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Obecné pokyny

o Zadani praxe ma 27 stran.

J Praxe bude zahajena pokynem, Read. Mate 15 minut na pieéteni zadani praxe. Béhem této
doby muZete pouze Cist, nepiste a nepouzivejte kalkula¢ku.

. Zacit muzete pracovat po pokynu Start. Mate 5 hodin na dokonceni praxe.

o Ulohy muiZete délat v libovolném potadi, ale doporuéuje se za&it s ilohou P1.

o Vsechny vysledky a odpovédi musi byt zietelné napsany propiskou v odpovidajicich
rameccich. Odpovédi napsané mimo ramecky nebudou hodnoceny.

o Pokud potiebujete Smirdk, pouzijte zadni stranu odpovédnich archi. Nic mimo oznacené
oblasti nebude hodnoceno.

o Oficiédlni anglickd verze zadani je k dispozici na vyzadani a slouzi pouze pro upfesnéni
pochopeni.

o Pokud potiebujete opustit laboratot (skocit si na zachod, nebo se napit ¢i néco zakousnout),
zvednéte piislusnou kartu. Dozorce Vvas ptijde doprovodit.

o Z dtvodu rovnosti nepouzivejte policky nad laboratornim stolem.

o Musite dodrZovat bezpecnostni pravidla uvedena v pravidlech IChO. Pokud porusite

bezpe¢nostni pravidla, budete dozorcem upozornéni pouze jednou. Dalsi poruSeni
bezpecnostnich pravidel povede k vyhozeni z laboratofe a anulovani praktické ¢asti.

. Pokud neni uvedeno jinak, chemikalie a laboratorni vybaveni mohou byt znovu naplnény
nebo vyménény bez penalizace pouze jednou. Kazda dal$i vyména bude penalizovana
1 bodem z celkovych 40 za praktickou cast.

o 30 minut pied koncem praxe budete upozornéni dozorcem.

o Ihned po vydani pokynu Stop musite okamzit¢ ukoncit praci. Prace nebo psani vice nez
minutu po pokynu Stop povede k anulovani praxe.

o Po vydani pokynu Stop ptijde dozorce podepsat vas odpovédni arch.

o Kdyz je arch podepsan vami i1 dozorcem, vloZzte ho do obadlky a odevzdejte spolu
s produktem a TLC destickami.

Laboratorni pravidla a bezpe¢nost

o Musite nosit zapnuty laboratorni plast. Musite mit uzavienou obuv.

Pfi praci v laboratofi vzdy pouZzivejte ochranné nebo dioptrické bryle. Nepouzivejte
kontaktni cocky.

V laboratofi nejezte a nepijte. Je zakdzano Zvykat.

Pracujte pouze ve vymezeném prostoru. Na pracovnim misté udrzujte ¢istotu a potradek.
Svévolné experimentovani a modifikace pokust je zakazano.

Nepipetujte usty. VZdy pouzivejte pipetovaci balonek.

Rozlité kapaliny a rozbité sklo uklid’te okamzité z pracovni plochy i podlahy.

S odpadem nakladejte podle pokynl. Ziedéné vodné roztoky vylévejte do vylevky. Na
organicky odpad pouZijte oznacenou uzavienou nadobu.
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Fyzikalni konstanty a vztahy

U nasledujicich uloh ptedpokladejte, Ze aktivity vSech ¢astic vyskytujicich se ve vodnych roztocich
jsou vhodng nahrazeny jejich p¥islusnymi koncentracemi v mol L. Pro zjednodugeni nasledujicich
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vztahtl a vyrazi neni standardni koncentrace ¢® = 1 mol L™* uvedena.

Avogadrova konstanta:
Univerzalni plynova konstanta:
Standardni tlak:

Atmosféricky tlak:

Nula ve stupnich Celsia:
Faradayova konstanta:

Watt:

Kilowatthodina:

Planckova konstanta:

Rychlost svétla ve vakuu:
Elementarni naboj:

Elektricky vykon:

Vykonova ucinnost:
Planckova-Einsteinova rovnice:
Stavova rovnice idedlniho plynu:
Gibbsova energie:

Reakéni kvocient Q pro reakci
aA(ag) + b B(ag) = ¢ C(aq) + d D(aq):

Hendersonova—Hasselbalchova rovnice:

Nernstova—Petersonova rovnice:

kde Q je reakéni kvocient pro redukéni
poloreakci
Beertiv—Lambertv zékon:

Integrované rychlostni rovnice:

— nulty fad:

— prvni fad:

— druhy fad:

Polocas pro procesy prvniho fadu:
Ciselné sttedni molekulova hmotnost My

Hmotnostné stiedni molekulova hmotnost M,,:

Disperzita |,

Poznamka

Na = 6.022:10% mol
R=8.314Jmol *K?
p°=1bar=10Pa

273.15K
F =9.649-10* C mol™
1wW=1Jst
1 kWh =3.6:10%J
h=6.626-10 **Js
c=2.99810°ms™
e=1.6022-10°C
P = AExI
n= I:)obtained/papplied
E =hc/A
pV =nRT
G=H-TS
AG° = —RT InK°
AG° = —nF Ece®
AG = AG° +RT InQ

