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Opće upute  

 Ispitna knjižica sadrži 26 stranica.  

 Prije nego započnete rješavati ispit, imate dodatnih 15 minuta da pročitate i proučite cijeli ispit. 

Tijekom tog vremena nemojte ništa pisati ili računati jer ćete biti diskvalificirani.   

 Smijete početi raditi tek nakon naredbe Start. 

 Imate 5 sati za rješavanje. 

 Zadatke možete rješavati bilo kojim redoslijedom, ali preporuča se da započnete sa zadatkom 

P1. 

 Svi rezultati i odgovori na pitanja moraju biti jasno napisani penkalom (kemijskom olovkom) 

u za to predviđenom području na testu. Odgovori izvan predviđenog područja neće se 

bodovati. 

 Ne koristite običnu olovku ili marker za zapisivanje odgovora. Koristite isključivo penkalu 

(kemijsku olovku) i kalkulator koji ste dobili.  

 Dobili ste 3 lista papira za pomoćne račune. Ako trebate više, možete koristiti poleđinu testa. 

Zapamtite da se ništa izvan predviđenog područja neće bodovati.  

 Na zahtjev možete dobiti i službenu verziju testa na engleskom jeziku (samo ako je nešto 

nejasno). 

 Ako trebate izaći iz laboratorija (zbog korištenja sanitarnog čvora ili radi osvježenja), obratite se 

asistentu koji će vas otpratiti. 

 Pridržavajte se sigurnosnih uputa koje ste dobili! Ako prekršite pravila, dobit ćete samo 

jedno upozorenje, nakon kojeg slijedi diskvalifikacija, a cijeli test bit će ocijenjen s nula bodova. 

 Kemikalije i laboratorijska oprema bit će nadopunjeni ili zamijenjeni bez kaznenih bodova. 

Svaki novi incident rezultirat će jednim kaznenim bodom. 

 Asistent će Vas obavijestiti 30 minuta prije kraja pisanja testa.  

 Kada se oglasi znak za prestanje pisanja testa (Stop), morate odmah prestati raditi. 

Oglušivanje na ovu uputu i samo minuta pisanja više od predviđenog vremena, dovest će do 

diskvalifikacije.    

 Nakon znaka za prstanak pisanja, asistent će se potpisati na Vašu zadaću. Potpisat ćete se i 

Vi. Nakon toga, stavite ispitnu knjižicu u omotnicu i predajte produkte i TLC pločice. 
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Pravila i sigurnost u radu u laboratoriju  

 Morate nositi kutu (zakopčanu), a stopala moraju biti potpuno pokrivena. 

 Stalno trebate nositi zaštitne naočale ili Vaše dioptrijske naočale (a ne kontaktne leće).  

 U laboratoriju ne smijete jesti, žvakati žvakaću gumu, niti piti. 

 Radite samo na dijelu stola koji je predviđen za Vas. Radnu površinu održavajte urednom. 

 Ne smijete raditi neautorizirane eksperimente niti smijete modificirati pokus.  

 Ne pipetirajte ustima – koristite propipetu. 

 Ako nešto prospete ili razbijete, odmah očistite radni stol ili pod. 

 Otpadni materijal odložite u za to predviđene posude, a ne u odljev. 
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Definition of GHS hazard statements 

Te GHS hazard statements (H-phrases) associated wit te materials used are indicated in te 

problems. Teir meanings are as follows. 

Physical hazards 

H225 Highly flammable liquid and vapour. 

H226 Flammable liquid and vapour. 

H228 Flammable solid. 

H271 May cause fire or explosion; strong oxidizer. 

H272 May intensify fire; oxidizer. 

H290 May be corrosive to metals. 

Healt hazards 

H301 Toxic if swallowed. 

H302 Harmful if swallowed. 

H304 May be fatal if swallowed and enters airways. 

H311 Toxic in contact wit skin. 

H312 Harmful in contact wit skin. 

H314 Causes severe skin burns and eye damage. 

H315 Causes skin irritation. 

H317 May cause an allergic skin reaction. 

H318 Causes serious eye damage. 

H319 Causes serious eye irritation. 

H331 Toxic if inhaled. 

H332 Harmful if inhaled. 

H333 May be harmful if inhaled. 

H334 May cause allergy or astma symptoms or breating difficulties if inhaled. 

H335 May cause respiratory irritation. 

H336 May cause drowsiness or dizziness. 

H351 Suspected of causing cancer. 

H361 Suspected of damaging fertility or te unborn child. 

H371 May cause damage to organs. 

H372 Causes damage to organs trough prolonged or repeated exposure. 

H373 May cause damage to organs trough prolonged or repeated exposure. 

Environmental hazards 

H400 Very toxic to aquatic life. 

H402 Harmful to aquatic life. 

H410 Very toxic to aquatic life wit long lasting effects. 

H411 Toxic to aquatic life wit long lasting effects. 

H412 Harmful to aquatic life wit long lasting effects. 
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Chemicals 

For all problems 

Chemicals Labelled as GHS hazard statements
1 

Deionized water in: 

 Wash bottle (bench) 

 Plastic bottle (bench) 

 Plastic canister (hood) 

Water Not hazardous 

For Problem P1 (in white basket if not stated oterwise) 

Chemicals Labelled as GHS hazard statements
1 

Etanol, 100 cm
3
 in wash bottle (bench) Etanol H225, H319 

2-Acetonaftone: 

 ca. 0.002 g in glass vial, standard for TLC 

 0.500 g in glass vial 

 

Standard A H302, H315, H319, H335, 

H411 
Reactant A 

2,4-Dinitrofenilhidrazine, containing 33% (w/w) of water, 

0.300 g in glass vial 
DNPH H228, H302 

Bleach solution, containing 4.7% of NaClO, 13.5 cm
3
 in 

amber glass bottle 
Bleach H290, H314, H400 

Etil acetate, 15 cm
3
 in amber glass bottle EtOAc H225, H319, H336 

Eluent for tin layer chromatography, hexanes/etil acetate 

4:1 (v/v), 5 cm
3
 in amber glass bottle 

TLC eluent 
H225, H304, H315, H336, 

H411
2 

5% Na2CO3, aqueous solution, 20 cm
3
 in plastic bottle 5% Na2CO3 H319 

20% HCl, aqueous solution, 15 cm
3
 in plastic bottle 20% HCl 

H290, H314, H319, H335 

and oters 

For Problem P2 (in green basket) 

