ETAP I 24.03.2023
Zadanie laboratoryjne

CZAS ROZWIAZYWANIA: 14:00 — 19:00

ZADANIE LABORATORYJNE 1

Miareczkowanie konduktometryczne

Miareczkowanie z konduktometryczng detekcja punktu koncowego stosowane jest w przypadku
miareczkowania roztworow barwnych, gdzie uzycie wtasciwego wskaznika nie jest mozliwe lub w
miareczkowaniu dwoch analitow (np. kwasow réznej mocy). Pomiar przewodnos$ci miareczkowanego
roztworu jest podstawg do okreslenia rodzaju i stezenia jonow w roztworze, w tym szczegdlnie jonow
wodorowych 1 jondw wodorotlenowych. Miareczkowanie konduktometryczne daje mozliwos$é
wyznaczenia punktu koncowego (PK) na podstawie pomiaru przewodnosci dwoch roztwordw przed
PK 1 dwoch po PK (wykreslenie dwoch linii 1 wyznaczenie wspotrzednych punktu ich przecigcia
odpowiadajacego PK). Unika si¢ tym samym bledu miareczkowania wynikajacego z subiektywnej

obserwacji zmiany barwy roztworu.

W kolbie miarowej o pojemnosci 250 cm’, opisanej litera P, znajduje si¢ mieszanina kwasu
chlorowodorowego 1 kwasu octowego. W pojemniku opisanym ,,NaOH” jest przygotowany roztwor
NaOH o stezeniu podanym na opakowaniu.

Zadanie polega na wyznaczeniu zawarto$ci kwasu chlorowodorowego i1 kwasu octowego w kolbie P
poprzez pomiar przewodnosci odpowiednio przygotowanych roztwordw zgodnie z przepisem

wykonawczym.

Na stanowisku zbiorczym masz do
dyspozycji:

Na swoim stanowisku masz do dyspozvcji:

Biurete z lejkiem Fenoloftaleine

2 kolby stozkowe Blekit tymolowy

Pipete jednomiarowa o pojemnoscei 20 cm’ i gruszke

Kolbe miarowa o pojemnosci 50 cm’
Zlewke

2 pojemniki polietylenowe do pomiaru przewodnosci

Tryskawke z wodg destylowang

Bigkit tymolowy jest wskaznikiem pH, zmieniajacym zabarwienie w dwoch zakresach pH:

z czerwonego na zotte w zakresie pH 1,2 — 2,8 oraz z z6itego na niebieskie w zakresie pH 8,0 — 9,6.
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Przepisy wykonawcze
Oznaczanie ilosci kwasu chlorowodorowego i octowego w probce

Odmierzy¢ do kolby stozkowej 20,00 cm’ roztworu z kolby P, rozcienczy¢ do ok. 50 cm’. Dodaé
kilka kropli bekitu tymolowego i zmiareczkowaé (dodajac porcje titranta po ok. 2 cm’) do zmiany
zabarwienia z pomaranczowej na zotta. Zanotowaé objetos¢ zuzytego titranta V,. Kontynuowac
miareczkowanie do zmiany zabarwienia na niebieskie, zapisa¢ objetos¢ zuzytego titranta Vp.
Miareczkowanie powtdrzy¢ dodajac male porcje titranta w poblizu zmiany barwy (skorygowac
wartosci Va1 Vgna Va1 Viy).

Nastepnie nalezy przygotowac sze$¢ roztworow do pomiarow przewodnosci, wykorzystujac kolbke
miarowa o pojemnosci 50,00 cm’ i dodajac do porcji roztworu kwaséw z kolby P odpowiednie ilosci
mianowanego roztworu NaOH. Zanotowa¢ objetosci dodanego NaOH, przy czym V), V, powinny by¢
mniejsze od V', objetosci V3 1 V, wigksze od V', ale mniejsze od Vg, natomiast V51 Vs wigksze od V.
Kolb¢ miarowa nalezy uzupetni¢ woda do kreski, po czym przela¢ roztwory do pojemnikow

polietylenowych 1 zmierzy¢ ich przewodnos¢.
Polecenia

al.(8 m.) W karcie odpowiedzi zapisz wyniki miareczkowania zgodnie z przepisem wykonawczym

oraz pomiary przewodnos$ci odpowiednio przygotowanych roztworow.