P.m = 1 atm = 1.013 bar = 1.013-10° Pa

o _ LD
[AFBP

pH =pK, + log A

‘ [AH]
E=E° —Z1nQ

at T =298 K, %Tlmo ~0.059 V
A=c¢lc

[A] = [A]o — kt

In[A] = In[A], — kt
U[A] = 1[A], + kt
f1 = In2/k

2i N M;
=3,
NN MY
YN M,

M,
M,

M,

I,=

Jako jednotku molarni koncentrace Ize uvést “M” nebo “mol L™

1M=1mol L*
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Periodicka tabulka

1 18
1 2
H | 2 13 14 15 16 17 | He
1.008 4.003
3 4 5 6 7 8 9 10
Li | Be B|C|N|O]|F|Ne
6.94 9.01 10.81 | 12.01 | 14.01 | 16.00 | 19.00 | 20.18
11 12 13 14 15 16 17 18
Na Mg| 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12  Al|Si|P|S|Cl]|Ar
2299 | 2431 26.98 | 28.09 | 30.97 | 32.06 | 35.45 | 39.95

19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36

39.10 | 40.08 (4496 | 47.87 | 50.94 | 52.00 | 54.94 | 5585 | 58.93 | 58.69 | 63.55 | 65.38 | 69.72 | 72.63 | 7492 | 78.97 | 79.90 | 83.80

37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 a7 48 49 50 51 52 53 54
Rb|Sr|Y | Zr | Nb|{Mo|Tc |Ru|Rh|Pd|Ag|Cd|In [Sn|Sb|Te| |I | Xe
85.47 87.62 | 88.91 | 91.22 | 92.91 | 95.95 - 101.1 102.9 106.4 107.9 112.4 | 1148 | 118.7 | 121.8 127.6 126.9 | 131.3

55 56 72 73 74 75 76 7 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Bajjszmn| Hf | Ta| W |[Re |[Os | Ir | Pt |Au|Hg| Tl | Pb| Bi | Po| At | Rn
132.9 137.3 178.5 | 180.9 183.8 | 186.2 190.2 192.2 195.1 197.0 200.6 | 204.4 | 207.2 | 209.0 - - -

87 88 104 105 106 107 108 109 110 111 112 113 114 115 116 117 118

Fr |Ra |5 | Rf |[Db|Sg|Bh|Hs|Mt|Ds|Rg|Cn|Nh| Fl |[Mc|Lv|Ts|Og

57 58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71
La|{Ce | Pr|Nd|Pm|Sm|Eu|Gd|Tb |Dy |Ho | Er |Tm| Yb | Lu
138.9 140.1 140.9 144.2 B 150.4 152.0 157.3 158.9 162.5 164.9 167.3 168.9 173.0 175.0

89 90 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 101 102 103

Ac | Th|Pa| U [Np|Pu | Am|Cm | Bk | Cf | Es |Fm |Md | No | Lr

232.0 | 231.0 | 238.0
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GHS véty

U chemikalii pouzitych v jednotlivych ulohach jsou uvedeny H-véty (GHS hazard statements),
jejichz vyznam je nasledujici.

Fyzikalni nebezpeénost

H225 Vysoce hotlava kapalina a pary.

H226 Horlava kapalina a pary.

H228 Hortlavé pevna latka

H271 Miize zpisobit pozar nebo vybuch; silny oxidant.
H272 Muze zesilit pozar; oxidant.

H290 Mize byt korozivni pro kovy.

Nebezpeénost pro zdravi

H301 Toxicky pfti poziti.

H302 Zdravi Skodlivy pfi poziti.

H304 Pfi poziti a vniknuti do dychacich cest miiZze zplsobit smrt.

H311 Toxicky pfi styku s ktzi.

H312 Zdravi skodlivy pii styku s kuzi.

H314 Zptsobuje tézké poleptani klize a poskozeni oci.

H315 Drazdi kuzi.

H317 Mize vyvolat alergickou kozni reakci.

H318 Zptsobuje vazné poskozeni o¢i.

H319 Zptsobuje vazné podrazdéni o¢i.

H331 Toxicky pfi vdechovani.

H332 Zdravi skodlivy pti vdechovani.

H333 Muze byt zdravi Skodlivy pfi vdechovani.

H334 Pti vdechovani mlzZe vyvolat pfiznaky alergie nebo astmatu nebo dychaci potize.
H335 Mize zplsobit podrazdéni dychacich cest.

H336 Miize zptsobit ospalost nebo zavrate.

H351 Podezieni na vyvolani rakoviny.

H361 Podezieni na poskozeni reprodukéni schopnosti nebo plodu v téle matky.
H371 Miuze zptsobit poskozeni organt.

H372 Zptsobuje poskozeni organt.

H373 Mize zplsobit poskozeni organti pti prodlouzené nebo opakované expozici.