Chemicals Labelled as GHS hazard statements
1 

8 mmol dm
−3

 luminol in 0.4 mol dm
−3

 NaOH aqueous 

solution, 50 cm
3
 in plastic bottle 

Luminol 

in NaOH 
H290, H315, H319 

2.00 mmol dm
−3

 CuSO4 aqueous solution, 25 cm
3
 in 

plastic bottle 
Cu Not hazardous 

2.00 mol dm
−3

 H2O2 aqueous solution, 12 cm
3
 in small 

plastic bottle 
H2O2 conc. H302, H315, H318 

0.100 mol dm
−3

 cysteine hydrochloride aqueous 

solution, 12 cm
3
 in small plastic bottle 

Cys conc. Not hazardous 

Water, 50 cm
3
 in plastic bottle Water Not hazardous 

                                                           
1
 See page 3 for the definition of the GHS hazard statements. 

2
 Te GHS hazard statements for hexanes. 
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For Problem P3 (in grey basket if not stated oterwise) 

Chemicals Labelled as GHS hazard statements
1 

Sample of mineral water, 400 cm
3
 in plastic bottle 

(bench) 
Sample Not hazardous 

3 mol dm
−3

 NH4Cl / 3 mol dm
−3

 NH3 solution in water, 

15 cm
3
 in plastic bottle 

Buffer H302, H319, H314, H400 

NaCl, solid, 10 g in plastic bottle NaCl H319 

Eriochrome black T, indicator mixture in plastic bottle EBT H319 

Bromotymol blue, indicator solution in plastic bottle BTB H302, H315, H319 

5.965 × 10
−3

 mol dm
−3

 disodium etilenediamine 

tetraacetate standard solution, 200 cm
3
 in plastic bottle 

(bench) 
EDTA H302, H315, H319, H335 

0.2660 mol dm
−3

 NaOH standard solution, 250 cm
3
 in 

plastic bottle (bench) 
NaOH H314 

Strong acidic cation exchange resin, in H
+
 form, 50 cm

3
 

of swollen material washed wit deionized water in plastic 

bottle 
Catex H319 

 

 

 

Equipment 

For all problems (on shelf if not stated oterwise) 

Shared equipment Quantity 

Paper wipes 1 box for 2–4  

Waste paper basket (bench, close to sink) 1 for 4 

Nitrile gloves (hood) 1 box for lab 

Personal equipment  

Safety goggles 1 

Pipette stand (bench) 1 

Bulb pipette filler 1 

Glass beaker, 100 cm
3
, containing: glass rod, plastic spoon, 

 spatula, tweezers, marker, pencil, ruler 
1 (each) 

For Problem P1 (in white basket if not stated oterwise) 

Shared equipment Quantity 

UV lamp (hood) 1 for up to 12 

Vacuum source (plastic stopcock wit vacuum hose, bench) 1 for 2 

Personal equipment  

Hotplate stirrer (bench) wit: 

 Temperature probe, 

 Crystallizing dish, wit metallic clip 

1 (each) 
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Laboratory stand (bench) wit: 

 Clamp holder wit small clamp 

 Clamp holder wit large clamp 

1 (each) 

Organic waste plastic bottle (bench) 1 

Open metal ring 1 

Round bottom flask, 50 cm
3
, wit magnetic stir bar 1 

Measuring cylinder, 10 cm
3 1 

Reflux condenser 1 

Separatory funnel, 100 cm
3
, wit stopper 1 

Erlenmeyer flask witout ground joint, 50 cm
3 1 

Erlenmeyer flask witout ground joint, 25 cm
3 1 

Erlenmeyer flask wit ground joint, 50 cm
3 1 

Glass funnel 1 

Suction flask, 100 cm
3 1 

Rubber adapter for filter funnel 1 

Fritted glass filter funnel, porosity S2 (white label) 1 

Fritted glass filter funnel, porosity S3 (orange label) 1 

Glass beaker, 50 cm
3
, wit Petri dish lid 1 

Glass beaker, 150 cm
3 1 

TLC graduated capillary spotter, 5 l 3 

Zipped bag wit 5 pH indicator strips and 1 pH scale 1 

Zipped bag wit 2 TLC plates 1 

Glass Pasteur pipette 4 

Rubber bulb 1 

Glass vial labelled Student code B for te produkt of te 

haloform reaction 
1 

Glass vial labelled Student code C for te produkt of te 

reaction wit Brady’s reagent 
1 

For Problem P2 (in green basket if not stated oterwise) 

Personal equipment Quantity 

Stopwatch 1 

Digital termometer and card wit its calibration constant 1 

Volumetric flask, 50 cm
3 1 

Bulb pipette, 5 cm
3
 (bench, in pipette stand) 1 

Graduated pipette, 5 cm
3 
(bench, in pipette stand) 3 

Graduated pipette, 1 cm
3 
(bench, in pipette stand) 2 

Plastic bottle labelled H2O2 dil. for diluted stock solution of 

H2O2, 50 cm
3 

1 

Plastic bottle labelled Cys dil. for diluted stock solution 

cysteine.HCl, 50 cm
3
 

1 

Black plastic test tube, 15 cm
3 1 

Capless centrifuge tube, 1.5 cm
3 1 
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Plastic beaker, 25 cm
3 1 

Erlenmeyer flask, 100 cm
3 1 

For Problem P3 (in grey basket if not stated oterwise) 

Personal equipment Quantity 

Laboratory stand (bench) wit: 

 White sheet of paper 

 Burette clamp 

 Burette, 25 cm
3 

1 (each) 

