Konduktometrie

. Kvalita vody vytékajici z deionizacni stanice byla sledovdna méfenim jeji vodivosti.
K métfeni byla pouzita elektrodova nadobka, jejiz odporovd konstanta byla zjiSténa
mefenim vodivosti standardniho roztoku KCl o koncentraci 0,01 M, ktery ma pii teploté 20
°C mémou vodivost 0,001278 S cm™. Vodivost v nadobce byla 0,003620 S, vodivost
deionizované vody 3,2 uS. Jakou odporovou konstantu (v jednotkdch cm-1 a m-1) ma
elektrodova nadobka a jakou mérnou vodivost (v S cm’a vSm') mavoda?

(C=0353cm”’ =353m";y=1,13uScm’' =113 uSm™)

Potenciometrie

. Ur&ete, v jaké oblasti pH Ize stanovit fluoridové ionty v rozmezi koncentraci od 0,1 mol I
do 1x10” mol I"" fluoridovou ISE, je-li koeficient selektivity k™ on = 0,1, aby chyba
neptestoupila 1 % rel.

[c(F)=0.1 M pH =12, ¢(F)=0.00001 M pH = 8]

. Vypoctéte prvni rovnovéaznou hydrolytickou konstantu pro reakci

Al(H,0)¢" <===> Al(OH)(H,0)s"" + H"
probihajici v roztoku hlinité soli o koncentraci 0,001 mol 1", jestlize rovnovazné
elektromotorické napéti clanku tvotfené referentni nasycenou kalomelovou elektrodou (Eg
= 0,241 V) a sklenénou elektrodou je 0,4776 V).

Coulometrie, elektrogravimetrie

. Cinidlo dle Karl Fischera je obvykle standardizovano titraci zndmého mnozstvi vody
rozpusténého v methanolu. 25 ml KF titra¢niho ¢inidla reagovalo s 34,61 ml methanolu, ke
kterému bylo pfidano 4,163 mg H,O na 1 ml. Kdyz byl titrovan &isty ,,suchy* methanol, 25
ml methanolu reagovalo s 3,18 ml stejného KF titracniho ¢inidla- Pro suspenzi 1,000 g
hydratované krystalické soli v 25 ml methanolu bylo spotfebovano celkem 38,12 ml KF
¢inidla. Vypoctéte obsah vody v krystalické latce ve vahovych procentech.

[24.44 %]

. Stopové mnozstvi kobaltu v siranu nikelnatém bylo stanoveno coulometrickou titraci
hexakyanozelezitanem generovanym z hexakyanozeleznatanu. Titrace 1,00 g vzorku
proudem 1,00 mA, indikovand biamperometricky, trvala k dosazeni bodu ekvivalence
138 sekund. Vypocitejte procenticky obsah kobaltu ve vzorku.

[0.0084 %]

. Na rtut”ové elektrod€ pii potencialu -1,50 V (vzhledem k SCE), kdy je dosaZeno limitniho
difuzniho proudu, bylo elektrolyzovano po dobu 125 min ve ftalanovém tlumici (pH =
2,65) 0,112 ml roztoku p-nitrobenzoové kyseliny o koncentraci 1,1 mM. Jeji ubytek se
sledoval polarograficky. Na pocatku byl diftzni proud 10,59 pA, na konci 2,07 pA. Do
série s touto nadobkou byla zatazena dalsi nadobka obsahujici 0,151 ml roztoku CdCl, (¢ =
1,99 mM). Diftizni proud v ni byl na pocatku 14,82 pA, po skonceni elektrolyzy 4,83 pA.
Vypoctéte pocet elektronti zacastnénych na elektrodové reakci a napiste rovnici.
(4,06 rovnice L(NO,) +4 H' +4e - LH, (NHOH) + H,0 )



4. Stanoveni kovul, které se srazi 8-hydroxychinolinolem (HOx), lze provadét nepiimo
coulometrickou titraci. Pfi stanoveni obsahu hliniku ve vzorku o hmotnosti 513,6 mg se
latka rozpusti v kyseling€ a pak se roztok vzorku srdzi organickym c¢inidlem oxinem (Hox).
Vznikla sraZenina se odfiltruje, promyje a rozpusti v silné kyseling. Cinidlo se stanovi
coulometricky generovanim bromu na platinové elektrodé oxidaci bromidu. Generace
bromu do bodu ekvivalence trvala 265 sekund pifi vlozeném napéti 0.982 V na
kalibrovaném odporu 100 Q.

a) Popiste popsané déje chemickymi rovnicemi.
b) Vypoctéte obsah hliniku v pg.