a2.(7 m.) Naszkicuj krzywa miareczkowania konduktometrycznego mieszaniny kwasu mocnego
1 stabego, zaznaczajac punkty uzyskane z pomiaréw przewodnosci i opisz przebieg poszczegodlnych
fragmentoéw krzywej miareczkowania. Podaj, z czego wynikajg warto$ci przewodnosci roztwordow.

a3.(10 m.) Dla kazdej pary punktow: 112, 3 14 oraz 5 1 6 wyprowadzZ rdwnania prostych przechodzacych
przez dwa punkty. Znajdz punkty przecigcia prostych i1 objetosci roztworu NaOH zuzytych na

zmiareczkowanie kwasu chlorowodorowego i kwasu octowego.

b. (8 m.) Oblicz liczb¢ milimoli kwasu chlorowodorowego i kwasu octowego w kolbie P na podstawie
pomiarow przewodnosci odpowiednio przygotowanych roztwordw i1 wyznaczonych wspoétrzednych

punktow przecigcia prostych.

C. (4 m.) Okresl blad (w %) wyznaczania liczby moli kazdego z kwaséw na podstawie miareczkowania

wobec blekitu tymolowego, w poréwnaniu do miareczkowania konduktometrycznego.

d. (9 m.) Wyznacz aczng liczbe milimoli kwasow, dysponujgc odczynnikami podanymi w tresci zadania
metodg z wizualng detekcjg punktu koncowego. Uzasadnij dobor wskaznika.

e. (5 m.) Naszkicuj hipotetyczng krzywa miareczkowania konduktometrycznego mieszaniny kwasu
mocnego 1 kwasu stabego (jak w zadaniu) stosujac jako titrant roztwor wody amoniakalnej o stezeniu
molowym takim samym jak roztwoér NaOH. Przedstaw procesy majace wplyw na zmiany
przewodnos$ci roztworu w zakresie odpowiednich fragmentéw krzywej. Jakie moga by¢ zrodia biedu

takiego miareczkowania?

Uwaga! Wyniki obliczen podaj z dokladnoscia dwoch miejsc po przecinku.



ZADANIE LABORATORYJNE 2

Identyfikacja zwigzkow organicznych 7 wykorzystaniem spektrometrii mas

W amputkach 1 — 3 znajdujg si¢ proste zwigzki organiczne zawierajagce w swej budowie pierscien
aromatyczny. Ich widma mas typu ESI MS/MS, otrzymane w trybie jonow ujemnych i dodatnich

przedstawione sg w tabeli jako widma zwigzkow A, B i C.

W amputkach 4 — 6 znajduja si¢ 3 zwigzki wybrane z nastgpujace;j listy:

2-bromofenol,

kwas salicylowy (kwas 2-hydroksybenzoesowy),

kwas sulfanilowy (kwas 4-aminobenzenosulfonowy),

kwas 5-sulfosalicylowy (kwas 2-hydroksy-5-sulfobenzoesowy),
4-nitroanilina,

3-nitrofenol,

1-nitronaftalen,

paracetamol (N-(4-hydroksyfenylo)acetamid),

salicylan metylu (2-hydroksobenzoesan metylu),

wanilina (4-hydroksy-3-metoksybenzaldehyd).

Dla zwiazkow D, E i F znajdujacych si¢ w amputkach 4 — 6 podane sg widma mas typu ESI MS/MS

otrzymane w trybie jonow ujemnych i dodatnich.

