XLVIII OLIMPIADA CHEMICZNA

Etap III

KOMITET GLOWNY OLIMPIADY CHEMICZNEJ

ZADANIA LABORATORYJNE

Zadanie laboratoryjne 1
Mieszanina drogowa do posypywania drog pokrytych lodem sktada si¢ z NaCl, CaCl; 1
piasku. Dla uproszczenia badanego uktadu piasek uzyty do sporzadzania mieszaniny odmyto
od zanieczyszczen mogacych mie¢ wplyw na wyniki oznaczania chlorkéw badZ wapnia. W
Twoim zestawie startowym w naczyniu oznaczonym litera P masz probke takiej mieszaniny o
masie m(P).
W naczyniu oznaczonym litera A masz odwazke chlorku wapnia.
Dysponujesz roztworami:
¢ AgNO:; o stezeniu ok. 0,05 mol/dm’
¢ EDTA, s6l disodowa kwasu etylenodiaminotetraoctowego, Na,H,Y
(C10H1408N2Nay-2H,0) o stezeniu 0,0200 mol/ dm’
W zestawie ogélnym masz do dyspozycji nastgpujace roztwory i substancje:
¢ roztwo6r chromianu(VI) potasu, 5 %
¢ kalces (odczynnik Pattona) — wskaznik kompleksometryczny do oznaczania wapnia
¢ roztwor NaOH o stezeniu 1 mol/dm?

¢ woda redestylowana



W sktad indywidualnego zestawu laboratoryjnego wchodza:

2 kolby miarowe na 250 cm’ pipeta jednomiarowa na 25 cm’

biureta na 50 cm®

- 2 kolby stozkowe o poj. 300 cm’

- 2 pipety wielomiarowe na 5 cm’ zlewka na 50 cm’

- lejek ilosciowy

jeden saczek

- bagietka

gruszka gumowa

- tryskawka z woda redestylowana papierki wskaznikowe. uniwersalne.

1-14 pH, 4 szt

Badane probki nalezy rozpusci¢ w wodzie, przenies¢ do kolb miarowych o pojemnosci 250
cm’, uzupetni¢ woda redestylowana do kreski i wymieszac.

Ponizej podano przepisy wykonawcze oznaczania chlorkow metoda Mohra oraz jondéw wapnia
metoda kompleksonometryczna

Po zapoznaniu si¢ z przepisami zaproponuj tok doswiadczen (reakcje chemiczne) tak, aby moc

zrealizowac¢ nastgpujace zadania: (wyniki podaj z doktadno$cia do 4 cyfr znaczacych)

1. Oznaczenie masy probki CaCl, w naczyniu A ?

2. Oznaczenie doktadnego stgzenia roztworu AgNO; znajdujacego si¢ na Twoim stanowisku?

3. Oznaczenie zawarto$ci procentowej piasku w mieszaninie drogowej (probka P) ?

4. Wyznaczenie stosunku masowego NaCl do CaCl, w badanej mieszaninie. Wykaz, Ze nie

jest konieczna znajomos¢ st¢zenia AgNOs 1 EDTA, a takze masa probki P jak i A do

wyznaczenia tego stosunku.

PRZEPIS 1: Oznaczanie chlorkow metodg Mohra
Do roztworu o odczynie obojetnym, zawierajacego nie wigcej niz 0,1 g chlorkow (25 cm’
badanego roztworu), dodaj 2 cm’ roztworu K,CrO, i miareczkuj roztworem AgNO; o znanym

stezeniu do pierwszej zauwazalnej zmiany zabarwienia z bialej na brunatna.



PRZEPIS 2: Kompleksonometryczne oznaczanie wapnia

Do porcji roztworu, zawierajacej ponizej 0,03 g wapnia (25 cm’ badanego roztworu),
dodaj 2 cm’ roztworu NaOH o stezeniu 1 mol/dm’ (znajdujacego sie na stanowisku zbiorczym)
i rozciencz woda do ok. 50 cm’. Dodaj szczypte kalcesu i miareczkuj roztworem EDTA o

znanym st¢zeniu do zmiany barwy z czerwonofioletowej w niebieska.