Bulb pipette, 50 cm
3
 (bench, in pipette stand) 1 

Bulb pipette, 10 cm
3
 (bench, in pipette stand) 1 

Glass funnel 1 

Measuring cylinder, 5 cm
3 1 

Titration flask (flat bottom flask), 250 cm
3 2 

Erlenmeyer flask, 250 cm
3 1 

Fritted glass filter funnel, porosity S1 (blue label) 1 

Glass beaker, 100 cm
3 2 

Glass beaker, 250 cm
3 1 

Plastic Pasteur pipette, narrow stem, nongraduated 2 

Plastic Pasteur pipette, tick stem, graduated 1 

Zipped bag wit 5 pH indicator strips and 1 pH scale 1 

Zipped bag wit 5 absorbing paper strips 1 

Waste catex plastic bottle (bench) 1 
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Zadatak 1 
pitanje 1.1 1.2 

iskori-
štenje 

tt ukupno 

maks. 
bodovi 

4 16 20 10 50 

14 % ukupnih 
bodova 

postignuti 
bodovi 

     

Zadatak P1. Haloform reakcija s natrijevim hipokloritom 

Test-reakcije služe za identifikaciju funkcionalnih skupina. U ovom zadatku izvest ćete dvije test-

reakcije u preparativnoj skali, polazeći iz (2-naftil)etanona (A, 2-acetonaftona): 

 Haloform reakcija je tipična za metilketone koji reagiraju s bazičnom vodenom otopinom 

hipohalita i daju odgovarajuću karboksilnu kiselinu (produkt B) i haloform (trihalometan). 

 Bradijev reagens (kisela otopina 2,4-dinitrofenilhidrazina) s karbonilnom skupinom iz 

aldehida i ketona daje narančasti talog hidrazon (produkt C). 

 

P1.1 Nacrtajte strukturne formule produkata B i C. 

 

Produkt B 

 

Produkt C 

 

Napomene: 

 Bodovat će se rezultati dobiveni za Rf vrijednosti spojeva A i B, količina i čistoća produkata B i 

C. 

 Čistoća produkata procijenit će se na temelju TLC i tališta. 

 Količina otopine hipoklorita nije dovoljna za potpunu konverziju reaktanta A u produkt B. 

Reciklirat ćete reaktant A kiselo-baznom ekstrakcijom nakon reakcije s Bradijevim reagensom. 

Kod bodovanja se zbrajaju iskorištenja produkta B i C. 
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Postupak 

I. Haloform reakcija 

1. Uključite mješalicu na brzinu 540 rpm. Uronite štapić za regulaciju temperature skoro do dna, 

tako da položite žicu na gornju klemu te postavite temperaturu na 80 °C. 

2. Prenesite 0,500 g 2-acetonaftona iz posudice označene oznakom Reactant A u okruglu tikvicu 

od 50 cm3 s magnetićem za miješanje. Menzurom odmjerite 3 cm3 etanola (iz boce ispiralice) i 

upotrijebite ga za kvantitativno prenošenje reaktanta A u tikvicu. Koristite kapaljku. 

3. Postavite tikvicu u vruću vodenu kupelj. Postavite zračno hladilo (nije potrebno spojiti ga na 

vodu) i lagano ga učvrstite pomoću gornje kleme, kao što je prikazano na slici 1. Spoj A će se 

otopiti miješanjem. 

 

Slika 1. Aparatura za izvođenje reakcije. 

4. Kada kupelj dosegne temperaturu od 75 °C, kroz gornji otvor hladila, koristeći lijevak, u 

reakcijsku otopinu polagano dodajte svu otopinu NaClO (Bleach). Reakcijsku smjesu 

zagrijavajte 60 minuta na temperaturi između 75 i 80 °C. 

5. Isključite magnetsku mješalicu/grijalicu. Olabavite gornju klemu i podignite tikvicu iznad vodene 

kupelji. (Oprez! Dodirujte samo klemu jer je tikvica vruća.) Ostavite reakcijsku smjesu da se 15 

minuta hladi. 

II. Obrada reakcijske smjese 

1. Postavite lijevak za odjeljivanje u metalni prsten i ispod njega postavite Erlenmeyerovu tikvicu 

od 50 cm3 koja nema brušeno grlo. Pomoću staklenog lijevka prenesite ohlađenu reakcijsku 

smjesu u lijevak za odjeljivanje. Pomoću pincete uklonite magnetić za miješanje sa staklenog 

lijevka. Odmjerite 5 cm3 etil-acetata (EtOAc) i njim isperite tikvicu. Pomoću kapaljke prenesite 

sve u lijevak za odjeljivanje. 
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2. Provedite ekstrakciju. Pričekajte da se slojevi odijele. Vodeni sloj pustite u Erlenmeyerovu 

tikvicu. Koristeći mali stakleni lijevak, prenesite organski sloj kroz gornji otvor lijevka za 

odjeljivanje u Erlenmeyerovu tikvicu od 25 cm3. Sačuvajte obje faze! 

3. Pomoću malog lijevka, prenesite vodenu fazu natrag u lijevak za odjeljivanje. Izmjerite ponovo 5 

cm3 etil-acetata i ponovite ekstrakciju (korak No. II.2). Spojite organske slojeve u 

Erlenmeyerovoj tikvici od 25 cm3. Sačuvajte obje faze! 

4. Pripremite TLC-pločice. Pregledajte ih prije upotrebe. Oštećene nekorištene pločice bit će 

zamijenjene bez kaznenih bodova. Pomoću olovke označite startnu liniju i označite mjesta na 

koja ćete nanijeti uzorke. U gornjem dijelu pločice (vidi sliku 2) napišite broj 1 i zaokružite ga te 

napišite Vaš kod. Otopite uzorak 2-acetonaftona u bočici (vial) označenoj kao (Standard A) u 

oko 2 cm3 etanola (približno koliko stane u kapaljku). Označite olovkom tri mjesta za nanošenje 

uzoraka i označite ih sa A, O1 i O2. Nanesite 1 l (do prve oznake od 5 l-ske kapilare za 

nanošenje uzoraka) standarda A i spojene organske faze iz koraka II.3 (O1). Uzorak O2 nanijet 

ćete kasnije. 

 

Figure 2. Upute za TLC. 

5. Ekstrahirajte spojene organske faze dva puta 5 %-tnom otopinom Na2CO3. Vodene slojeve 

skupljajte u istoj Erlenmeyerovoj tikvici od 50 cm3 u kojoj je već vodena faza iz prve 

ekstrakcije. 