Na swoim stanowisku masz do dyspozycii: Na stanowisku zbiorczym masz do
dyspozyciji:
Roztwor chlorku zelaza(I1I) Dziesig¢ probowek
Roztwér azotanu(IIl) sodu Szes¢ szpatutek
Roztwor azotanu(V) cynku Osiem pipetek polietylenowych
Amoniakalny roztwor tlenku srebra(l) Etanol skazony

Zakwaszony roztwor manganianiu(VII) potasu

Roztwor histydyny
0
N Mozesz rowniez wykorzysta¢ roztwory z
< | on zadania 1
NH,
H

Rys. 1. Wz6r strukturalny histydyny

Lazni¢ wodna




Polecenia

a. (24 m.) Zidentyfikuj substancje z amputek 1, 2 i 3 (okreslenie potozenia grup funkcyjnych nie jest
wymagane w przypadku mozliwo$ci wystgpienia kilku izomeréw pozycyjnych).
Uzasadnij identyfikacj¢ na podstawie przypisanych do A, B i C widm mas, podajac 3 niezbedne
I Kluczowe wnioski z nich ptynace.
Okresl zdolnos¢ substancji do rozpuszczania sig.
Poprzy; identyfikacje obserwacjami charakterystycznych reakcji (lub ich braku) przeprowadzonych
z dostgpnymi odczynnikami (podaj rodzaj zachodzacej reakcji 1 powstajace produkty; roOwnania
reakcji nie s3 wymagane).

b. (22 m.) Dysponujac widmami mas zwigzkéw D, E i F dopasuj do nich zwiagzki z przedstawione;j

listy i uzasadnij identyfikacj¢ na podstawie tych widm podajac 3 niezbedne i kluczowe wnioskKi

z nich plynace.

Okresl zdolno$¢ substancji do rozpuszczania sig.

Poprzyj identyfikacj¢ obserwacjami charakterystycznych reakeji (lub ich braku) przeprowadzonych
z dostepnymi odczynnikami (podaj rodzaj zachodzacej reakcji 1 powstajace produkty; réwnania
reakcji nie s3 wymagane).

C. (18 m.) Na stanowisku znajduje si¢ rysunek przedstawiajacy widma absorpcji 2-nitrofenolu (X),
4-nitrofenolu (Y) oraz 2,4,6-trinitrofenolu (Z) — odpowiednio krzywa 1, 2 i1 3. St¢zenie substancji
w roztworach wynosito 20 mg/dm®. Podano takze widmo mieszaniny tych zwiazkéw — krzywa 4.
Widma wykonano w kuwetach o dlugosci drogi optycznej 1,0 cm. Zaproponuj sposob Wyznaczenia

stezen nitrofenoli w roztworze mieszaniny 1 oblicz te stezenia.

Gospodaruj oszczednie roztworami, dolewki nie sq moZzliwe.
Obejrzy] uwaznie arkusz odpowiedzi. Zaplanuj 1 wpisz rozwigzanie tak, by miescilo si¢ w
wyznaczonym miejscu. Podaj skroty stosowane w arkuszu odpowiedzi.

Tekst oraz rownania reakcji chemicznych napisane poza wyznaczonym miejscem nie beda
sprawdzane!

Pamietaj o zachowaniu zasad bezpieczenstwa podczas wykonywania analiz!

Za poprawne wykonanie polecen przyznawane sa ,,marki”, ktore nastepnie przeliczane sa na

punkty.

Sumaryczna punktacja za zadania laboratoryjne 60 pkt. — 2x30 pkt. (51 m + 64 m.)



Zadanie lab 1.

al) Wyniki miareczkowania wobec wskaznika, przygotowanie roztworow REC1 REC 2
I pomiary ich przewodnosci. 8m
Va= 12,0 cm®, po korekcji Vax = 11,2 cm?® Vg = 22,0 cm®, po korekeji Vgi = 21,3 cm®

Roztwor 1. |Roztwor 2. |Roztwor 3. | Roztwor4.  |Roztwor 5. |Roztwor 6.
V NaOH, cm® 2 10 13 20 23 29
Przewodn. mS/cm 37,3 16,92 13,71 17,05 21,2 34,7

