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Predmluva

Skripta zahrnuji zakladni poznatky a postupy pro kvalitativni i kvantitativni analyzu
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Skripta prfedpokladaji dobré znalosti obecné a anorganické chemie a pfi praktickém
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1. Uvod.
1.1. Definice a rozdéleni analytické chemie.

Analyticka chemie je obor chemie, ktery zkouma slozeni (= kvalitu) a mnozstvi
(= kvantitu) latek. Proto se rozdéluje na kvalitativni analytickou chemii a kvantitativni
analytickou chemii.

Kvalitativni analyticka chemie (= kvalitativni analyza) zkouma slozeni studované
latky. Kvalitativni_analyzou se dokazuje pfitomnost prvkt (v podobé atom( nebo
jednoduchych i sloZzenych iontl, popf. charakteristickych skupin) ve zkoumané latce.
Vysledkem kvalitativni analyzy je zpravidla pojmenovani zkoumané latky.

Kvantitativni analyticka chemie (= kvantitativni analyza) méfi mnozstvi studované
latky. Kvantitativni _analyzou se stanovuje latkové mnozstvi, hmotnost nebo
koncentrace zkoumané latky.

V technické praxi se analyzuji nejriznéjSi materialy a latky, napf. pitha nebo odpadni
voda, slitiny, rudy, uhli, primyslova hnojiva, stavebni materidly (cement, vapno, malta,
beton), kaolin, zemédélska puda. Nékteré analyzované materidly maji v riznych &astech
svého celkového objemu rdzné slozeni (napf. rudy, uhli). Proto je nutné ze zkoumaného
celku (napf. 50 vagona rudy nebo uhli) odebrat €ast, jejiz slozeni odpovida primérnému
sloZeni celku. Zakladnim pozadavkem pfii analyze velkého mnozstvi latky je spravny
odbér mensiho mnozstvi latky z celku. Toto mensi mnozstvi latky odebrané z celku se
nazyva vzorek. Vzorek musi byt stejnorody a svym slozenim odpovidat primérnému
slozeni celku.

Metody (= zpusob prace) kvalitativni i kvantitativni analyzy Ize rozdélit podle riznych
kriterii:

1. Podle zplisobu prace se zkoumanou latkou (= vzorkem):

a) metody chemické — jsou zalozené na chemickych reakcich zkoumané latky;
b) metody instrumentalni — jsou zaloZzené na Sirokém vyuziti pfistrojové a vypocetni
techniky.

2. Podle hmotnosti zkoumané latky (= vzorku):

a) metody makroanalytické — hmotnost zkoumané latky je vétsi nez 10" gramu, popf. vice
nez 10 ml latky nebo jejiho roztoku;

b) metody semimikroanalytické — hmotnost zkoumané latky je 10" az 102 gramu
(100 — 10 mg), popf. 3 az 0,1 ml latky nebo jejiho roztoku;

c) metody mikroanalytické — hmotnost zkoumané latky je 10° az 10° gramu
(10 — 1 mg), popf. 0,1 az 0,01 ml latky nebo jejiho roztoku.

2. Kvalitativni chemicka makroanalyza anorganickych slouéenin.
2.1. Chemické reakce pouzivané v kvalitativni analyze.

Vétsina anorganickych slou€enin ma iontovou strukturu. Jsou rozpustné ve vodé
a ve vodném roztoku ionizovany. Jsou elektrolyty. Z tohoto divodu dokazujeme v roztoku
pritomné kationty a anionty. Anionty vétSinou v roztoku byvaji pfitomné v nezménéné
podobé (tak jak vznikly rozpusténim latky). Mnoho kationtd d-prvkd vSak v roztoku hydratuje
a tvofi komplexni Castice, vétSinou charakteristické barvy. Barva roztoku usnadnuje urCeni
kationtu. V hydratované podobé se kationty také dokazuji. Napt. Cu®* se ve vodném roztoku
dokazuje jako [Cu(H20)4**

Chemické reakce vyuzitelné v analytické chemii musi splfiovat urcité pozadavky:



1. Reakce musi byt doprovazena na prvni pohled viditelnou zménou (napf.
vylou€enim srazeniny, uplnym rozpu$ténim srazeniny, zménou barvy apod.).

