyseliné dusicné.

Uvedte spotieby odmérného roztoku Chelatonu 3 pro stanoveni médnatych iontd a rovnéz stanovte
pfijatou spotrebu.

Vypoditejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou chelatometricky v % hm.

PriloZte vyhodnocenou titraéni kFivku alkalimetrické titrace s potenciometrickou indikaci bodu
ekvivalence véetné naméfrenych dat a uvedte pfijatou hodnotu spotieby odmérného roztoku hydroxidu
sodného.

Vypoditejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou alkalimetricky s potenciometrickou indikaci
bodu ekvivalence v % hm.

Prilozte vyhodnocenou titracni krivku alkalimetrické titrace skonduktometrickou indikaci bodu
ekvivalence véetné namérenych dat a uvedte pfijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku hydroxidu
sodného.

Vypoditejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou alkalimetricky s konduktometrickou indikaci
bodu ekvivalence v % hm.

Zkonstruujte absorpéni spektrum prostfedniho kalibraéniho roztoku a pfriloZte jej k pracovnimu listu.
Stanovte vinovou délku absorpéniho maxima.

Do tabulky zaneste pipetované objemy zasobniho roztoku médnatych iontd, které jste pouZili pro pfipravu
kalibracnich roztoki a také jejich absorbance pfi vinové délce absorpéniho maxima.

Stanovte rovnici regrese kalibraéni pfimky a pFislusnou hodnotu koeficientu determinace R2. Kalibraéni
graf priloZte k pracovnimu listu.
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CHEMICKA OLYMPIADA
63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

Soutézni ¢islo:

12) Stanovte hmotnostni koncentraci médnatych ionti v 50,0ml odmérné barice.

13) Vypocditejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou spektrofotometricky v % hm.

14) Proé je nutné rozpustény vzorek dratu pred filtraci Fedit destilovanou vodou?

15) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpe¢nost prace v laboratofri.
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. roc¢nik, 20xy/20xz . , v

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

IPRACOVNi LIST

Ulohal Hantzschiv ester 14 bodi

1) Zapiste pfesné navazky a objemy vychozich latek.

m(urotropin) =

V(ethyl-acetoacetat) =

2) Vydislete chemickou rovnici hydrolyzy urotropinu na amoniak a formaldehyd.

Rovnice:

body:

3) Vypoditejte teoreticky vytéZek produktu (nezapomeiite na kontrolu limitujiciho reaktantu).

Vypocty:

m(produkt, teoreticky) =

body:

4) Uvedte vzhled a vlastnosti (skupenstvi, barva, zapach) surového i rekrystalizovaného produktu.

Vzhled a vlastnosti surového produktu:

Vzhled a vlastnosti rekrystalizovaného produktu:

body:
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

ZADANI

63. ro¢nik, 20xy/20xz . , e
v/ Skolni kolo, prakticka ¢ast

kategorie A,B,C,D,E

5) Uvedte prakticky vytéZek a stanovte procentualni vytézek Cistého rekrystalizovaného produktu.

m(produkt, prakticky) =

Procentualni vytézek =

body:

6) Vyhodnotte TLC chromatogram - uvedte pocty skvrn a jejich retenéni faktory pro jednotlivé vzorky na

chromatogramu. Na zakladé TLC se vyjadrete k istoté rekrystalizovaného produktu.

Vyhodnoceni chromatogramu:

Vzorek Pocet skvrn Retencni faktory skvrn

ethyl-acetoacetat

urotropin

surovy produkt

rekrystalizovany produkt

Vyjadreni k Cistoté rekrystalizovaného produktu:

body:
7) Uvedte interval bodu tani produktu.
Interval tani produktu:
body:
8) Ve strukture NADH vyznacte 1,4-dihydropyridinovy motiv.
Vyznaceni motivu:
HN_©
\=N D/\O/?\O/?\ONI
HO" - OH OH :  'OH
OH HO
body:
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CHEMICKA OLYMPIADA
63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

Soutézni ¢islo:

9) Schématem popiste jednoelektronovou oxidaci Hantzschova esteru v kyselém prostredi.