5. Roztok obsahujici nezndmé mnoZstvi chloridovych a bromidovych iontd byl
elektrolyzovan na stfibrné anodé¢. Potencial byl udrzovan na hodnoté 0,25 V (vzhledem
k SCE). Jako zakladni elektrolyt byla pouzita smés 0,2 M octanu sodného a 0,2 M octové
kyseliny. Elektroda byla oplachnuta, suSena a vazena (ptirastek elektrody byl stanoven
0,2550 g). V coulometru na vodik a kyslik vzniklo 65,18 ml plynu (pfepocteno na
normdlni podminky). Vypoctéte obsah chloridu a bromidu v gramech.
(CI': 0,0442 g ; Br 0,2108 g)

Polarografie

1. Diferencni pulsni polarogram 3,00 ml roztoku obsahujiciho antibiotikum tetracyklin v 0,1
M roztoku acetatu (pH = 4,0) poskytuje v maximu 152 nA pii pulvlnovém potenciélu -1,05
V (vzhledem ke SCE). Jestlize se ptida 0,50 ml obsahujici 2,65 ppm tetracyklinu, proud se
zvy$i na 206 nA. Vypoctéte obsah tetracyklinu (v ppm) v ptivodnim vzorku.
[0.760 ppm]

2. Pfi polarografickém stanoveni zinku ve slitiné hot¢iku byla pouzita metoda ptidavku
standardu s jednim roztokem. Vzorek slitiny o hmotnosti 1,0000 g byl rozpustén v kyseliné
chlorovodikové a roztok byl pfipraven a doplnén na 250 ml. K 10 ml roztoku,
poskytujicimu vinu vysky 37,0 mm, byly pfidany 2,00 ml standardniho roztoku siranu
zine¢natého, ¢(ZnSO4) = 5 x 10 mol I'' a po provedeni elektrolyzy byla naméfena vyska
viny 63,0 mm. Vypocitejte obsah zinku v procentech.

[1.57 %]

3. Stanoveni hliniku ve vzorku standardu byla provedeno volumetricky s indikaci
ekvivalen¢niho bodu amperometricky. Z roztoku vzorku o objemu 100 ml byl vzato 5 ml
a zfedéno na 100 ml roztoku v odmérné barice. Pro titraci byl vzat alikvot 10 ml a jako
titrant byl pouzit roztok fluoridu draselného o koncentraci ¢ = 0.1 M. Vypoctéte
koncentraci hlinitych iontd v roztoku, jestlize vite, ze ekvivalen¢ni objem byl 5.5 ml
roztoku KF. Zapiste ptislusny dé&j chemickou reakei.

4. Diferen¢ni pulsni polarogram 3,00 ml roztoku obsahujiciho antibiotikum tetracyklin v 0,1
M roztoku acetatu (pH = 4,0) poskytuje v maximu 152 nA pii pulvlnovém potencialu -1,05
V (vzhledem ke SCE). Jestlize se ptida 0,50 ml obsahujici 2,65 ppm tetracyklinu, proud se
zvysina 206 nA. Vypoctéte obsah tetracyklinu (v ppm) v plivodnim vzorku.



Atomova spektroskopie

1. Aldehydy lze stanovit pomoci AAS nepfimo; kation Ag’ je redukovan v alkalickém
prostiedi aldehydem na kovové stiibro a ptislusnou karboxylovou kyselinu. Vyloucené
kovové stiibro se po izolaci z reakéni smési prevede do roztoku na dusi¢nan stfibrny a
stanovi se plamenovou AAS na rezonancni cafe stfibra o vinové délce 328,1 nm.
Kalibragni kiivka pro stanoveni st¥ibra na této &afe ma rozsah do 20 mg I a ma citlivost
dA/dp = 0,0324 1 mg™. Kolik miligramii formaldehydu obsahuje 1 litr vodného roztoku,
znéhoz bylo ke stanoveni odméteno 25 ml ? Ziskany roztok dusi¢nanu stfibrného o
objemu 100 ml byl proméien atomovou absorpci za stejnych podminek jako kalibracni
pfimka a byla pro néj zjiSténa absorbance 0,425.