Nebezpecnost pro zivotni prostiedi

H400 Vysoce toxicky pro vodni organismy.

H402 Skodlivy pro vodni organismy.

H410 Vysoce toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi ucinky.
H411 Toxicky pro vodni organismy, s dlouhodobymi uc¢inky.

H412 Skodlivy pro vodni organismy, s dlouhodobymi w¢inky.
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Chemikalie

Pro vSechny ulohy
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Chemikalie Oznaceni H-véty
Deionizovana voda v:
- stficka (sthl) .
- plastova lahev (stil) Deionized Water o
- plastovy kanystr (digestor)
Ethanol, ve stficce Ethanol H225, H319
Vzorek bilého vina, .
300 mL v hnddé plastové Iahvi Wine sample H225, H319
Pro ulohu P1

Chemikalie Oznaceni H-véty
4-nitrobenzaldehyd, 4-nitrobenzaldehyde H317, H319

1,51 g v hnédé sklenéné vialce

Eluent A,

H225, H290, H304, H314,

20 mL ve sklenéné vialce Eluent A H319, H336, H410
Eluent B, Eluent B H225, H290, H304, H314,
20 mL ve sklenéné vialce H319, H336, H410
Oxone® (peroxomonosulfat
draselny), Oxone® H314
7,87 g v plastové lahvicce
Vzorek 4-nitrobenzaldehydu pro TLC standard H317, H319
TLC
Pro ulohu P2
Chemikalie Oznaceni H-véty
LM roztok KSCN, KSCN1M H302+H312+H332, H412

20 mL v plastové lahvi

0,00200M roztok KSCN,
60 mL v plastové lahvi

KSCN 0.00200 M

1M roztok HCIOy,
10 mL v plastové 1ahvi

HCIO,

H290, H315, H319

0,00200M roztok Fe**,
80 mL v plastové lahvi

Fe(111) 0.00200 M

0,000200M roztok Fe**,
80 mL v plastové lahvi

Fe(111) 0.000200 M

0,3% roztok H,0,,
3 mL v hnédé sklenéné lahvi

H,0,
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Pro ulohu P3
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Chemikalie

Oznacéeni

H-véty

0,01M roztok jodu,
200 mL v hnédé plastové lahvi

1>

H372

0,03M roztok thiosiranu sodného,
200 mL v plastové 1ahvi

Na,S,03

1M roztok NaOH,
55 mL v plastové lahvi

NaOH

H290, H314

2,5M roztok kyseliny sirové,
80 mL v plastové lahvi

H>SO4

H290, H315, H319

0,5M roztok jodidu draselného,
25 mL v plastové 1dhvi

Kl

H372

Jodi¢nan draselny, cca 100 mg (pfesna
hmotnost napsana na Stitku),
ve sklenéné vialce

KIO;

H272, H315, H319, H335

Roztok Skrobu,
25 mL v plastové 1ahvi

Starch

51° IChO — Prakticka ¢ast




Seznam pomiicek pro v§echny ulohy

CZE_4

Pomiicky pro jednoho soutéziciho

MnozZstvi

Pipetovaci balonek

1

Ochranné bryle

1

Plastova lahev o objemu 1 L na organicky odpad,
oznac¢ena “Organic waste”

1

Papirové utérky

15 ks

Papirové ustiizky

30 ks

Spachtle (velka)

Spachtle (mal4)

Stopky

Tuzka

Guma

Cerna propiska

Popisovac na sklo

Pravitko

PR RrR R R R -

Spole¢né pomiicky

MnozZstvi

UV lampa na vyvolani TLC

2 kusy na laboratof

Kolorimetr

5 kust na laboratof

Rukavice

Vsechny velikosti (S, M, L, XL) k
dispozici u laboratorniho asistenta

Nadoba s ledem

1 kus na laboratof

Uloha P1

Pomiicky pro jednoho soutéziciho

MnozZstvi

Laboratorni stojan:
- Klema s malym tchytem
- Klema s velkym tichytem

-

Erlenmeyerova banka se zabrusem, 100 mL

Erlenmeyerova baika se zabrusem, 50 mL

Zpétny chladi¢

Magneticka michacka se zahfivanim

Krystalizacni miska

Michadlo

Odsavaci banka

Biichnerova nélevka s gumovym adaptérem

Sacek se tiremi kusy filtraéniho papiru

Petriho misky

Nadobka na vyvijeni TLC, oznacena “TLC elution
chamber”

e IR RN

Sacek se ttemi kusy TLC desticek (s fluorescenénim
indikatorem), oznaceno vasSim kodem

Kapilary na TLC (uloZeny v Petriho misce)

Plastova pinzeta

Sklenéna ty€inka

Odmeérny valec, 25 mL

Kadinka, 150 mL

Plastova nasypka

Plastové pipetky

[ICYTENT O Y T VN
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Sklenéna vialka s uzavérem na vzorek TLC, 1,5 mL,
oznacena C a R