6. Organski sloj u lijevku za odjeljivanje ekstrahirajte pomoću 5 cm3 deionizirane vode. 

Vodenu fazu pripojite prethodnim vodenim ekstraktima. Prenesite organski sloj (O2) kroz 

gornji otvor lijevka u Erlenmeyerovu tikvicu od 50 cm3 s brušenim grlom. Nanesite 1 l te 

otopine na mjesto O2 TLC pločice iz koraka II.4 (Pločica 1). 

7. Razvijte TLC pločicu. Za to koristite čašu od 50 cm3 u koju stavite približno 2 cm3 TLC 

eluensa. Stavite TLC pločicu, pokrijte je Petrijevom zdjelicom. Razvijanje pločice prekinite 

kada eluens dođe do 0,5 cm ispod gornjeg ruba pločice. Izvadite pločicu pomoću pincete, 

označite liniju fronte (do kuda je došao eluens) i osušite pločicu. Pod UV lampom (u 

digestoru) olovkom označite vidljive mrlje te izračunajte Rf vrijednosti reaktanta A i produkta 

B. Spremite TLC pločicu u plastičnu vrećicu. 

Napomena 1: Produkt B može putovati s „repovima“ na TLC pločici. Zato izbjegavajte 

nanošenje prevelike količine uzorka. 
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Napomena 2: Dvije dodatne mrlje nusprodukata vrlo malog intenziteta mogu se vidjeti u 

organskim fazama O1 i O2. U tom slučaju, izračunajte Rf vrijednost najintenzivnije mrlje ili mrlja. 

Napomena 3: Ako organski sloj O2 još sadrži početni spoj A i produkt B, ponovite ekstrakciju 

otopinom Na2CO3 i vodom (koraci II.5 i II.6). U tom slučaju, ponovite TLC analizu i pločicu 

označite brojem 2 (Pločica 2). Na nju nanesite samo standard A i organsku fazu O2. Zaokružite 

broj 2 na pločici i napišite Vaš kod. Razvite pločicu u novom razvijaču (nemojte koristiti stari). 

 

P1.2 Odgovorite na sljedeća pitanja. Iz TLC pločice 1, izračunajte Rf vrijednosti standarda A i 

produkta B. Rezultat zaokružite na dvije decimale. 

Na temelju TLC analize, Vaš organski sloj O1 sadrži: 
   DA    NE 
Početni spoj  A   Ç Ç 
Produkt B    Ç Ç 
 

Na temelju TLC analize, Vaš konačni organski sloj O2 sadrži: 
   DA    NE 
Početni spoj A              Ç Ç 
Produkt B   Ç Ç 

Izračun Rf(A)  

 
Rf(A) =  
 

Izračun Rf(B)  

 
Rf(B) =  
 

 

III. Reakcija s Bradijevim reagensom 

Oprez: Koristite rukavice! Bradijev reagens boji kožu i radnu površinu. Ako prolijete ili se zapackate 

odmah isperite etanolom! Ako treba, promijenite rukavice. 

Zagrijte vodenu kupelj na 80 °C. Stavite magnetić u 50 cm3 Erlenmeyerovu tikvicu s brušenim 

grlom u kojoj se nalazi organska faza O2 iz koraka II.6. Dodajte 0,300 g 2,4-dinitrofenilhidrazina 

(DNPH). U menzuri izmjerite 10 cm3 etanola. Pomoću staklene kapaljke, isperite staklenu bočicu u 

kojoj se nalazio DNPH sa 5 × 2 cm3 etanola (kvantitativno prenošenje). Postavite Erlenmeyerovu 

tikvicu u vodenu kupelj i priključite hladilo (slično kao na slici 1). Kroz gornji otvor hladila, koristeći 

lijevak, dodajte 3 cm3 20 %-tne HCl. Rekacijsku smjesu zagrijavajte 2 minute na 80 °C. Počinju se 

stvarati narančasti kristali produkta C. Isključite grijanje na mješalici/grijalici. Podignite reakcijsku 

tikvicu iznad kupelji. (Oprez! Ne dodirujte tikvicu jer je vruća.) Nakon 15 minuta hlađenja iznad 

kupelji, uronite je u hladnu vodenu kupelj (hladna voda iz pipe u čaši od 150 cm3). 
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IV. Izolacija produkata 

1. Provjerite pH spojene vodene faze iz koraka II.6. Pažljivo zakiselite do pH 2 dodatkom 20 %-tne 

otopine HCl, uz miješanje staklenim štapićem (potrebno je oko 2 cm3 otopine HCl) (provjerite 

pH pomoću indikator-papira). Nastaje bijeli talog produkta B. 

2. Priredite aparaturu za odsisavanje (slika 3). Za to koristite sinter-lijevak za odsisavanje s 

oznakom S2 (bijela oznaka) te malu klemu i mufu kojom ćete pričvrstiti bocu za odsisavanje. 

Priključite bocu za odsisavanje na vakuum-cijev. Prenesite suspenziju produkta B (korak IV.1) u 

lijevak za odsisavanje, pričekajte malo da se slegne te pozovite asistenta. Otvorite ventil za 

vakuum! Odsišite! Talog isperite dva puta pomoću 6 cm3 deionizirane vode, dok pH vode koja 

prolazi ne bude oko 6. Ostavite aparaturu priključenu na vakuum da zrak prolazi preko taloga 

5 minuta da se talog djelomično osuši. Odspojite vakuum. Pomoću špatule prenesite bijeli 

produkt B u staklenu bočicu označenu sa Student code B i ostavite ga nepokrivenog na 

radnom stolu da se osuši. Filtrat bacite u odvod i isperite bocu za odsisavanje. 

Opaska: Pazite da ne ogrecate sinter s lijevka za odsisavanje! 

 
Slika 3. Aparatura za odsisavanje. 