[7,30 mg formaldehydu]

Molekulova spektroskopie

1. Aminy tvofi s pikrovou kyselinou definované a dobie krystalizujici soli o sloZeni
CeH>(NO,);O (NH3R)", které vsechny vykazuji vroztoku intenzivni absorpéni pas
pikranového aniontu s maximem 380 nm a molarnim absorpénim koeficientem &nax = 1,34
x 10* 1 mol™ em™. Roztok neznamého pikranu alkylamonia, obsahujiciho v 1 litru 10,0 mg
krystalické soli, mél v kyveté o tloustce 1 cm T = 0,422 (méfeno proti vod€). Urcete

relativni molekulovou hmotnost nerozvétveného alkylaminu.
[M, = 358]

2. Vypoététe hodnotu molarniho absorpéniho koeficientu & v m® mol” v maximu pasu
valen¢ni vibrace latky o M, = 242,0 z dale uvedenych udaji o vysledcich méfeni jeji
propustnosti tabletovou technikou infracervené spektroskopie. Ze smeési piipravené
smichdnim 1,0000 g latky a 100,0 g KBr byla vylisovdna vélcova tableta o priméru
kruhové zékladny 35,0 mm a o tloustce vrstvy b = 1 mm.. Tableta méla hmotnost 2,0200
g. Propustnost této tablety, méfena pii vino¢tu maxima pasu proti stejné tableté z Cistého
KBr, byla T = 0,420.

[ Emax = 4.39 m* mol™']

3. Metodou zékladni linie byl ur€ovan obsah cyklohexanonu, M, = 98,14, v cyklohexanolu
v maximu pasu YCO) kolem 1680 cm™. Spektra byla registrovana v kyvets o b = 0,060
cm. Ze spektra porovnavaciho cyklohexanolového roztoku o koncentraci cyklohexanonu
0,25 mol I"! byly kolem 1680 cm™ odeéteny na stupnici propustnosti tyto hodnoty : v bod&
S zékladni linie 78,0; v bodé M minimum propustnosti pasu 11,0. Za stejnych podminek
registrace spektra vzorku byla odectena hodnota u M 8,8. Kolik gramti cyklohexanonu je
v litru vzorku ?

4. Roztok vzorku hlinité soli byl analyzovan spektrofotometricky. K roztoku o objemu 5 ml,
ktery byl odpipetovan do odmérné 100 ml baniky s pfitomnou kyselinou chlorovodikovou,
bylo pfidano organické €inidlo aluminon tak, aby komplex vznikl kvantitativné. Hodnota
absorp&niho molarniho koeficientu vzniklého chelatu je 2.4x10* 1 mol™ cm™ pro vinovou
délku 515 nm. Vypoctéte obsah hliniku v pivodnim vzorku, jestlize byla namétena
transmitance 3.2 % v kyvet¢ o tloustce 0.996 cm.

5. Molybden, titana vanad lze stanovit fotometricky vedle sebe ve formé jejich peroxosoli
métenim pii 330 nm, 410 nm a 460 nm. Pro standardni roztok peroxosoli, obsahujici v 1



litru po 50 mg kazdého kovu, byly v kyveté o tloustce 1 cm nalezeny tyto absorbance proti

slepému pokusu:

Kov Absorbance
330nm 410nm 460 nm
Molybden 0,260 0,030 0,001
Titan 0,081 0,380 0,256
Vanad 0,000 0,092 0,125

Me¢éteny roztok vzorku smési Mo + Ti + V byl pfipraven tak, Ze 25 ml analyzovaného roztoku
bylo pievedeno na peroxosoli a doplnéno na 100 ml vodou. Roztok mél ptfi uvedenych
vinovych délkach v kyveté o tloust’ce 1 cm tyto absorbance Aszp = 0,124, Agjo = 0,428, Ase0 =
0,358. Vypoctéte, kolik miligramti kazdého kovu bylo v litru analyzovaného roztoku.

[44.0 mg Mo, 165 mg Ti, 237 mg V]




Chromatografie

1. Slabé baze B (Kb = 1,0 x 10”) je distribuovana mezi vodu (faze 1) a benzen (faze 2).
a) Definujte rozdélovaci pomér, D, pro tento systém
b) Vysvétlete rozdil mezi rozdélovacim pomérem, D, a rozdélovaci konstantou, K.
¢) Vypoctéte rozdélovaci pomér D pii pH = 8,00, jestlize K = 50,0.
d) Bude rozdélovaci pomér, D, vétsi nebo mensi pii pH = 10 nez pii pH = 8 ? Svoji
odpovéd” zdiivodnéte.
[c) 4.5, d) vetsi]

2. Rozdélovaci konstanta jodu mezi vodu a sirouhlik pfi 20 °C je 588. Kolikrat je tieba
protiepat 1 litr nasyceného roztoku jodu ve vodé vzdy ¢erstvym podilem 50 ml sirouhliku,
aby vysledna koncentrace jodu ve vodé byla 1 pg I 2 Rozpustnost jodu ve vodg pii
uvedené teploté je 0,30 g 1™ .