Zadanie laboratoryjne 2
W  proboéwkach oznaczonych numerami 1-10 masz rozmieszczone W sSposob

przypadkowy nast¢pujace substancje state:

- Wanilina - Oksyna (8-hydroksychinolina)
- Aspiryna (kwas acetylosalicylowy) - Skrobia

- Alanina - Albumina

- Glukoza - Sacharoza

- Rezorcyna - Bezwodnik ftalowy

Wanilina, oksyna i bezwodnik ftalowy sa dobrze rozpuszczalne w etanolu.
Na stanowisku zbiorczym masz do dyspozycji nastgpujace substancje:

¢ roztwor KOH o stezeniu 0,2 mol/ dm’

¢ roztwor 1% chlorku zelaza(IIT)

¢ siarczan(VI) miedzi(Il)

¢ jodek potasu

¢ bezwodny etanol

L 4

stezony kwas siarkowy
Do Twojej dyspozycji jest nastgpujacy sprzgt laboratoryjny:

- 10 probowek



- lapa drewniana do probowek

- palnik gazowy

- papierki wskaznikowe

Dokonaj identyfikacji substancji, podaj rownania i wynik przeprowadzonych reakcji oraz
opisz TOK ROZUMOWANIA. Identyfikacja nie moze opiera¢ si¢ wylacznie na podaniu

jednej cechy, takiej jak: barwa wlasna zwiazku, zapach czy pH roztworu.
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ROZWIAZANIA ZADAN LABORATORYJNYCH
Rozwiqzanie zadania laboratoryjnego 1

Badana probke P nalezy rozpusci¢ w wodzie, przesaczy¢ (osad na saczku przemy¢
kilkakrotnie woda) i przeniesé do kolby miarowej na 250 cm’, skad bedzie si¢ pobiera¢ 25 cm’
roztworu do miareczkowania (kazde miareczkowanie nalezy wykona¢ dwukrotnie). Podobnie
nalezy uczyni¢ z probka A, zawierajaca CaCl, (bez saczenia).

Probka A bedzie stanowita podstawe¢ do wyznaczenia stezenia AgNO;. Dysponujac
mianowanym roztworem EDTA oznacza si¢ w probce A ilos¢ wapnia, a stad ilos¢ CaCl,
(polecenie 1.).

Zachodzi reakcja:

Ca”'+H,Y” = CaY*+2H"

EDTA reaguje z jonami wapnia(Il) w stosunku 1:1.

Zaktadajac, ze w probce A jest tylko CaCl, oblicza sig ilos¢ chlorkéw. Miareczkujac kolejne
25 ml porcje probki A roztworem AgNO; oznacza si¢ jego stgzenie (polecenie 2).

W trakcie miareczkowania zachodza reakcje:

Ag +Cl=AgCl |
a w punkcie koncowym miareczkowania
2Ag naamtCrO4” = Ag>CrO,4 4 (brunatny)

AgNOs; reaguje z jonami chlorkowymi w stosunku 1:1.

Zmianowanych roztworéw EDTA 1 AgNOs uzyje si¢ do oznaczenia ilosci CaCl, i NaCl w

probee P. Znajac ilos¢ NaCl i CaCl, oznaczy si¢ zawarto$¢ procentowa piasku probee.(polecenie

3)



Polecenie 1

Wykonujemy miareczkowanie wapnia zawartego w 25 ml porcji roztworu probki A za pomoca
EDTA o stezeniu 0,0200 mol/l .Na zmiareczkowanie wapnia zuzywa si¢ ¥; ml EDTA np. 31,35
cm’ (Srednia z dwu miareczkowar)..