3. Priredite aparaturu za odsisavanje koristeći sinter-lijevak s oznakom poroznosti S3 (narančasta 

oznaka) slično kao u koraku IV.2. Izlijte suspenziju produkta C (korak III) u lijevak za 

odsisavanje, pričekajte minutu i otvorite ventil za vakuum. Ne miješajte i ne grecajte talog za 

vrijeme odsisavanja i ispiranja jer talog može proći kroz sinter. Isperite talog tri puta pomoću 5 

cm3 etanola (15 cm3 ukupno) dok ne postignete neutralni pH svježe-izlažećeg filtrata. Ostavite 

sve priključeno na vakuumu približno 5 minuta. Odspojite aparaturu od vakuuma. Pomoću 

špatule prenesite narančasti produkt C u staklenu bočicu označenu sa Student code C i 

ostavite je na radnom stolu otvorenu da se produkt suši. Filtrat odložite u bocu s oznakom 

Organic waste. 

Oprez: Ako produkt prođe kroz lijevak, ponovite odsisavanje. Ako opet prođe, pozovite 

asistenta. 

Asistent će potpisati obrazac za odgovore i preuzeti: 

 Staklene bočice označene Student code B i C s Vašim produktima 

 TLC pločice u plastičnoj vrećici s Vašim kodom Student code 
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Predano: 

Produkt B   Ç 

Produkt C   Ç 

TLC pločica 1   Ç 

TLC pločica 2 (ako je imate) Ç 

Potpisi:     ___________________ __________________ 

       Student   Asistent 
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Zadatak P2 

pitanje 2.1 2.2 2.3 2.4 2.5 2.6 ukupno 

maks. 
bodovi 

30 30 7 3 4 6 80 

13 % ukupnih 
bodova 

postignuti 
bodovi 

       

Zadatak P2. Satna reakcija koja svijetli 

Luminol je poznati izvor kemiluminescencije. U prisutnosti prikladnog redoks katalizatora, 

primjerice Cu2+, može reagirati s oksidirajućim agensima, najčešće H2O2, stvarajući produkte u 

pobuđenim elektronskim stanjima. To dovodi do oslobađanja viška energije putem emisije plavog 

svjetla:   

 

Postupak se može modificirati u satnu reakciju u kojoj se emisija svjetla pojavi nakon određenog 

indukcijskog vremena. Dodatkom cisteina, Cu(II) se reducira u Cu(I) i stvara kompleks sa 

cisteinom, Cu(I)–cistein, koji ne može oksidirati luminol. Međutim, ta inhibicija je samo privremena. 

Kružna (ciklička) reakcija, pokrenuta s H2O2, dovodi do postupne oksidacije cisteina:  

 

U konačnici, sav cistein se potroši, Cu(I) se ponovo oksidira u Cu(II) i njegova katalitička aktivnost 

se povrati. Ovo je popraćeno plavim bljeskom luminescencije. Vrijeme koje je potrebno za pojavu 

bljeska koristi se za praćenje brzine reakcije oksidacije cisteina s pomoću Cu kao katalizatora.    

Postupak 

Oprez: Uvijek držite sve svoje otopine i pipete podalje od grijalice!   

Male temperaturne promjene nisu problem jer će vaši rezultati biti ocjenjivani na temelju stvarne 

reakcijske temperature koju zabilježite. Nećete izgubiti niti jedan bod ako su vaši podaci prikupljeni 

na različitim temperaturama. Međutim, izbjegavajte nepotrebno grijanje, primjerice ostavljanjem 

otopina ili pipeta u blizini grijalice.      

Napomena: Zabilježite sve vrijednosti s traženim brojem značajnih znamenki. Pretjerano 

zaokruživanje može uzrokovati nemogućnost razlikovanja točnog odgovora od netočnog.  

Općenita struktura eksperimenta 

U prvom dijelu (Part I), priredit ćete dvije razrijeđene otopine iz koncentriranih otopina koje su vam 

na raspolaganju. U drugom dijelu (Part II), mjerit ćete reakcijsko vrijeme satne reakcije za dva 

koncentracijska skupa (seta) kako je i naznačeno u donjoj tablici:    
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 volumen u crnoj epruveti mala plastična epruveta 

(Eppendorf) 

voda luminol u NaOH Cys dil. Cu H2O2 dil. 

konc. set #1 3,00 cm
3
 2,50 cm

3
 3,30 cm

3
 0,50 cm

3
 0,70 cm

3
 

konc. set #2 3,30 cm
3
 2,50 cm

3
 3,30 cm

3
 0,50 cm

3
 0,40 cm

3
 

Prije nego počnete bilježiti rezultate koji će se ocjenjivati, preporuča se da napravite probni pokus 

kako bi se upoznali s postupkom.   

S obzirom da brzina reakcije ovisi o temperaturi, morate bilježiti temperaturu u svim ponavljanjima. 

Temperaturu reakcijske smjese treba izmjeriti ODMAH NAKON što ste zabilježili reakcijsko vrijeme 

potrebno za pojavu plavog bljeska.  

Svaka izmjerena temperatura, odnosno očitana s digitalnog termometra, mora se korigirati 

zbrajanjem kalibracijske konstante termometra koja je ispisana na komadiću papira koji se nalazi u 

kutiji s opremom potrebnom za zadatak 2.   

Nakon toga se svako reakcijsko vrijeme t(x °C) opaženo pri x °C (korigirana) mora prevesti u 

vrijeme t(25 °C) koje bi se opazilo na temperaturi od 25 °C. Normiranje reakcijskog vremena na 25 

°C provodi se jednostavnim množenjem t(x °C) s koeficjentom normiranja nx→25: 

 t25 °C  = nx→25 tx °C  

Vrijednosti koeficijenata normiranja nx→25 koje odgovaraju različitim temperaturama izlistane su u 

tablici P2 koja se nalazi na kraju ovog zadatka.   

I. Razrijeđivanje koncentriranih otopina   

Otopine H2O2 (2,00 mol dm−3) i cisteina (0,100 mol dm−3) dane su kao koncentrirane otopine, 

označene kao H2O2 conc. i Cys conc. Koristeći trbušastu pipetu od 5 cm3 i odmjernu tikvicu od 50 

cm3, razrijedite 5,00 cm3 svake otopine na 50,00 cm3 pomoću deionizirane vode i spremite 

razrijeđene otopine u bočice označene s H2O2 dil. i Cys dil. 