REC 1 REC 2

a2) Szkic krzywej miareczkowania oraz opis jej poszczegolnych fragmentow -

S IRRREEEEEE O e TEEEEEEES 1

ewodnoss, mSicm

prz

10

S L y=Bacesy A

ey R O TR

________________________

10 15 20
objetost mztworu NaOH, om®

L=}
o

L]

Lewa cze$é wykresu, prosta 1, odpowiada za reakcje zobojetnienia jonow H' (o duzej przewodnosci
molowej) pochodzacych z dobrze zdysocjowanego kwasu chlorowodorowego oraz powstajacych jonow
Cl i Na". Srodkowa czes¢, prosta 2, odpowiada za zobojetnienie stabo zdysocjowanego kwasu octowego,
przewodno$é wynika z obecnosci jonéw CI ™, jonow Na® i CH;COO . Prawa cze$é wykresu, prosta 3, to
szybki wzrost przewodno$ci wraz z dodawanym roztworem NaOH (OH o duzej przewodno$ci molowe;j).

a3) Wyprowadzenie wzorow na parametry prostej oraz wyznaczenie punktu prze-
ciecia dwoch prostych. Obliczenie parametrow prostych i punktow przeciecia.

REC1 REC1

10m

Punkty Pi(X1, Y1), P2(X2, ¥2) prostay = Bx + A
Roéwnanie prostej

B= JLTY2
X1 — X2

A= YIS
5%

Prostey =Bix+A; 1 Yy=Bxx+A;

Wspotrzedna x punktu przeciecia

A —HA

B -B,

Obliczone parametry prostych z pomiarow
przewodnictwa roztworow

Prosta 1; y = -2,55x +42,40
Prosta 2; y = 0,48x + 7,51
Prosta 3; y = 2,25x — 30,55

Obliczone wspotrzedne punktow przecigcia prostych
wyznaczonych z pomiarow

Przecigcie prostych 112; V; =11,51 cm®
Przeciccie prostych 2 i 3;V, = 21,50 cm®




b) Oznaczenie liczby milimoli kwasu chlorowodorowego i kwasu octowego w kolbie P REC1 | REC?2

8m
Stezenie NaOH = 0,2144 mol/dm°
Liczba milimoli HCI Liczba milimoli CH3COOH
n=12,5-0,2144-11,51 = 30,85 mmol n=12,5-0,2144-(21,50-11,51) = 26,77 mmol
C) Wyznaczenie bledu oznaczenia kwasoéw oraz sposéb obliczania REC1 | REC2
4m
Btad wyznaczenia HCI Btad wyznaczenia CH3COOH
Vak = 11,2 cm?® Vek = 21,3 cm?®
(11,2-11,51)-100%/11,51 = - 2,69% - (21,3-11,2-21,50+11,51)-100%/(21,50-11,51) = 1,10%
d) Oznaczenie lgcznej liczby milimoli kwasu chlorowodorowego i kwasu octowego, REC1 | REC?2
uzasadnienie wyboru wskaznika, okreslenie bledu. 9m

Wskaznik fenoloftaleina  Objetosé NaOH 21,55 cm®

Liczba milimoli kwasow w kolbie P

n=12,5-0,2144-21,55 = 57,75 mmol Blad (21,55 -21,50)-100%/21,50 = 0,23%

Uzasadnienie wyboru wskaznika

Zakres zmiany barwy jest lepiej dopasowany do wartosci PK miareczkowania kwasu octowego roztworem
NaOH, poza tym fenoloftaleina jest wskaznikiem jednobarwnym, fatwiej dostrzec pierwsza zmiang barwy
1 unikng¢ przemiareczkowania.

e) Szkic hipotetycznej krzywa miareczkowania mieszaniny kwasow roztworem | REC1 | REC1

wody amoniakalnej, uwzglednienie zachodzgcych zmian przewodnosci 5m

ewnodnoss | mSicm

\&

0 10 20 20

cbjetosé rozbworu wody amoniakalnej, cm®

Lewa cze$¢ wykresu, prosta 1, odpowiada za reakcje zobojetnienia jondw H™ (o duzej przewodnosci
molowej) pochodzacych z dobrze zdysocjowanego kwasu chlorowodorowego, jonow CI  oraz
powstajacych jonow NH,". Srodkowa czg$é, prosta 2, odpowiada za zobojetnienie stabo zdysocjowanego
kwasu octowego, przewodno$¢ wynika z obecnosci jonow Cl-, NH;" i CHzCOO . Prawa cze$é wykresu
to minimalny wzrost przewodnosci wraz z dodawanym roztworem stabo zdysocjowanego NHj3-H,O.