Zachodzi reakcja:

Ca>'+H,Y” = CaY*+2H"

Dokonujemy obliczen. W 25 cm® miareczkowanego roztworu probki A jest:

n(A)ca[mmol] =n(A)cacn[mmol] = Vi [em’]xcgpra [mol/dm’]
31,35[cm’]x0,0200[mmol/ cm’] = 0,627 mmol w 25 cm’ roztworu
masa 1 mmola CaCl, =0,1110 [g/mmol], w probce A jest wigc

m(A)cacia= 10%0,627[mmol] x0,1110 [¢/mmol] = 0,6960 g

Polecenie 2
Zakladajac, ze A to czysty CaCl, mamy liczbe moli chlorkow (w 25 cm® roztworu)

n(A)c.[mmol] =2x Vi[em?]xcepra [mol/ cm’]

W 25 cm’ roztworu probki A jest 2x0,627 =1,254 mmola jonéw chlorkowych

Na zmiareczkowanie jonow chlorkowych w 25 cm® porcji roztworu A zuzywa sie V> cm® AgNO;
np. 25,4 cm’ (Srednia z dwu miareczkowar).

W trakcie miareczkowania zachodza reakcje:

Ag'+Cl'= AgCl |

a w punkcie koncowym miareczkowania

2AE naamtCrO4” = Ag>CrO4 4 (brunatny)

Obliczamy stgzenie AgNOs3

cAgNo3[rnol/dm3] =2* e [mmol] /Va[em’]

cagnos = 1,254[mmol]/25,4[cm’]= 0,0494[mol/dm"]



Polecenie 3

Piasek jest substancja nieaktywna, jego ilo$¢ oznaczymy jako r6znicg pomigdzy masa probki a
masa NaCl i CaCl,. Przeprowadzamy oznaczenie liczby moli NaCl i CaCl, w probce P. Na
zmiareczkowanie 25 cm’ probki przy oznaczaniu wapnia zeszto V3 cm® EDTA np. 15,5 cm’
($rednia z 2 miareczkowan). W probce P jest wigc nastepujaca liczba mmoli CaCl,
n(P)caci[mmol] = 10*V3[em’]xcepra [mol/dm’] =

10*15,5[cm’] *0,0200[mmol/cm’] = 3,1000 mmol

masa 1 mmola CaCl, = 0,1110[g/mmol], w probce A jest wigc

m(P)cacrz = 3,100 mmol *0,1110[g/mmol] = 0,3440 g

Na zmiareczkowanie 25 cm® probki przy oznaczaniu chlorkéw zeszto V4 cm® AgNOs np.
25,9 cm’® ($rednia z 2 miareczkowan). W probce P jest wiec nastgpujaca liczba mmoli jondow
chlorkowych
n(P)c.[mmol] =10x Vy[cm’]x CAgNO3 [mol/dm’]
n(P)cr.[mmol] = n(P)naci[mmol] + 2x n(P)caci[mmol]
Liczba milimoli NaCl w probce P wynosi

n(P)xaci[mmol]= 10x V4[cm’]x C‘AgNo3[m01/dm3] — 2% n(P)caciz[mmol]
n(P)naci[mmol]= 10x25,9[cm’]x0,0494[mol/dm?]-2x3,100[mmol] = 6,59[mmol]
masa 1 milimola NaCl = 0,0584[g/mmol], w probce A jest wigc

m(P)nac1= 6,59[mmol] x 0,0584[g/mmol] = 0,3848 g

Obliczamy masg piasku m(P)sioz
m(P)sioz = m(P)- m(P)xaci - m(P)caci2

Obliczamy procentowa zawarto$¢ piasku w mieszaninie P ( %sio2 )



(m(P) - m(P) ., -m(P) ¢,y ) * 100
m(P)

0 —_
A)Sioz =

m(P)-0,7288
Yosio, = B

Polecenie 4

Probka A stanowi podstawe do wyznaczenia stezenia AgNO3;. W tym celu nalezy oznaczy¢
liczbe milimoli CaCl,. Wykonujemy to miareczkujac waph zawarty w 25 cm’ porcji roztworu
probki A za pomoca EDTA o stezeniu cgpra -