Za mjerenje volumena otopine u narednim koracima koristite graduirane pipete: pipete od 5 cm3 su 

za luminol u NaOH, Cys dil. i vodu (Water) ) (po jedna pipeta za svaku otopinu). Pipete od 1 

cm3 su za Cu (2,00 mmol dm−3) i H2O2 dil. 

II. Postupak  

Napomena: Pročitajte čitav postupak, odnosno čitav odlomak, prije nego započnete eksperiment. 

1. Stavite crnu epruvetu u Erlenmeyerovu tikvicu koja će Vam poslužiti kao stalak. Pomoću pipete 

dodajte odgovarajuće količine vode, luminola u NaOH i Cys dil.  

2. Stavite malu epruvetu za centrifugiranje unutar plastične čaše i napunite otopinama Cu i H2O2 

dil. odgovarajućih volumena. 

3. Bez odlaganja, stavite malu epruvetu za centrifugiranje unutar crne epruvete – nježno, bez 

miješanja dviju otopine! 
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4. Zatvorite epruvetu s pripadnim čepom na navoj. Pazite da dobro zatvorite jer ćete je potresati. 

Oprez: Nemojte previše forsirati čep prilikom zatvaranja jer će se u protivnom epruveta 

oštetiti i otopina će curiti prilikom miješanja. Ako vam se to dogodi, odmah zatražite zamjenu 

epruvete (pravila o kažnjavanju se primjenjuju kako je prethodno navedeno). 

5. Pripremite štopericu (zaporni sat) u ruku, i stavite ju u način rada kojim se mjeri vrijeme. U 

trenutku kada počnete tresti epruvetu, započnite mjerenje vremena. Morate snažno tresti 

tijekom prvih 10 sekundi kako bi se dvije otopine potpuno izmiješale. Jako je važno da ne 

skratite vrijeme protresanja epruvete. 

6. Vratite epruvetu u Erlenmeyerovu tikvicu, otvorite poklopac i promatrajte pažljivo otopinu unutar 

epruvete. Pomoći će Vam ako zaklonite dnevno svjetlo pomoću ruku. U konačnici, opazit ćete 

bljesak plavog svjetla kroz čitavu otopinu. U tom trenutku zaustavite mjerenje vremena.    

7. Bez odgađanja stavite metalni štapić digitalnog termometra u crnu epruvetu. Čekajte da se 

očitanje temperature stabilizira (obično 10–30 s) i zabilježite reakcijsko vrijeme i temperaturu.   

8. Pomoću pincete uklonite malu epruvetu za centrifugiranje iz crne epruvete. Nakon svakog 

eksperimenta, ispraznite i isperite obje epruvete i osušite ih s pomoću papirnatih maramica.  

 

Mjerni podaci i njihova obrada 

P2.1 U navedenoj tablici zabilježite rezultate za prvi skup koncentracija (konc. set #1). Korigirajte 

očitanu temperaturu koristeći kalibracijsku konstantu termometra. Potražite vrijednost 

koeficijenta normiranja nx→25 za svaku temperaturu u tablici P2 i normirajte na 25 °C. Malo je 

vjerojatno da vrijednost temperature koju ste očitali nije navedena u tablici P2, ali ako se to 

dogodi, zatražite odgovarajuću vrijednost nx→25 od asistenta. 

Napomena: Tolerancija za točne vrijednosti je ±0.1 cm3; tolerancija za točne vrijednosti normiranih 

vremena za prvi skup koncentracija (konc. set #1) iznosi ±2.3 s. 

(Napravite onoliko ponavljanja koliko smatrate potrebnim. Bodovat će se prihvaćena vrijednost.) 

 ponavljanja 
reakcijsko 
vrijeme / s 

(1 decimala) 

očitana temp./ 
°C 

(1 decimala) 

normirana 
temp./ °C 
(1 decim.) 

reakcijsko vrijeme 

normirano na 

25 °C / s 

(3 značajne 

znamenke) 

konc. set 
#1 

1     

2     

3     

Prihvaćena vrijednost normiranog reakcijskog vremena za prvi 
koncentracijski skup (konc. set #1) 
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P2.2 U navedenoj tablici zabilježite svoje eksperimentane rezultate, korigirane temperature i 

izračunajte reakcijska vremena normirana na 25 °C za drugi skup koncentracija (konc. set 

#2). 

Napomene: Kao i kod titracija, tolerancija za točne vrijednosti iznosi ±0.1 cm3; tolerancija za točne 

vrijednosti normiranih vremena za drugi skup koncentracija (konc. set #2) iznosi ±3.0 s. 

(Napravite onoliko ponavljanja koliko smatrate potrebnim, nije neophodno da ispunite 

sve redove u tablici. Bodovat će se samo prihvaćene vrijednosti.)  

 ponavljanja 
reakcijsko 
vrijeme / s 

(1 decimala) 

očitana 
temperatura / 

°C 
(1 decimala) 

normirana 
temperatura  

/ °C 
(1 decimala) 

reakcijsko vrijeme 

normirano na 25 °C / s 

(3 znač. znamenke) 

konc. 
set #2 

1     

2     

3     

Prihvaćena vrijednost normiranog reakcijskog vremena za 
drugi koncentracijski skup (konc. set #2)  

P2.3 Na temelju postupka i koncentracija osnovnih otopina (navedenih u Popisu kemikalija i u 

tekstu zadatka), izračunajte početne koncentracije cisteina, bakra i H2O2 za oba skupa 

koncentracija.  

Izrazite reakcijska vremena (t1 i t2) iz P2.1 i P2.2 u minutama i izračunajte odgovarajuće 

brzine reakcije (v1 i v2), izražene kao brzine smanjenja koncentracije cisteina, iskazane u 

mmol dm−3 min−1. Pretpostavite da je brzina smanjenja koncentracije cisteina konstantna 

tijekom reakcije. 