Sklenéna vialka na produkt, 10 mL,
oznacena vasSim kodem

Vytahova¢ magnetického michadla

Uloha P2

Pomiicky pro jednoho soutéZiciho

Mnozstvi

Ned¢lend pipeta, 10 mL

1

Délena pipeta, 10 mL

3

Délenad pipeta, 5 mL

Stojanek na zkumavky

=W

Zkumavky

[EEN
o1

Zatky na zkumavky

Spektrofotometricka kyveta, 1,0 cm

Kadinka, 100 mL

NN |

Plastové pipetky

[EEN
a1

Uloha P3

Pomiicky pro jednoho soutéziciho

MnozZstvi

Laboratorni stojan s klemou na byretu

1

Byreta, 25 mL

Sklenéna nalevka

Erlenmeyerova banka, 100 mL

Erlenmeyerova baika, 250 mL

Kadinka, 150 mL

Kadinka, 100 mL

Odmérna barnka se zatkou, 100 mL

Nedélend pipeta, SO mL

Nedélend pipeta, 25 mL

Nedélena pipeta, 20 mL

Odmérny valec, 25 mL

Odmérny vélec, 10 mL

Odmeérny valec, 5 mL

Plastové pipetky

WRrRRRRPRR RN R W W R

Parafilm

20 ks
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Problem | Question Yield Purity TLC P1.1 P1.2 Total
P1 ,
13% of Points 12 12 8 2 3 37
total Score

Uloha P1. Zelena oxidace nitrobenzaldehydu

Posledni dobou se chemici snazi nahradit oxidacni Cinidla a eliminovat tak nebezpe¢né odpady. Pro tuto
ulohu byl jako oxidaé¢ni ¢inidlo vybran peroxomonosulfat draselny, ktery poskytuje pouze neSkodné sirany.
Dostali jste ho pod oznagenim Oxone®.

Navic se reakce provadi ve smési ,,zelenych® rozpoustédel — ve vodé a ethanolu.

Vasim ukolem je provést oxidaci 4-nitrobenzaldehydu, rekrystalizovat produkt, porovnat

vvvvv

Poznamka: Odpadni ethanol a eluent vylévejte do nadoby oznacené “Organic waste”.

Postup

l. Oxidace 4-nitrobenzaldehydu
1. Smichejte 20 mL vody a 5 mL ethanolu.
2. Do 100ml Erlenmeyerovy bariky se zabrusem vloZte magnetické michadlo.

3. Do Erlenmeyerovy banky pieved’te 1,51 g predvazeného 4-nitrobenzaldehydu. Pridejte
vSechnu piipravenou smés voda/ethanol. Banku uchyt’te do stojanu. Smés za¢néte michat
a pridejte 7,87 g predvazeného Oxonu®.

4, Nasad’te zpétny chladi¢ uvolnénim velké klemy a nasazenim na zabrus. (viz Obr. 1).
Zvednéte kartu HELP. Asistent vam pfijde pustit vodu a nastavit plotynku.

5. Zahrivejte reakéni smés do mirného refluxu (asi 1 kapka za sekundu) po dobu 45 minut.
Znacka na michacce odpovida vykonu potfebnému pro mirny reflux.

velka klema

mala klema

Obrdazek 1. Aparatura pro zahiivdni reakcni smési pod refluxem

51° IChO — Prakticka ¢ast 10



10.

11.
12.
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Vypnéte zahtivani michacky a dejte ji stranou. Nechte reakéni smés vychladnout po dobu
10 minut. Pak ji vloZte do krystaliza¢ni misky naplnéné smési vody a ledu. Nechte stat
dalsich 10 minut.

Sestavte aparaturu pro vakuovou filtraci (viz Obr. 2) s vyuzitim Biichnerovy nalevky,
filtraéniho papiru a odsavaci baiiky uchycené malou klemou ve stojanu. Zvednéte kartu
HELP. Asistent vam pfijde ukazat jak pfipojit vakuum.

-

Blichnerova nalevka

-
........ <~— filtra¢ni papir

-<—— gumovy adaptér

mala klema

vakuum

Obrdzek 2. Aparatura pro vakuovou filtraci
Navlhéete filtracni papir a ujistéte se, ze zakryva vSechny diry nalevky.

Suspenzi surového produktu nalijte do nalevky a pripojte vakuum. Produkt dikladné
promyjte deionizovanou vodou (alespon 4x20 mL).

Produkt pi‘edsuste prosavanim vzduchu po dobu 5 minut. Odpojte vakuum. Na $picku malé
Spachtle naberte produkt a pireved’te do hnédé 1,5ml vialky ozna¢ené C. Uzavi‘ete vialku a
ponechte pro I1l. ¢ast Glohy.

Zbyvajici produkt preved’te do 50mL zabrusové Erlenmeyerovy banky.

Filtrat vylijte do lahve “Organic waste” a odsavaci banku a Biichnerovu nalevku umyjte
ethanolem a vodou. Pouzity ethanol také vylijte do 1ahve “Organic waste”.

Rekrystalizace produktu
Smichejte 9 mL vody a 21 mL ethanolu.