Na zmiareczkowanie wapnia zuzywa si¢ ; cm® EDTA. EDTA reaguje z jonami wapnia(Il)
w stosunku molowym 1:1 Dokonujemy obliczen. W 25 cm® miareczkowanego roztworu probki
A jest:
n(A)ca[mmol] = n(A)caci[mmol] = Vi[cm’]xcepra [mol/dm’]
Zakladajac, ze A to czysty CaCl, otrzymujemy liczbg milimoli chlorkéw
nei.[mmol] =2x V), [cm3]xcEDT A [mol/ dm3]
Nastepnie na zmiareczkowanie chlorkéw w 25 cm’ porcji roztworu A zuzywa sie V> cm® AgNO;.
Obliczamy stezenie AgNO3

cAgNog[mol/dm3] =2xV [cm3]><cEDTA [mol/dm3]/ Vs [cm3]

Dysponujac stezeniem AgNOj; przeprowadzamy oznaczenie liczby moli NaCl 1 CaCl, w probce
P. Na zmiareczkowanie 25 cm’ probki przy oznaczaniu wapnia zeszto V3 cm® EDTA. W probee
P jest wigc nastgpujaca liczba moli CaCl,

n(P)caci[mmol] = 10xV3[cm’|xcgpra [mol/dm?].

Na zmiareczkowanie 25 cm’ probki przy oznaczaniu chlorkéw zeszto V4 cm® AgNO; W probee

P jest wigc nastgpujaca liczba moli jonéw chlorkowych



n(P)ci.[mmol] = 10x V4[cm3 ]xcagno3[mol/ dm3]

n(P)ci.[mmol] = n(P)naci[mmol] + 2x1(P)caciz[mmol]

Liczba mmoli NaCl w probce P wynosi

n(P)naciimmol]= 10xVa[ml]* cagnos [mol/dm3] —2x10x7V;3 [cm3] XCEpTA [MOl/ dm3]

Stosunek masowy (') NaCl do CaCl, w probce P wyniesie

My, (10* V,[em’1* ¢, 0, [mOl/dm®] - 2 %10 * V;[em* ] * ¢y, [mol/dm’])

M, 10V, [em’]* cppp s [mol/dm’]
poniewaz:

CAgNO3 [mol/dm3 ] =2xV; [cm3]><cEDTA [mol/dm3 1/ Vz[cm3 ] wigc wyrazenie na § przyjmuje postac

10*V,[en’ %2 * V [en | * ¢y [mol/dimi |

My, *( 3 -2*10*V,[em’ | * ¢y, [mol/dm])
. At
M, *10* Vy[em’]* Cpyp, [mol/dnd ]
371% 3
My, ¥10% 2%, [mol/dm’] Vilem'] Ijl[cm ]-V3[cm3]
. Vlem’]
Moo, 10% 7V, [em®]* cgpyrs [mol/dm’]
31k 3
My *2% Valow ] Ié[cm ]'V3[Cm3]
. Vom’]

MCaClz * V3[Cm3]

Do wyznaczenia stosunku NaCl do CaCl, nie jest wigc konieczna znajomos¢ stezen AgNOs 1

EDTA, nie jest potrzebna takze masa probek P i A.

Rozwiqzanie zadania laboratoryjnego 2

Wymienione substancje nalezy zbada¢ pod katem rozpuszczalno$ci w wodzie oraz etanolu
1 pH roztworu wodnego. Wanilina, oksyna, bezwodnik ftalowy, skrobia sa w wodzie trudno
rozpuszczalne. Wanilina, oksyna i bezwodnik ftalowy sa rozpuszczalne w alkoholu, skrobia po
ogrzaniu do wrzenia tworzy pseudoroztwor. Aspiryna i rezorcyna rozpuszczaja si¢ w wodzie
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stabo, dobrze rozpuszczaja si¢ w alkoholu. Alanina, albumina, glukoza i sacharoza sa w wodzie
dobrze rozpuszczalne, wykazuja odczyn bliski obojetnego.
Identyfikacja substancji rozpuszczalnych w wodzie

Identyfikacja skrobi. Do roztworu probki, po ogrzaniu do wrzenia, dodajemy odrobing
roztworu jodu. Powstanie granatowej barwy $wiadczy o obecnos$ci skrobi (tworzy si¢ kompleks
jodu ze skrobig). Roztwor jodu sporzadzamy przez zmieszanie niewielkiej ilosci roztworu CuSOy
z roztworem KI, bierzemy ciecz znad osadu.