Zadanie laboratoryjne 1 Recl Rec 2 Srednio



Arkusz odpowiedzi — zadania 2 Nr Startowy.......coeevevvernene. (str. 1/3)
: . : Punktacja
Ad 2 a.) Identyfikacja substancji z amputek 1, 2 i 3 Rec 1 Rec 2/Sprec
Amputka: 1 | Identyfikacja: Zwiazek A — aldehyd hydroksybenzoesowy gm

Uzasadnienie

interpretacja widm mas:

1) Zwiazek ma mas¢ nominalng 122 Da (jon ujemny [M—H] o m/z
121, jon dodatni [M+H]" 0 m/z 123)

2) Zwiazek ma parzysta mas¢ nominalng (122 Da), a zatem ma
parzysta liczbe atoméw azotu w czasteczce lub nie ma ich wcale
(zgodnie z regulg azotowa)

3) Fragmentacja jest bardziej wydajna w trybie ujemnym, a zatem
zwigzek wykazuje wlasciwosci kwasowe (oddaje proton)

4) W trybie dodatnim jon macierzysty traci fragment o masie 18 Da,
a potem 28 Da, co odpowiada H,O i CO — typowe m.in. dla kwasow
karboksylowych, ale...

5) ...w trybie jonow ujemnych traci 29 Da, co odpowiada rodnikowi
CHO i nie wystepuje w przypadku kwasow karboksylowych

6) Masa benzenu to 78 Da, a zatem 122-78=44 Da, co odpowiada
sumarycznie 1C i 20

7) Sumujac wszystkie informacje mozna stwierdzié, ze ,,dodatkowe”
atomy C i 20 odpowiadajg grupie aldehydowej (CO) i
hydroksylowej (O)

wlasciwosci:
1) Rozpuszcza si¢ w etanolu
2) Nie rozpuszcza si¢ w wodzie

wyniki reakcji charakterystycznych:

1) Po dodaniu go do fenoloftaleiny, a nastgpnie
dodaniu kropli NaOH roztwor z poczatkowo
rézowej barwy w miejscu gdzie wpadta kropla
NaOH odbarwia si¢, co $wiadczy o obecnosci lekko
kwasnej grupy (hydroksylowej)

2) W reakcji z amoniakalnym roztworem tlenku
srebra(I) wytraca si¢ lustro srebrowe (po ogrzaniu)
— redukcja Ag(l) do metalicznego srebra — reakcja
charakterystyczna dla zwiazkow tatwo ulegajacych
utlenianiu, w tym aldehydéw aromatycznych
(utlenianie do kwasow karb.) — pr. Tollensa

3) W $rodowisku kwasnym odbarwia KMnO,
(kolor zotty, redukcja do Mn?*) — utlenianie
aldehydu do kwasu karboksylowego

Ampulka: 2

Identyfikacja: Zwiazek B — kwas benzoesowy

8m

Uzasadnienie

interpretacja widm mas:

1) Zwiazek ma mas¢ nominalng 122 Da (jon ujemny [M—H] o m/z
121, jon dodatni [M+H]" 0 m/z 123)

2) Zwigzek ma parzysta mas¢ nominalng (122 Da), a zatem ma
parzysta liczbe atomow azotu w czasteczce, lub nie ma ich wcale
(zgodnie z regula azotowa)

3) Fragmentacja jest bardziej wydajna w trybie ujemnym, a zatem
wykazuje wlasciwosci kwasowe (zwigzek chetniej oddaje proton)