Rekrystalizujte surovy produkt v 50ml Erlenmeyerové bainice pomoci odpovidajiciho
mnozstvi pfipravené smési voda/ethanol a aparatury na zahtivani pod refluxem (viz Obr. 1).
Zvednéte kartu HELP. Asistent vam piijde pustit vodu a nastavit plotynku. V pfipadé
potieby pridavejte rozpoustédlo shora chladicem.

Po vykrystalizovani produkt odsajte diive popsanym zpisobem (1.7 to 1.10). Na $picku malé
Spachtle naberte prekrystalizovany produkt a preved’te do hnédé 1,5ml vialky oznacené R.
Uzavi‘ete vialku a ponechte pro Ill. ¢ast alohy.

Precistény produkt pireved’te do vialky oznacené vasim kodem. Vialku uzaviete.

Filtrat vylijte do lahve “Organic waste” a zvednéte kartu HELP. Asistent vam pfijde
vypnout vodu.

51° IChO — Prakticka ¢ast 11
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TLC analyza

Do vyvijeci komory nalijte eluent A do vysky asi 0,5 cm a zakryjte ji Petriho miskou.
Pockejte, az se komora nasyti parami eluentu.

Piipravte vzorky. V hnédé vialce oznacené TLC standard (oznaceny S) mate k dispozici
vzorek 4-nitrobenzaldehydu. Dale mate malé vzorky surového produktu (vialka C)
a piekrystalizovaného produktu (vialka R). Rozpust’te tyto vzorky pifidavkem asi 1 mL
ethanolu.

Piipravte TLC desticku. Tuzkou opatrné nakreslete startovni ¢aru (1 cm od spodniho
okraje desti¢ky) a vyznacte mista pro naneseni 3 vzorki. Qznaéte je S (starting = vychozi
latka), C (crude = surovy produkt) a R (rekrystalizovany produkt) podle Obr. 3. Do levého
horniho rohu napiste svij kod (Student Code). Do pravého horniho rohu napiste pouzity
eluent (nejprve Eluent A, pak Eluent B). Pomoci kapilar naneste tii vzorky na desticku.

Student Code Eluent A / Eluent B
AN

lcm¢ S C R

Obrdazek 3. Priprava TLC desticky

Proved’te TLC analyzu. Pinzetou vloZte TLC desti¢ku do eluéni komory a zakryjte Petriho
miskou. Nechte eluent vzlinat asi 1 cm pod horni okraj desticky. Pinzetou vyjméte desticku,
tuzkou vyznacte Celo rozpoustédla a desticku nechte uschnout.

Umistéte TLC desticku pod UV-lampu (na spoleném stole) a tuzkou zakrouzkujte
vSechny viditelné skvrny.

Eluent vylijte do lahve “Organic waste”.
Opakujte kroky 1, 3, 4, 5, a 6 s eluentem B.

TLC desticky vloZte do pytliku oznac¢eného vasim kodem.

51° IChO — Prakticka ¢ast 12
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Vysledky TLC analyzy. Tyto predkreslené desticky miiZete pouzit pro doplnéni vasich vysledkt —
mize vam to pomoci zodpoveédéEt otazky nize. Tyto obrazky nebudou hodnoceny.

Eluent A Eluent B
R Lo |------ j---4 }--- p------ J---=--- $---
S C R S C R

Po skonceni praxe asistent vybere:
- Vialku s piekrystalizovanym produktem oznacenou vasim kédem:;
- TLC desticky A a B v pytliku oznac¢eném vasim kédem.

Submitted items
Recrystallized product []

TLC plate A []
TLC plate B []
Signatures

Student Lab Supervisor
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Otazky
1. Nakreslete strukturu kone¢ného organického produktu reakce 4-nitrobenzaldehydu a
Oxonu®.

2. Na zékladé vysledku TLC-analyzy zodpovézte nasledujici otazky.

o Ktery eluent je lepsi pro sledovani pribchu reakce?

LIA B

. Surovy produkt (C) obsahuje stopy 4-nitrobenzaldehydu.

[JANno [ ]Ne

. Rekrystalizovany produkt (R) obsahuje stopy 4-nitrobenzaldehydu.

[JANno []Ne

51° IChO — Prakticka ¢ast 14
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Problem
P2
14% of
total

Iron

Stoichiometry

Question | Calibration L P2.1 | P2.2 | P23 N P2.4 | P25 | Total
determination determination

Points 10 6 3 4 3 9 3 2 40

Score

Uloha P2. Obsah Zeleza ve viné

Zelezo je prvek, ktery se pfirozend vyskytuje ve ving. Pokud jeho koncentrace piesihne 10 az 15 mg L,
oxidace Fe®* na Fe** miize vést ke ztraté kvality diky tvorbé srazenin. Proto je dalezité sledovat obsah Zeleza
ve vin¢ béhem jeho vyroby.

Mnozstvi zeleza lze v ptipad€ jeho velmi nizké koncentraci stanovit spektrofotometricky pomoci barevného
komplexu Fe** iontti s SCN™ ionty jako ligandem.