Identyfikacja bialka i aminokwasu. Alanina w reakcji z CuSO4 na zimno powoduje
powstanie intensywnego, ciemnoniebieskiego zabarwienia od utworzonego kompleksu. W
reakcji roztworu biatka z FeCls tworzy si¢ czerwone zabarwienie. W reakcji biatka z CuSQOy i
KOH wydziela si¢ na poczatku osad, ktory rozpuszcza si¢ przy dalszym alkalizowaniu roztworu
z utworzeniem zwiazkéw kompleksowych o barwie czerwonofioletowej. Roztwoér biatka po
ogrzaniu ulega zmetnieniu (denaturacja biatka).

Identyfikacja cukréw. Cukry proste w odrdéznieniu od biatka i aminokwasu na zimno nie
reaguja z CuSO4. Wykorzystujemy redukujace wlasciwosci cukrow, ktore w $rodowisku
alkalicznym redukuja na goraco sole miedzi(Il) do tlenku miedzi(I). Wykorzystamy utworzony z
aminokwasem kompleks miedzi(Il), ktory ogrzewany z glukoza wydzieli czerwony osad tlenku
miedzi (I). Sacharoza nie daje takiej reakcji, wymaga roztozenia na cukry proste poprzez

ogrzanie z rozcienczonym kwasem siarkowym.

Identyfikacja substancji nierozpuszczalnych i stabo rozpuszczalnych w wodzie

Identyfikacja aspiryny. Substancja ta jest jednoczesnie estrem i1 kwasem. Zawiesina
aspiryny w wodzie bgdzie mie¢ odczyn lekko kwasny. Kwas acetylosalicylowy nie daje reakcji
barwnej z FeCls. Jesli do alkoholowego roztworu dodamy KOH i ogrzejemy, to nastapi hydroliza
polaczenia estrowego i powstanie kwas salicylowy. Po zakwaszeniu kwasem siarkowym w

reakcji z FeCls powstanie ciemnofioletowe zabarwienie.

10



Identyfikacja rezorcyny. Wodna zawiesina po dodaniu KOH ulegnie rozpuszczeniu.
Dodanie do wodnej zawiesiny probki rozcienczonego FeCls spowoduje powstanie fioletowego
zabarwienia.

Identyfikacja bezwodnika ftalowego. Swiezo sporzadzona zawiesina w wodzie bedzie
mie¢ odczyn obojgtny, po ogrzaniu dzigki hydrolizie bezwodnika ftalowego do kwasu ftalowego
odczyn zawiesiny bedzie lekko kwasny. Potwierdzeniem, ze mamy do czynienia z bezwodnikiem
kwasu ftalowego bedzie reakcja z rezorcyna w obecnosci stgzonego kwasu siarkowego. Podczas
ogrzewania powstaje fluoresceina, ktéra po rozcienczeniu woda 1 zalkalizowaniu ma
charakterystyczna, z6tto-zielona fluorescencjg.

Identyfikacja waniliny. Wodna zawiesina z roztworem FeCl; daje niebieskie zabarwienie,
ktére nie zmienia si¢ po ogrzaniu do 60°C. Po ozigbieniu wydziela si¢ bialty osad
dehydrodiwaniliny. Roztwor alkoholowy z kwasem siarkowym ma zabarwienie zielone, ktore
podczas ogrzewania przechodzi w ciemnoczerwone.

Identyfikacja oksyny. Alkoholowy roztwor probki po dodaniu do rozcieficzonego
roztworu FeCl; powoduje wytracenie zielonkawego, klaczkowatego osadu chelatowego
potaczenia 8-hydroksychinoliny z Fe(Ill). Réwniez po dodaniu takiego roztworu probki do

roztworu siarczanu miedzi(Il) utworzy si¢ brunatny osad oksynianu miedzi(II).

Autorem zadan laboratoryjnych jest Stanistaw Kus.
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