4) W trybie ujemnym zachodzi fragmentuje przez utrate fragmentu
0 masie 44 Da co odpowiada CO,

5) Masa benzenu to 78 Da, a zatem 122-78=44 Da, co odpowiada
sumarycznie 1C i 20, czyli dodatkowa grupa to grupa karboksylowa

wlasciwosci:

1) Rozpuszcza si¢ w etanolu

2) Nie rozpuszcza si¢ w wodzie

2) Rozpuszcza si¢ w roztworze NaOH (powoli)

wyniki reakcji charakterystycznych:

1) Po dodaniu go do fenoloftaleiny, a nastgpnie
dodaniu kropli NaOH roztwor z poczatkowo
rézowej barwy w miejscu gdzie wpadta kropla
NaOH odbarwia sie, co $wiadczy o obecnosci lekko
kwasnej grupy

Brak typowych reakcji charakterystycznych

Ampuika: 3

Identyfikacja: Zwigzek C - kwas aminobenzoesowy

8m

Uzasadnienie

interpretacja widm mas:

1) Zwiazek ma mase¢ nominalng 137 Da (jon ujemny [M—H] o m/z
136, jon dodatni [M+H]" 0 m/z 138)

2) Zwiazek ma nieparzysta mase¢ nominalna (137 Da), a zatem ma
nieparzystg liczbe atoméw azotu w czgsteczce (zgodnie z regula
azotow3a)

3) Wydajnosé¢ fragmentacji w obu trybach jest podobna, a zatem zwigzek
wykazuje zardwno wlasciwosci protonoakceptorowe, jak i
protonodonorowe

4) Widmo w trybie ujemnym wskazuje na utrate fragmentu o masie
44 Da co odpowiada CO,; w trybie dodatnim zwiazek traci
czasteczke o masie 18 Da, a potem 28 Da, co odpowiada H,O i CO
(typowe dla kwasow karboksylowych)

5) A zatem dane wskazujg na obecnos$¢ grupy karboksylowej; masa
benzenu to 78 Da, w zwiazku z tym z roznicy 137-78-44=15 Da, co
moze odpowiadaé jedynie 1N i 1H, czyli wskazuje na obecnosé
pierwszorzedowej grupy aminowej

6) W dalszej kolejno$ci w trybie dodatnim zwigzek traci 27 Da, czyli
HCN (masa nieparzysta, a zatem ta czasteczka zawiera azot) oraz 26 Da,
CZyIi C,H,

wlasciwosci:

1) Rozpuszcza si¢ w etanolu

2) W roztworze kwasu (chlorowodorowego i
octowego z zad.1) i w roztworze NaOH (z zad.1)

wyniki reakcji charakterystycznych:

1) Tworzy biaty osad z jonami cynku(II) (w pH
<=3)

2) Po dodaniu azotanu(III) sodu, a nast¢gpnie
zalkalizowaniu roztworem NaOH i dodaniu
roztworu histydyny pojawia si¢ zotte zabarwienie —
ulega reakcji sprzggania z histydyna




Arkusz odpowiedzi — zadania 2 Nr Startowy.......coeevevvernene. (str. 2/3)
: . : Punktacja
Ad 2 b.) Identyfikacja substancji z amputek 4, 5 i 6 Rec 1 Rec 2/Sprec
) Identyfikacja: Zwiazek D — kwas salicylowy 7m
Amputka: 4 (kwas 2-hydroksybenzoesowy)

Uzasadnienie

interpretacja widm mas:

1) Zwiazek ma mas¢ nominalng 138 Da (jon ujemny [M—H] o
m/z 137, jon dodatni [M+H]* 0 m/z 139)

2) Zwiazek ma parzysta mas¢ nominalng (138 Da), a zatem ma
parzystg liczbe atomow azotu w czasteczce, lub nie ma ich wcale
(zgodnie z regula azotowa)

3) Fragmentacja jest bardziej wydajna w trybie ujemnym, a zatem
wykazuje wlasciwosci kwasowe (oddaje proton)