Vasim ukolem je stanovit pomoci spektrofotometrie celkovou koncentraci Zeleza v poskytnutém vzorku
bilého vina a uréit stechiometrii komplexu Fe** s SCN".

UPOZORNENI
e V této uloze mate k dispozici dva roztoky Fe** iontii a dva roztoky KSCN o riznych
koncentracich. Bud’'te velmi opatrni, abyste je nezaménili.

Jakmile jsou roztoky pro spektrofotometrickd meéteni piipraveny, zméite absorbanci
nejpozdéji hodinu po pfidani thiokyanatanu.

Pokud potiebujete kolorimetr, zvednéte kartu HELP. Laboratorni asistent vam piidéli
oznaceny kolorimetr. Tento kolorimetr budete mit néasledujicich 15 minut pouze pro vase
méfeni. Laboratorni asistent vam odebere kolorimetr, jakmile dokoncite vase méfeni nebo
po uplynuti doby 15 minut. Pokud v daném okamziku nebude k dispozici zadny kolorimetr,
budete pfidani do seznamu Eekajicich.

Pokyny pro praci s kolorimetrem jsou uvedeny na nasledujici strance.

V této tloze miiZete pozéadat o ptidéleni kolorimetru pouze ttikrat.

51° IChO — Prakticka ¢ast
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Navod pro praci s kolorimetrem

Mod absorbance / transmitance

CZE_4

i
Display
Volby vinovych I Orientacni
délek pe=—=————a——==———2N SChéma
1470 525|570 590 605 | 626 | 660
Otocné .
prostor
Tlacitko OK

Ptipojte kolorimetr k siti.

Zkontrolujte, zda je na displeji zvyraznén mod absorbance (,,Absorption‘). Pokud tomu tak neni,
otacejte otoénym tlacitkem, dokud se neobjevi pieruSovana Cara kolem ,,Absorption®, a potom
stisknéte tlacitko OK.

Otacejte otocnym tlacitkem, dokud se kolem pozadované vinové délky (470 nm) neobjevi
prerusovana ¢ara. Pak stisknéte tlacitko OK.

Umistéte kyvetu se slepym vzorkem (vySka hladiny v kyveté by méla byt asi 3 cm ode dna
kyvety) do kyvetového prostoru. Kyvetu vkladejte spravné orientovanou (podivejte se na schéma
orientace umisténé na kolorimetru, paprsek prochézi ve sméru zluté Sipky, viz téz obrazek nize)
a kyvetu zatlaéte dola do finalni polohy. Zavtete viko kyvetového prostoru.

Otacejte otocnym tlacitkem, dokud se kolem ,,Absorbance neobjevi pferuSovana cara, potom
stisknéte tlacitko OK. Pomoci oto¢ného tlacitka vyberte ,,Calibration* (Kalibrace) a stisknéte
tlacitko OK.

o Vyckejte, dokud se na displeji nezobrazi hodnota 0.00 (nebo —0.00).

Umistéte kyvetu s analyzovanym roztokem (opét ve vysi hladiny pfiblizn€ 3 cm) do kyvetového
prostoru. Zaviete viko a odectéte hodnotu absorbance.

Kyveta
Kyvetovy prostor —— Orientaéni
schéma
H ,j-- il i et Rt
51 IChO — Prakticka &ast | .~ 7 16



l. Stanoveni obsahu zeleza ve viné

CZE_4

V této &asti ilohy budete potitebovat 0,000200M roztok Fe** a 1M roztok KSCN.

Postup

1.  Podle nasledujici tabulky pripravte 6 zkumavek tak, ze do kazdé zkumavky odméfite
pozadované objemy roztok.

Zkumavka # 1 2 3 4 5 6
2390200'\" roztok 10mL | 20mL | 40mL | 60mL

1M kyselina chlorista 1,0 mL 1,0 mL 1,0 mL 1,0 mL 1,0 mL 1,0 mL
Vzorek vina 10,0 mL | 10,0 mL
Roz:[ok peroxidu 0.5 mL 0.5 mL
vodiku

Deionizovana voda 9,5mL 8,5 mL 6,5 mL 45 mL 1,0mL

2.  Uzavrete zkumavky zatkou a promichejte.

3. Pridejte 1,0 mL 1M roztoku KSCN do zkumavek 1, 2 3, 4 a 5. Nepridavejte KSCN do
zkumavky 6. Uzavi‘ete zkumavky zatkou a promichejte.

4.  Jakmile jsou vSechny zkumavky pfipraveny, zvednéte kartu HELP a pozadejte o kolorimetr
asistenta.

5.  Kolorimetr pripravte dle vyse popsané¢ho postupu (viz str. 16). Nastavte vinovou délku na
470 nm. PouZijte deionizovanou vodu jako slepy vzorek.

6. Do nasledujici tabulky zapiSte absorbanci pro kazdou zkumavku (1 az 6) pii této vlnové

délce. Zvednéte vasi kartu HELP pro vraceni kolorimetru.