2. Reakce musi mit vysokou rovnovaznou konstantu. Musi probé&hnout témeér
uplné ve sméru k produktam.

3. Reakce musi probéhnou velmi rychle (prakticky okamzité) jiz za normalni nebo
mirné zvysené teploty.

4. Reakce musi byt pro urcitou latku (= ion) nebo skupinu latek (= skupinu iontt)
charakteristicka.

Chemické reakce, kterymi dokazujeme kationty a anionty v roztoku jsou nej¢astéji
srazeci, komplexotvorné nebo redoxni.

Podle c¢tvrtého pozadavku rozliSujeme v analytické chemii reakce skupinové
selektivni a specifické.

Skupinové reakce jsou reakce, pri kterych reaguje s uréitym reaktantem
(= skupinovym ¢inidlem) stejnym zpusobem (napf. vznikem srazeniny stejné barvy) cela
skupina iontd. Zvoleny reaktant se proto nazyva skupinové cinidlo. Skupinové reakce
umoznuji rozdéleni desitek kationtdl a anionti do analytickych tfid. Reakce se
skupinovymi €inidly slouzi nejen poznani, do které skupiny iontd hledany (= dokazovany) ion
patfi, ale také k postupnému oddélovani iontl od sebe v pfipadé analyzy smési vice latek.

Selektivni (= vybérové) reakce jsou reakce, pri kterych s uréitym reaktantem (=
selektivnim [vybérovym] cinidlem) reaguje stejnym zpisobem jen nékolik iontt téze
analytické tridy.

Specifické reakce jsou reakce, pfi kterych se specifickym ¢inidlem reaguje
charakteristickym zplisobem jen jediny ion vedle fady dalSich pfitomnych iontt.

2.2. Obecné zasady kvalitativni analyzy.

Latky urCené k analyze mohou mit skupenstvi pevne, kapalné nebo plynné. Protoze
analyza plynnych latek vyZzaduje pouziti mnohdy velmi slozitych a drahych pfistroju, jsou tyto
obecné zasady vénované pouze rozboru latek pevného skupenstvi, popf. jejich vodnych
roztoku. Pfi analyze je vhodné dodrzovat tyto obecné zasady:

1. Nikdy k analyze nepouzit vSechen vzorek. Cast vzorku je nutné uschovat pro
pfipad opakovani nékterého dikazu a pro ovéreni spravnosti analyzy.

2. Podle mnozstvi vzorku (po odeéteni ¢asti podle bodu 1) zvolit vhodnou
pracovni metodu (makroanalyticka nebo semimikroanalyticka).

3. VSechna pozorovani peclivé zaznamenavat, nespoléhat se na pamét.

4. Pred vlastni analyzou provést popis vzorku a potom s malym mnozstvim
vzorku predbézné (= orienta¢ni) zkousky a pozorovani.

5. Teprve po provedeni pfedbéZznych zkouSek pracovat s roztokem vzorku a
provést nejprve dikaz kationtll a potom aniont.

6. Uzkostlivé dbat na éistotu pouzivaného nadobi a chemikalii pouzivanych jako
€inidly (oznaceni p.a.). Pouzivat zasadné jen destilovanou vodu.

2.3. Popis vzorku.

Zaznamenavame vzhled, barvu, zapach, rozpustnost nékolika krystalkl ve vodé,
popf. v jinych rozpoustédlech, pH vodného roztoku.



2.4. Predbézné zkousky.

PredbéZné zkousky se provadéji s malou ¢asti vzorku pevného skupenstvi. Proto se
nazyvaji zkousky (= reakce) "na suché cesté". Tyto zkousky zakladni informace o
jsou: zkouska v plameni, Zihani na dfevném uhli, zkouska zfedénou kyselinou sirovou,
zkouSka koncentrovanou kyselinou sirovou a zkouska rozpustnosti.