(asi 4 krat)

3. Celkova vyménna kapacita slabé zasaditého ménice aniontl obsahujiciho téz silné zasadité
vyménné skupiny byla stanovena takto : 2 g méniCe byly v kolence kvantitativné
prevedeny do chloridové formy a sloupec byl promytim dokonale zbaven ionti CI'. Pak se
kolonka promyvala ptebytkem ziedéného roztoku amoniaku, efluent se jimal do odmérné
batiky a byl doplnén na 1000 ml (roztok A). Ménic¢ byl pak promytim dokonale zbaven
amoniaku a sloupec byl promyvan roztokem siranu sodného. Efluent se jimal do odmérné
baiiky a byl doplnén na 500 ml (roztok B). Ve 100 ml roztoku A byl potenciometrickou
titraci stanoven obsah CI ; spotiebovalo se 7,42 ml odmérné¢ho roztoku, c(AgNOs) =
0,1027 mol I'" (7). Podil 100 ml roztoku B byl titrovan odmé&mym roztokem kyseliny
sirové, c¢(H,S04) = 0,05006 mol 1''; spotiebovalo se 0,84 ml (V). Vytitrovany roztok byl
okyselen kyselinou dusi¢nou a potenciometrickou titraci byl stanoven obsah CI’; spotieba
¢inila 0,74 ml (V3) odmérného roztoku AgNOs; jiz uvedené koncentrace. Jaka je celkova
vyménna kapacita a jaka je tzv. siln¢ bazicka kapacita tohoto ménice ?

(celkova vyménna kapacita 4,00 mmol CI" g™ | silng bazick4 kapacita 0,40 mmol Cl' g™)

4. Pfi stanoveni benzo(a)pyrenu v elektrarenském popilku byl extrakt ze vzorku popilku
analyzovan kapalinovou chromatografii s detekci UV (4 = 254 nm). Jako vnitini standard
byl pouzit benzo(b)chrysen. Ke 2 ml extraktu bylo pfidano 200 pl standardniho roztoku
benzo(b)chrysenu v hexanu o koncentraci 50 pg ml™. K analyze bylo davkovano 20 ul
piipravené¢ smési vzorku a vnitiniho standardu. Plocha piku benzo(a)pyrenu na
chromatogramu méfila 3,21 cm?, plocha piku benzo(b)chrysenu 1,83 cm’ Kolik
mikrogrami benzo(a)pyrenu obsahuje 1 ml extraktu ? Moldrni absorpéni koeficienty pii A
= 254 nm jsou &pap = 3,98”‘104 mol! 1 cm™ a EB(b)CH = 2,45*104 mol! 1 cm™ a relativni
molekulové hmotnosti M, (B(a)P) = 252,3 a M, (B(a)CH) = 278,4.

[4,89 pg ml']

5. Vypocitejte obsah propanu v procentech v technické propan-butanové smési, analyzované
na plynovém chromatografu s plamenov¢ ionizaénim detektorem. Na chromatogramu byly
identifikovany dale uvedené slozky a uréena plocha piku kazdé z nich (ethan, 24 mm?,
propan 1520 mmz, isobutan 336 mmz, butan, 1280 mmz, isopentan 125 mmz, pentan, 18
mm?).

[46.02 %]



6. Bil¢ krystalky organické latky pouzivané jako antipyretikum, mirné kyselého zapachu,
poskytly pfi elementarni analyze tyto vysledky: 60,12 % C, 4,44 % H a 35,52 % O. Latka
je rozpustnd v ethanolu, v horké vodé (vodny roztok reaguje kysele na lakmusovy papirek)
a v roztoku alkalického hydroxidu. V benzenu a v petroletheru se prakticky nerozpousti.
Ma teplotu tani 135 °C. Byl izolovan amid a anilid. Pro titraci 0,2568 g latky rozpusténé
v ethanolu se spotiebovalo 16,56 ml 0,0861 M ethanolického roztoku KOH.

a) Vypoctéte empiricky a molekulovy vzorec dané latky a pokuste se ji identifikovat.
b) Popiste zakladni metody organické analyzy.