Zkumavka ¢&. 1 2 3 4 5 6
Absorbance (pii 470 nm)

Analyticka koncentrace

Fe** ve zkumavce 16 32 64 96

c(Fe*") / uM

K6d kolorimetru

51° IChO — Prakticka ¢ast
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Otazky

1. Vyneste do grafu hodnoty absorbance A pro zkumavky 1 az 4 jako funkci analytické
koncentrace Fe** ve zkumavkach.

0.8

FY

0.7

0.6

0.5

o(Fep+)pivi

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

e Nize zaSkrtnéte poli¢ka dat, ktera pouZzijete pro svou kalibra¢ni zavislost.

Zkumavka ¢&. 1 2 3 4

Absorbance pouZité pro
kalibrac¢ni zavislost

2. Do predchoziho grafu a zvolenych dat nakreslete kalibra¢ni ptimku a urcete analytickou
koncentraci (v umol L) Fe** ve zkumavce 5.

3 —_ -1
c(Fe™)zkumavkas = p%mol L
Pokud nebudete schopni vypocitat hodnotu analytické koncentrace c(Fe™),ve zbylé casti této uilohy
pouzijte hodnotu c(Fe**) = 50 umol L.

51° IChO — Prakticka ¢ast 18
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3. Vypoditejte hmotnostni koncentraci (v mg L) Zeleza v analyzovaném vzorku bilého vina.
Yypocitejte g y

cm(Zelezo) = mg L™

51° IChO — Prakticka ¢ast 19
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I. Uréeni stechiometrie komplexu
V této &asti iilohy budete poti‘ebovat 0,00200M roztok Fe** a 0,00200M roztok KSCN.

Postup

V prvni &asti tohoto ukolu jste pouzili barvu komplexu Fe** s SCN™ ke stanoveni koncentrace Zeleza
ve vzorku vina. Druha cast tohoto tkolu je zaméfena na zjisténi stechiometrie komplexu
[Fea(SCN)p]®*™* (koordinované molekuly vody nejsou uvedeny), kde a a b jsou cela &isla ne vatsi
nez 3.

Pro tuto ¢ast mate k dispozici nasledujici vodné roztoky:
* 0,00200M roztok Fe** (jiz okyseleny) (80 ml)
* 0,00200M roztok KSCN (80 ml)

K dispozici mate téZz zkumavky (a zatky, které miZzete umyt a osusit), délené pipety,
spektrofotometrické kyvety, kolorimetr (na pozadani), a dalsi laboratorni vybaveni, které uznate za
vhodné.

1. Vyplite prvni tfi fadky nasledujici tabulky hodnotami objemu, které vam umozni urcit
stechiometrii komplexu pomoci spektrofotometrickych méteni. Nemusite vypliiovat vSechny
sloupce. Vypotitejte molarni zlomek Fe** v kazdé zkumavce pomoci nasledujiciho vzorce:

VFe3+

F 3+ —
x(Fe™™) Veess + Veon-

Zkumavka # 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Objem 0,00200M
roztoku Fe®*
VFe3+ / mL

Objem 0,00200M
roztoku KSCN
VSCN—/ mL

Molarni zlomek Fe**
x(Fe*)

Absorbance
(pfi 470 nm)

K6d kolorimetru

2. Do zkumavek pripravte roztoky a zvednéte kartu HELP a pozadejte asistenta o kolorimetr.

3. Kolorimetr pripravte dle vyse popsaného postupu (viz str. 16). Nastavte vinovou délku na
470 nm. PouZzijte deionizovanou vodu jako slepy vzorek.

4. ZapiSte hodnotu absorbance pro kazdou zkumavku pii zvolené vinové délce. Vysledky zapiSte
do ptedchozi tabulky.
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Otazky

1. Vyneste absorbanci A jednotlivych zkumavek jako funkci molarniho zlomku x(Fe®").

11

0.9

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

0.1

x(Fe™)

0 0.1 0.2 03 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9

2. Na zakladé vysledkil provedenych experimentii stanovte stechiometrii [(Fe)a(SCN),] 2",

51° IChO — Prakticka ¢ast
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Titration | Titration | Titration

Problem | Question | T " P3.1 | P3.2 | P3.3 | P34 | P35 | Total
P3

13% of Points 10 10 8 4 4 2 2 2 42
total Score

Uloha P3. Archivace vina

Oxid sificity, SO,, se pouziva jako konzervant vina. Po pfidani SO, do vina, dochazi k reakci s vodou za
vzniku hydrogensifi¢itanovych iontt, HSO3 , a protonti, H". Hydrogensifi¢itan mize byt dale pfeménén na
sifi¢itan, SO4”, za ztraty druhého protonu.

SOZ + Hgo = H+ + HSO37
HSO; =H" +SO;™

Tyto tfi rizné formy oxidu sifi¢itého ve vodé mohou reagovat s latkami ve viné jako je acetaldehyd,
pigmenty, cukry, atd., za tvorby produkti P. Celkova koncentrace oxidu sifi¢itého je souctem koncentraci
,.volnych® slozek (SO,, HSO; and SO3*) a produktd P.