4) W trybie ujemnym zachodzi fragmentuje przez utrate
fragmentu o masie 44 Da co odpowiada CO,; w trybie dodatnim
traci czgsteczke o masie 18 Da, a potem 28 Da, co odpowiada H,O
i CO — typowe dla kwasow karboksylowych

5) Masa benzenu to 78 Da, a zatem 138-78-44=16 Da, co odpowiada
atomowi O, czyli grupie hydroksylowej

wlasciwosci:
1) Do$¢ trudno rozpuszcza si¢ w wodzie, tatwo
rozpuszcza si¢ w etanolu i w roztworze NaOH

wyniki reakcji charakterystycznych:

1) Z roztworem FeCl; daje fioletowe zabarwienie
(pH 1) — kompleks — po dodaniu NaOH moze si¢
zmienia¢ przez czerwone do zo6ltego

Identyfikacja: Zwigzek E — wanilina
(4-hydroksy-3-metoksybenzaldehyd)

Ampulka: 5

7m

Uzasadnienie

interpretacja widm mas:

1) Zwiazek ma mas¢ nominalng 152 Da (jon ujemny [M—H] o
m/z 151, jon dodatni [M+H]" 0 m/z 153)

2) Zwiazek ma parzysta mas¢ nominalng (152 Da), a zatem ma
parzystg liczbe atomow azotu w czasteczce lub nie ma ich wcale
(zgodnie z regulg azotowa)

3) W trybie ujemnym wystepuje utrata fragmentu o masie 15 Da
co odpowiada rodnikowi CH; (charakterystyczna fragmentacja
grupy metoksylowej w trybie ujemnym), a nastepnie 28 Da czyli
CO (z fenolu lub grupy aldehydowej)

5) W trybie dodatnim — obserwujemy kolejno utrate 28, 32 i 28 Da,
co odpowiada oderwaniu CO (z grupy aldehydowej), CH3;OH (z
grupy metoksylowej) i ponownie CO (z fenolu)

wlasciwosci:

1) Charakterystyczny waniliowy zapach

2) Stabo rozpuszcza si¢ w wodzie, tatwo rozpuszcza si¢
w etanolu oraz w roztworze NaOH

wyniki reakcji charakterystycznych:

1) W reakcji z amoniakalnym roztworem tlenku
srebra(l) wytraca si¢ lustro srebrowe (po ogrzaniu) —
redukcja Ag(l) do metalicznego srebra — reakcja
charakterystyczna dla zwiazkow tatwo ulegajacych
utlenianiu, w tym aldehydéw aromatycznych — proba
Tollensa

2) W érodowisku kwasnym odbarwia KMnO, (kolor
761ty, do Mn?*) — utlenianie aldehydu do kwasu
karboksylowego

Uzasadnienie

Ampulka: 6 Identyfikacja: Zwiazek F — kwas sulfanilowy 8m
' (4-aminobenzenosulfonowy)
interpretacja widm mas: wlasciwosci:
1) Dos¢ trudno rozpuszcza si¢ w wodzie (trzeba
ogrzac)

1) Zwigzek ma mas¢ nominalng 173 Da (jon ujemny [M—H] o
m/z 172, jon dodatni [M+H]" 0 m/z 174)

2) Zwiazek ma nieparzysta mase¢ nominalna (173 Da), a zatem ma
nieparzystq liczbe atoméw azotu w czasteczce (zgodnie z regula
azotowq)

3) Fragmentacja jest znacznie bardziej wydajna w trybie ujemnym, a
zatem wykazuje silne wlasciwosci kwasowe (oddaje proton)

4) W trybie ujemnym zachodzi utrata fragmentu o masie 64 Da
(odpowiada oderwaniu si¢ czasteczki SO,), a dodatkowo mozna
obserwowa¢ intensywny sygnal o m/z 80 (anionorodnik SO;™) —
jest to fragmentacja typowa dla zwiazkoéw z grupa sulfonowa; w
trybie dodatnim fragmentacja jest staba i prawie nie zachodzi