Ako niste riješili zadatak, u daljnjem radu, za brzinu reakcije koristite vrijednost 11,5 za 

koncentracijski set #1 i vrijednost 5,500 za koncentracijski set #2.  

 
početne koncentracije / 

mmol dm−3 

(3 značajne znamenke) 

prihvaćeno 

reakcijsko 

vrijeme /  

min 

(4 značajne 

znamenke) 

brzina reakcije /  

mmol dm−3 min−1 

(4 značajne 

znamenke)  cistein 
bakar 

[Cu] H2O2 

konc. set #1 

  

   

konc. set #2    

 

P2.4 Pretpostavite da se jednadžba brzine reakcije može izraziti kao:  
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 v = k H2O2
p 

koristeći svoje ekperimentalne podatke izračunajte parcijalni red reakcije p s obzirom na 

H2O2. Zapišite svoj odgovor na dvije decimale i pokažite postupak izračuna.   

Odgovor:   p =  

Postupak: 

 

 

 

 

 

 

Realniji izraz brzine potrošnje cisteina je kompliciraniji i bliži ovom obliku: 

 v =  kρH2O2 Cu  + k2 Cu  

P2.5 Koristeći podatke iz P2.3, odredite ovisnost v o [H2O2] kao linearnu funkciju kako bi pronašli 

koeficijent smjera i odsječak. Zapišite oba rješenja s četiri značajne znamenke. Ako niste 

riješili zadatak, za daljnje izračune za a i b koristite brojčane vrijednosti 11,5. 

Odgovori (ne uključujte postupak, ali navedite jedinice): 

  v = aH2O2  + b  a =    b =   

P2.6 Koristite numeričke vrijednosti iz P2.5 kako bi procijenili vrijednost konstanti brzine k1 i k2. 

Zapišite vrijednosti s 3 značajne znamenke. 

Odgovori (navedite jedinice): 

k1 =      k2 =  

Postupak: 
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Tablica P2. Koeficijenti normiranja nx→25 za prevođenje reakcijskih vremena mjerenih pri različitim 

temperaturama na vremena koja predstavljaju reakciju na 25.0 °C. 
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Zadatak 3 

13 % ukupnih 
bodova 

pitanje 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5  

maks. 
bodovi 

3 20 2 2 16  

postignuti 
bodovi 

     
 

pitanje 3.6 3.7 3.8 3.9 3.10 ukupno 

maks. 
bodovi 

4 20 2 4 2 75 

postignuti 
bodovi 

     
 

 

Zadatak P3. Identifikacija mineralne vode  

U Slovačkoj ima puno izvora mineralnih i termalnih voda. Mineralne vode s uravnoteženim 

sastavom i prirodnim ili modificiranim sadržajem ugljikovog dioksida prodaju se za dnevnu 

konzumaciju. Te vode ne sadrže nitrite, nitrate, fosfate, fluoride i sulfide, a niti željezo ili mangan.  

Masena koncentracija najvažnijih iona navedena je na pakiranju.  

Vaš zadatak je identificirati robnu marku mineralne vode u Vašem uzorku na temelju tablice P3.1. 

Napomena: CO2 je uklonjen iz uzorka. 

 

Tablica P3.1. Masena koncentracija iona u izabranim mineralinim vodama Slovačke. (Prema navodima 
proizvođača.) 

No. robna marka 
masena koncentracija iona / mg dm

−3
 

Ca
2+

 Mg
2+

 Na
+
 K

+
 Cl

−
 SO4

2−
 HCO3

−
 

 

  

1 Kláštorná 290 74 71 16 15 89 1 341

2 Budišská 200 50 445 50 25 433 1 535

3 Baldovská 378 94 90 0 78 215 1 557

4 Santovka 215 67 380 45 177 250 1 462

5 Slatina 100 45 166 40 104 168   653

6 Fatra 45 48 550 16 36 111 1 693

7 Ľubovnianka 152 173 174 5 10 20 1 739

8 Gemerka 376 115 85 0 30 257 1 532

9 Salvator 473 161 214 30 116 124 2 585

10 Brusnianka 305 101 187 35 59 774   884

11 Maxia 436 136 107 18 37 379 1 715
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Napomene: 

 Koristite propisane simbole.   

 Na raspolaganju Vam je kation-izmjenjivačka smola (catex) u protoniranom obliku (H+ formi). 

Za rad s catexom koristite široku kapaljku. Ako je potrebno, dodajte malo deionizirane vode da 

se smola ne osuši.   

 Koncentracije standardnih otopina:  

c(NaOH) = 0,2660 mol dm−3 c(EDTA) = 5,965 × 10−3 mol dm−3 

Postupak 

1.a Odmjerite 5,00 cm3 catexa u menzuru (volumen V1). Zatim, 

koristeći deioniziranu vodu prenesite catex u titracijsku tikvicu. 

Dodajte odgovarajuću količinu deionizirane vode tako da se 

suspenzija može dobro miješati i da možete promatrati boju 

otopine iznad catexa.  

1.b Dodajte 3–4 kapi bromtimol–plavila (BTB) i oko 1 g (pola žličice) 

krutog NaCl. Kada se NaCl otopi, titrirajte čitavu suspenziju 

standardnom otopinom natrijeva hidroksida (volumen V2) do 

promjene boje iz žute u plavu. U blizini točke ekvivalencije, titrirajte 

polako i dobro miješajte tako da eventualno prisutni analit iz catexa 

može difundirati u otopinu. Ponovite eksperiment ako je potrebno.     

1.c Nakon titracije dekantirajte (odlijte) i bacite veći dio vodene otopine 

iznad catexa, a suspenziju catexa odložite u za to predviđenu posudu (Waste catex). 

P3.1 Napišite sve kemijske reakcije koje se javljaju u prvom koraku (korak 1). Catex u 

protoniranom obliku prikažite kao R–H, a indikator kao HInd. 

 

 

  

← Catex level (5.00 cm
3
) 
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P3.2 Unesite eksperimentalne i prihvaćene vrijednosti iz prvog koraka (korak 1) u tablicu.   
 