Schéma:

body:

10) Hodnoceni laboratorni techniky a bezpe¢nosti prace v laboratofi.

body:
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. roc¢nik, 20xy/20xz . , v

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

Uloha2  Analyza vodic¢e HO7V-U CY 26 bodi

1) Uvedte pFesnou navazku vzorku dratu a rovnéz pfesné koncentrace odmérnych roztokd.

m(drét) =

¢(Chelaton 3) =

¢(NaOH) =

2) Vydcislete chemickou rovnici rozpousténi médi v kyseliné dusi¢né.

Rovnice:

body:

3) Uvedte spotfeby odmérného roztoku Chelatonu 3 pro stanoveni médnatych iontli a rovnéz stanovte
prijatou spotrebu.

Spotreby:

Vi(Ch3) / ml V5(Ch3) / ml V3(Ch3) / ml (Va(Ch3) / ml) Vpiijats(Ch3) [ ml

body:
4) Vypoditejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou chelatometricky v % hm.
Vypocty:
w(Cu) =
body:
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. roc¢nik, 20xy/20xz . , v

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

5) PriloZzte vyhodnocenou titraéni kfivku alkalimetrické titrace s potenciometrickou indikaci bodu
ekvivalence véetné namérenych dat a uvedte pfijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku hydroxidu
sodného.

Vyhodnoceni:

Vpﬁjaté(NaOH) =

body:

6) Vypocitejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou alkalimetricky s potenciometrickou indikaci
bodu ekvivalence v % hm.

Vypocty:

body:
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. roc¢nik, 20xy/20xz . , v

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

7) PriloZte vyhodnocenou titraéni kfivku alkalimetrické titrace skonduktometrickou indikaci bodu
ekvivalence véetné namérenych dat a uvedte pfijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku hydroxidu
sodného.

Vyhodnoceni:

Vpﬁjaté(NaOH) =

body:

8) Vypocitejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou alkalimetricky s konduktometrickou indikaci
bodu ekvivalence v % hm.

Vypocty:
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CHEMICKA OLYMPIADA Soutézni &islo:

63. ro¢nik, 20xy/20 ZADANI
. roc¢nik, 20xy/20xz . , v

. Y Skolni kolo, prakticka ¢ast
kategorie A,B,C,D,E

9) Zkonstruujte absorpéni spektrum prostiedniho kalibraéniho roztoku a prilozte jej k pracovnimu listu.
Stanovte vinovou délku absorpéniho maxima.

Vlnova délka absorpéniho maxima:

body:

10) Do tabulky zaneste pipetované objemy zasobniho roztoku médnatych iontii, které jste poutzili pro pFipravu
kalibracnich roztoku a také jejich absorbance pfi vinové délce absorpéniho maxima.

Vypocty:

Vyhodnocent:

Cm/mgdm V(zasobni roztok) / ml A/l

0 (blank)

10

20

30

40

50

60

body:

11) Stanovte rovnici regrese kalibraéni pfimky a pfislusnou hodnotu koeficientu determinace R?. Kalibraéni
graf pfiloZte k pracovnimu listu.

Rovnice regrese:

Koeficient determinace:

body:
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CHEMICKA OLYMPIADA
63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

Soutézni ¢islo:

12) Stanovte hmotnostni koncentraci médnatych ionti v 50,0ml odmérné barice.

Vypocty:

¢n(Cu?, 50,0ml odmérna barika) =

body:

13) Vypocditejte Cistotu médéného dratu ve vodici stanovenou spektrofotometricky v % hm.

Vypocty:
w(Cu) =
body:
14) Proc je nutné rozpustény vzorek dratu pred filtraci Fedit destilovanou vodou?
Zddvodnéni:
body:
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CHEMICKA OLYMPIADA
63. ro¢nik, 20xy/20xz
kategorie A,B,C,D,E

ZADANI
Skolni kolo, prakticka ¢ast

Soutézni ¢islo:

15) Hodnoceni laboratorni techniky a bezpeénosti prace v laboratofi.

body:
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