5) Dane wskazuja na obecno$é¢ grupy sulfonowej; masa benzenu
to 78 Da, w zwigzku z tym 173-78-80(SO5)=15 Da, co
odpowiadaloby NH, czyli pierwszorzedowej grupie aminowej

2) Praktycznie nie rozpuszcza si¢ w etanolu

wyniki reakcji charakterystycznych:

1) Po dodaniu azotanu(IIT) sodu, a nastgpnie
zalkalizowaniu roztworem NaOH i dodaniu roztworu
histydyny pojawia si¢ pomaranczowo-Czerwone
zabarwienie — ulega reakcji sprzegania z histydyna
(reakcja Pauliego)




Arkusz odpowiedzi — zadania 2 Nr Startowy.......cceeevvereenne (str. 3/3)

o ) ) ) Punktacja
Ad 2 c.) Stezenie nitrofenoli w roztworze mieszaniny
Rec 1 Rec 2 Sprec
Podaj nazwe prawa, z ktorego korzystasz: 2m
Rozwigzanie zadania polega na wykorzystaniu addytywnos$ci absorbancji.
6m

Podaj wyjsciowe formuly matematyczne (bez przeksztatcen) stosowane do obliczenia
stezenie nitrofenoli 1 objasnienia uzytych symboli (wraz z jednostkami):

Dla wybranych trzech dlugosci fali, przy trzech sktadnikach mieszaniny (X, Y i Z) i absorbancji mierzonej w kuwecie o dtugosci drogi
optycznej 1,00 cm mozna zapisaé:

Am 280 = 8x.280°Cx + @y 280" Cy + 87,280°Cz gdzie ag,, - to wspdtczynnik absorpcji whasciwej substancji Q przy
Am3s2 = ax352'Cx + Ay 352°Cy + Az352°C7 dtugosci fali A w dm*/(mg-cm), A, - to absorbancja mieszaniny przy
Am 306 = 8x,306'Cx t+ 8y 396 Cy + 8z,306'Cz dtugosci fali A, a Cq - to stezenie substancji Q w mg/dm”.

Uzupelnij tabel¢ danymi potrzebnymi do obliczen: | 4m | |

Krzywe 1, 2 i 3 odpowiadajace odpowiednio substancjom X, Y i Z postuza do odczytania absorbancji przy trzech dtugosciach fali
(280, 352 1 396 nm). Dla absorbancji mierzonej w kuwecie o dlugosci drogi optycznej 1,00 cm wspoteczynniki absorpcji wlasciwej
(ag,) oblicza si¢ dzielac absorbancje (odczytang z widm dla danej substancji przy wybranej dtugosci fali) przez st¢zenie. Stezenie
substancji jest jednakowe i wynosi 20 mg/dm?®

substancja Am,280 Amzs? Anm,396
X 0,56 0,19 0,57
Y 0,08 0,54 1,37
Z 0,19 1,14 0,82
Mieszanina 0,21 0,66 0,85

Dla absorbancji mierzonej w kuwecie o dtugosci drogi optycznej 1,00 cm wspolczynniki absorpcji wlasciwej (ag,) oblicza si¢ dzielac
absorbancje (odczytang z widm dla danej substancji przy wybranej dlugos$ci fali) przez stgzenie. Stgzenie substancji jest jednakowe i
wynosi 20 mg/dm?.

substancja 0,280 80352 0,396
X 0,0280 0,0950 0,0285
Y 0,0040 0,0270 0,0685
Z 0,0095 0,0570 0,0410
Stezenie nitrofenoli w mieszaninie (wraz z jednostkami): 6m

Po podstawieniu wartosci do kalkulatora (opcja ROWNANIE lub EQN, rownanie z trzema niewiadomymi) dostaje si¢:

X — 2-nitrofenol Y — 4-nitrofenol Z — 2,4, 6-trinitrofenol

cx = 3,90 mg/dm? ¢y = 5,93 mg/dm? ¢z = 8,12 mg/dm®