2.4.1. Zkouska v plameni.

Pro tuto zkou$ku je nutné zhotovit lopati¢ku roztepanim médéného nebo Zelezného
dratu. Nékteré zkousky se provadéji v ocku platinového dratku.

Na lopatiCku polozime nékolik krystalki vzorku, zvolna pfiblizujeme k oxida¢nimu
plameni a pozorujeme, jak se vysuSuje, odpafuje, zda té€ka, taje nebo se rozklada.
Odhadujeme, zda tyto zmény nastavaiji pfi teplotach nizkych nebo vysokych. Potom vzorek
dame pfimo do oxidac¢niho plamene a pozorujeme vSechny zmény vzorku. PfedevSim si
v8imame, zda vedle béZného zbarveni plamene nezpozorujeme v nékterém okamziku
alespon zablesk jiného zbarveni. Z pozorovanych zmén lze ziskat prvni informace o vzorku:

a) latka praska (= dekrepituje) — vzorek obsahuje latky s krystalovou vodou, barevny
hydrat pfitom zpravidla zbéla, napf. CuS0O,4.5 H,O — modry, CuSO, bezvody — bily;

b) latka vybuchuje — jsou pfitomné dusi€énany, dusitany, chloreénany nebo chloristany
(zpravidla alkalickych kovu);

c) latka téka (= sublimuje) — ¢asto je tento jev doprovazen vznikem bilého dymu. NejCastéji
se jedna o amonné slouceniny;

d) latka se tavi a po zchladnuti tavenina ztuhne ve sklovinu — jsou pfitomné boritany
nebo fosfore€nany (nejCastéji alkalickych kovu);

e) latka hofi — jedna se o organické slou€eniny;

f) latka barvi plamen — zejména kationty alkalickych kova a kova alkalickych zemin
barvi oxida¢ni plamen charakteristickou barvou. Tato zkouska se provadi s platinovym
dratkem do jehoz oCka se nabere nékolik krystalki zkoumané latky a vlozi do povrchové
oblasti oxidacniho plamene v jeho spodni Casti. Pfed kazdou zkouSkou je nutné dratek
dukladné ocistit v kyseliné chlorovodikové a nasledné vyzihat tak, aby nezbarvoval plamen.
Platinovy dratek se nikdy nesmi vkladat do redukéniho plamene, protoZe by se po Case
rozpadl!

Li'™ karminové éervena
Na'* intenzivné zluta
K™ fialova

Ca* oranzova

s karminové éervena
Ba?" zelena

Cu®* modrozelena

Pro tyto zkou$ky jsou nejvhodnéjSi chloridy kovl, které snadno tékaji. Proto je
vhodné vzorek ovlhcit konc. kyselinou chlorovodikovou.

S vyjimkou bodu f) Ize uvedené zmény pozorovat i pfi zahfivani nékolika krystalkd
vzorku v mikrozkumavce.

2.4.2. Zihani na difevném uhli.

PFi této zkouSce se nékolik krystalki vzorku vlozi do dulku vyhloubeném v kousku



dfevného uhli. Ziha se plamenem upravenym dmuchavkou.

Oxida€nim plamenem (vytvofenym z vnéjSi &asti oxidaniho plamene kahanu)
vzniknou na povrchu difevného uhli (po okrajich diilku) barevné nalety oxidl (ZnO — za
tepla Zluty, po vychladnuti bily nalet, CaO — bily nalet, CdO — Zlutohnédy nélet na okraiji
nabihajici duhovymi barvami [tzv. pavi oko]).