  (Ne morate ispuniti sve redove u tablici.) 

analiza 

No. 

volumen catexa  

V1 / cm3 

utrošak NaOH  

V2 / cm3 

1 

5,00 

 

2  

3  

Prihvaćena vrijednost V2 

(4 značajne znamenke) 
 

 

P3.3 Koristeći prihvaćenu vrijednost V2, izračunajte volumni kapacitet ionske izmjene (ion 

exchange volume capacity) Qv(H
+) i izrazite ga u mmol cm−3. 

Izračun: 

 

 

 

 

 

Ako niste izračunali Qv(H
+), u daljnjem radu koristite vrijednost 1,40 mmol cm−3.  

 

2.a Koristeći menzuru, odmjerite 5,00 cm3 nabubrene catex smole (volumen V3). Odmjereni 

catex kvantitativno prenesite u čašu od 250 cm3. Koristeći pipetu, dodajte 50,00 cm3 Vašeg 

analita (volumen V4). Otprilike 5 minuta povremeno miješajte smjesu. Koristite 

Erlenmeyerovu tikvicu kao stalak za lijevak i sakupite filtrat. Zatim filtrirajte catex kroz sinter-

lijevak (poroznosti S1) i isperite deioniziranom vodom do neutralnog pH (provjerite pH 

papirom). Bacite filtrat. 

2.b Koristeći deioniziranu vodu, kvantitativno prenesite catex iz lijevka u titracijsku tikvicu. 

2.c Dodajte 3–4 kapi bromtimol-plavila i oko 1 g (pola žličice) krutog NaCl i titrirajte suspenziju 

standardnom otopinom natrijeva hidroksida (volumen V5) do promjene boje iz žute u plavu. 

Ponovite eksperiment ako je potrebno.  

2.d Nakon titracije dekantirajte (odlijte) i bacite veći dio vodene otopine iznad catexa, a 

suspenziju catexa odložite u za to predviđenu posudu (Waste catex). 

P3.4 Napišite jednadžbe reakcija ionske izmjene. Jednovalentne i dvovalentne ione označite s M+ 

i M2+. 
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P3.5 Unesite u tablicu eksperimentalne i prihvaćene vrijednosti iz drugog koraka (korak 2).  

  (Ne morate ispuniti sve redove.) 

analiza 

No. 

volumen 
catexa  

V3 / cm3 

volumen uzorka 

V4 / cm3 

utrošak NaOH  

V5 / cm3 

1 

5,00 50,00 

 

2  

3  

Prihvaćena vrijednost V5 

(4 značajne znamenke) 
 

 

P3.6 Pretpostavite da su svi ioni u otopini M+ ioni. Za prihvaćenu vrijednost V5, izračunajte ukupnu 
množinu kationa u 1 dm3 mineralne vode (molarnu koncentraciju M+). Prikažite izračun 
ukupne koncentracije kationa računate kao M+, c*(M+), i izrazite u mmol dm−3. 

Izračun: 

 

Ako niste izračunali c*(M+), koristite vrijednost 35,00 mmol dm−3 za daljnje izračune. 

 

U slijedećem koraku, radit ćete kompleksometrijsku analizu kako bi odredili ukupnu koncentraciju 

Ca2+ i Mg2+ (od sada nadalje, označenu kao M2+). 

3.  Odpipetirajte 10,00 cm3 (V6) uzorka mineralne vode u tikvicu za titraciju i dodajte oko 25 cm3 

deionizirane vode. Dodajte 3 cm3 otopine pufera. Na vrhu špatule dodajte indikator Eriochrome 
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black T (EBT) i titrirajte sa standardnom otopinom EDTA do promjene boje iz crvene u plavu 

(V7). 

P3.7 Upišite u tablicu eksperimentalne i prihvaćene vrijednosti iz koraka 3.   

 

  (Ne morate ispuniti sve redove.) 

analiza 

No. 

volumen uzorka 

V6 / cm3 

utrošak EDTA 

V7 / cm3 

1 

10,00 

 

2  

3  

Prihvaćena vrijednost V7 

(4 značajne znamenke) 
 

 

P3.8 Iz prihvaćene vrijednosti volumena V7, izračunajte množinsku koncentraciju M2+ kationa u 
mineralnoj vodi c(M2+) i izrazite u mmol dm−3. 

Izračun: 

 

Ako niste odredili c(M2+), za daljnje račune koristite vrijednost 15,00 mmol dm−3. 

 
4. Za identifikaciju mineralne vode u daljnjim koracima koristite tablicu P3.2. 

 
P3.9 U tablicu P3.2 upišite dobivene podatke iz zadataka P3.6 i P3.8 i označite (V) koje se 

vrijednosti c(M2+) i c*(M+) približno podudaraju (±10 %) s deklariranim vrijednostima za 

pojedinu vrstu mineralne vode.   
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Tablica P3.2  

mineralna voda podaci proizvođača podudaranje s eksperimentom 

No. robna marka  
c(M

2+
) / 

mmol dm
−3

 

c(M
+
) / 

mmol dm
−3

 

konc. M
+
 

kationa  

c*(M
+
)
 
/ 

mmol dm
−3

 

podudaranje 

za c(M
2+

) 

podudaranje 

za c*(M
+
) 

Vaše eksp. vrijed.  XXX  XXX XXX 

1 Kláštorná 10,30 3,50 24,1   

2 Budišská 7,06 20,63 34,7   

3 Baldovská 13,32 3,91 30,5   

4 Santovka 8,13 17,67 33,9   

5 Slatina 4,35 8,25 16,9   

6 Fatra 3,11 24,32 30,5   

7 Ľubovnianka 10,92 7,70 29,5   

8 Gemerka 14,13 3,70 32,0   

9 Salvator 18,46 10,07 47,0   

10 Brusnianka 11,79 9,03 32,6   

11 Maxia 16,50 5,11 38,1   

 

P3.10 Na temelju Vaših rezultata, odredite koji ste uzorak mineralne vode analizirali. Označite 

kvačicom (V) redni broj (brojeve) mineralne vode (mineralnih voda).  

No.  robna marka No.  robna marka 

 

  

1 Kláštorná 7 Ľubovnianka

2 Budišská 8 Gemerka

3 Baldovská 9 Salvator

4 Santovka 10 Brusnianka

5 Slatina 11 Maxia

6 Fatra 12 other
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