Kvili moznym $kodlivym G¢inkGm sifi¢itand a oxidu sifi¢itého na lidsky organismus je koncentrace
konzervantt regulovana. V EU je maximum celkového obsahu oxidu sifi¢itého stanoveno na 100 mg L™
v gerveném viné a 150 mg L pro bilé a rizové vino.

Vasim ukolem je stanovit celkovou koncentraci oxidu siFi¢itého v poskytnutém viné jodometrickou
titraci.

Postup

l. Standardizace roztoku thiosiranu sodného

1. Mate k dispozici vzorek cca 100 mg jodi¢nanu draselného, KIO3. Pfesna hmotnost je uvedena
na §titku vialky. Uved’te tento idaj do tabulky nizZe.

2. Pripravte 100 mL roztoku jodi¢nanu draselného v 100mL odmérné baiice. PouZijte vSechen
vzorek jodi¢nanu draselného a deionizovanou vodu. Tento roztok oznacte S.

3. Do 100 mL Erlenmeyerovy baiiky pridejte:

e 20 mL roztoku S pomoci nedélené pipety;
e 5 mL roztoku jodidu draselného (0,5 M), pomoci SmL odmérného valce;
e 10 mL roztoku kyseliny sirové (2,5 M), pomoci 10mL odmérného vélce.

4. Krouzivym pohybem zamichejte Erlenmeyerovu banku, zakryjte Parafilmem a ponechte ve
skiifice nejméné pét minut.

5. Pomoci kadinky napliite byretu poskytnutym roztokem thiosiranu. Za stalého michani titrujte
obsah Erlenmeyrovy baiky. Pii zméné barvy roztoku na svétle Zlutou pridejte deset kapek
roztoku skrobu a pokracujte v titraci do odbarveni roztoku. Zapiste spotiebu V.

6. Zopakujte postup (kroky 3-5) podle potieby.
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Hmotnost jodi¢nanu draselného
(zaznamenejte hodnotu ze Stitku)

Titrace ¢&. V,;/ mL

Piijata hodnota V, / mL

Il. Standardizace roztoku jodu

1. Pomoci nedélené pipety preved’te 25 mL roztoku jodu, oznaceny I, do 100mL Erlenmeyerovy
banky.

2. Titrujte obsah Erlenmeyerovy banky roztokem thiosiranu sodného. Jakmile se kapalina zbarvi
svétle Zluteé, pridejte deset kapek roztoku Skrobu a pokradujte v titraci, dokud se roztok
neodbarvi. Zapiste spotiebu V.

3. Zopakujte postup (kroky 1-2) podle potieby.

Titrace ¢. V, [/ mL

Piijata hodnota V, / mL
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II. Stanoveni celkového oxidu sifi¢itého
1. Pomoci ned¢lené pipety, odméite 50 mL vina do 250 mL Erlenmeyerovy barky.

2. Pomoci 25mL odmérného valce pridejte 12 mL roztoku hydroxidu sodného (1 M).
Zakryjte banku Parafilmem, krouzivymi pohyby promichejte obsah a nechte stat nejméné
20 minut.

3. Pridejte 5 mL roztoku kyseliny sirové (2,5 M), a cca 2 mL roztoku Skrobu pomoci plastové
pipetky.

4. Titrujte obsah Erlenmeyerovy barnky roztokem jodu v byreté do tmavého zabarveni, které
pretrvava nejméné 15 vtefin. ZapiSte spotiebu V3.

5. Zopakujte postup (kroky 1-4) podle potieby.

Titrace ¢. Vi / mL

Piijata hodnota V3 / mL
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Otazky

1. NapiSte vycislené chemické rovnice vSech reakci probihajicich béhem standardizace roztoku
thiosiranu sodného.

2. Vypoditejte molarni koncentraci roztoku thiosiranu sodného. Moldrni hmotnost jodi¢nanu
draselného je M(KIOs3) = 214,0 g mol ™.

c(S,05°) = mol L™
Pokud nebudete schopni vypocitat hodnotu ¢(S,05°), ve zbylé casti tilohy pouzijte hodnotu
c¢(S,05>) = 0,0500 mol L~ .

3. Vypoditejte molarni koncentraci roztoku jodu.
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c(l,) = ‘mol L™
Pokud nebudete schopni vypocitat hodnotu c(ly), ve zbylé casti ulohy pouzijte hodnotu
c(l2) = 0,00700 mol L™,

4. Napiste rovnici reakce mezi jodem I, a oxidem sifi¢itym SO, Piedpokladejte, Zze se oxid
prorsoryma . L 2
sifi¢ity oxiduje na siranové ionty SO, .

5. Vypoditejte hmotnostni koncentraci, v mg na litr, celkového obsahu oxidu sifi¢itého ve viné.
Molarni hmotnost oxidu sifi¢itého je M(SO5) = 64,1 g mol ™.

cm(SO,) = mg L™
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Incident #

Podpis studenta

Assistant signature

1 (bez penalizace)
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