Redukénim plamenem (vytvofenym z vnitfni ¢asti oxidacniho plamene kahanu)
dojde k vyredukovani kovu, nejCastéji v podobé kulicky (Cu — Cervena barva, nejCastéji
vSak vznika houbovita hmota a to jen silnym zihanim; Pb — Seda barva, kulicka je leskla, pise
na papir a je rozpustna ve zfedéné kyseliné dusicné; Ag — stfibroleskla barva, kuli¢ka je
rozpustna ve zfedéné kyseliné dusi¢né; Sn — bila barva; Fe — SedoCerna barva, vznika
v podobé magnetického prachu rozpustného ve zfedéné kyseliné chlorovodikové nebo
sirové). Rozfoukani vzorku plamenem Ize zamezit navlhéenim vodou.

2.4.3. Zkouska ziredénou kyselinou sirovou.

Provadi se v mikrozkumavce pusobenim 1M kyseliny sirové na nékolik krystalkd
latky. V§imame si hlavné uvolfiovanych plyna a rozpustnosti latky v kyseliné. Tato zkouska
slouzi k poznani aniontd ve vzorku.

unikajici plyn zkoumana dukaz plynu
latka

oxid uhlicity uhli¢itan kapka roztoku Ba(OH), na tyCince se
zakali vylou¢enym bilym BaCO;

oxid sificity sificitan charakteristicky zapach, kysela reakce
navlhéeného indikatorového papirku

sirovodik sulfid charakteristicky ~ zapach,  navlhCeny
papirek octanem olovnatym z&erna

fluorovodik fluorid drazdivy zapach

chlorovodik chlorid charakteristicky zapach, kapka roztoku
AgNO; na tyCince se zakali vylou¢enym
bilym AgCl

bromovodik bromid kapka roztoku AgNO; na tyCince se
zakali vylou€enym nazloutlym AgBr

jodovodik jodid kapka roztoku AgNO; na tyCince se
zakali vylou€enym zlutym Agl

oxid dusicCity dusitan dusivy ¢ervenohnédy plyn
tabulka 1

2.4.4. Zkouska koncentrovanou kyselinou sirovou.

Z bezpecnostnich divodu se tato zkouska smi provadét pouze na hodinovém skle,
porcelanové misce, nejlépe v8ak na kapkovaci desti€ce. Nezbytna je ochrana zraku!
Pracovat se smi jen s nékolika krystalky vzorku a jedinou kapkou koncentrované kyseliny
sirové. Dlvodem téchto opatfeni je mozna exploze v pfipadé, Zze zkoumanou latkou je
chlore¢nan nebo nékteré organické slouéeniny.

Plasobeni koncentrované kyseliny sirové je prudké a vyrazné. Vzorek se souCasné
silné zahfiva. Reakci se uvoliuji stejné plynné produkty jako pfi pouziti zfedéné kyseliny
sirové, ale protoze koncentrovana kyselina sirova je oxidovadlo, oxiduje bromovodik na
hnédy a drazdivy brom, jodovodik na fialové pary jodu.

Chloreénany oxiduje koncentrovana kyselina sirova na hnédy, velmi explozivni



oxid chloricity.

2.4.5. Zkouska rozpustnosti.

U vzorkll anorganickych latek zkouSime postupné rozpusténi vzorku v téchto
rozpoustédlech:

voda — zfed. HCl — zfed. HNO3; — konc. HCI — konc. HNOs.

Pfi rozpousténi vzorku se snazime, aby roztok mél co nejvétsi objem pfi zachovani
dostateC¢né koncentrace zkoumané latky. Objem rozpoustédla tedy zavisi na hmotnosti
vzorku, ktery je k dispozici. Obvykle plati:

0,1 gvzorku = 10 ml roztoku
0,5gvzorku = max. 50 ml roztoku
1 g vzorku = max. 100 ml roztoku

Pfevedenim pevného vzorku do roztoku zacina druha etapa zkoumani reakcemi "na

mokré cesté", které vedou k rozdéleni iontd do skupin pomoci skupinovych Cinidel a k
naslednému didkazu iontd v jednotlivych skupinach selektivnimi a specifickymi €inidly.

Pripraveny roztok zkoumané latky je nutné rozdélit na tri ¢asti:

a) pro dukaz kationtt (skupinové, selektivni a specifické reakce)
b) pro dikaz aniontl (skupinové, selektivni a specifické reakce)
c) rezerva (pro pfipad opakovani nékterych reakci a provedeni zkousky).

2.5. Déleni a dukaz kationtu.

Dukazem kationtl vzdy zacina kvalitativni analyza vzorku. Jako prvni vzdy hledame a
dokazujeme jiz v plvodnim roztoku vzorku pfitomnost amonného kationtu. To proto, Ze
néktera analytickd CcCinidla amonny kation obsahuji. Po zjiSténi pfitomnosti (nebo
nepfitomnosti) amonného kationtu se pokracuje v hledani a dukazu ostatnich kationta.

2.5.1. Dukaz amonného kationtu.
Amonny kation Ize dokazat v zasadé dvéma reakcemi.
1. Reakce s alkalickymi hydroxidy.

Provedeni: K nékolika ml pavodniho roztoku vzorku v malé kadince pfidejte nékolik
ml 20% roztoku KOH nebo NaOH a kadinku zakryjte hodinovym sklem s pfichycenym
indikatorovym papirkem navlhéenym destilovanou vodou. Obsah kadinky mirné zahfejte.
Probihaji rekce:
NH," + OH" — H,0 + NHs(g) zapach
NH; + H,O — NH,OH (aq) indikatorovy papirek

2. Reakce s NESSLEROVYM ¢&inidlem.

Nesslerovo Cinidlo je tetrajodortutnatan draselny K;[Hgls].

Provedeni: K malému mnozstvi plivodniho roztoku vzorku v mikrozkumavce pfidejte
nékolik kapek Cinidla a alkalického hydroxidu. Vznik zlutého zabarveni az hnédé srazeniny
(podle koncentrace amonnych kationtt) je dikazem pFitomnosti NH,'*. Reakce je velice
citliva.



2.5.2. Déleni kationt do skupin.

NejCastéji se vysk1ytuj|'cimi kationty, na které Ize pfi anal¥ze roztoku vzorku narazit,
jsou: Na', K™, Ag", NH,"*, Mg*, Ca*, Sr**, Ba®*, Co*, Ni**, Cu®, Pb* Fe**, Fe*', AI*'.

Analyzovany vzorek maze byt bud smési neznamych latek nebo obsahovat jen jednu
neznamou latku. Dikaz kationtl v jejich libovolné smési bez pfedchoziho oddéleni od sebe
do mensSich skupin, pouze za pouziti specifickych €inidel, je prakticky nemozny. Je nezbytné
rozdélit kationty skupinovymi reakcemi do vétSich ¢i menSich skupin zvanych
analytické tridy a jednotlivé skupiny kationtl oddélit od sebe. Toto rozdéleni provadime
skupinovymi €inidly. Teprve v jednotlivych skupinach (= analytickych tfidach) Ize jednotlivé
kationty dokazovat selektivnimi nebo specifickymi Cinidly. Nej¢astéji pfi analyze zkoumame
jen jednu latku. Pfesto je nezbytné i jediny kation obsazeny ve zkoumané latce nejprve
zaradit do prislusné analytické tridy (= skupiny) reakci se skupinovymi €inidly.

Bylo vypracovano mnoho postupt déleni kationtd do analytickych tfid, vyuzivajicich
predevSim srazeci reakce. Stale je vSak nejpouzivanéjsi klasicky zpusob vypracovany
némeckym chemikem FRESENIEM (1841) a zdokonaleny némeckym chemikem
BOTTGEREM (1925) zvany sirovodikovy zplisob.

2.5.2.1. Sirovodikovy zpusob déleni kationta.

Tento zplsob rozdéluje kationty do péti analytickych tfid za pouziti Ctyr
skupinovych c¢inidel. Je zaloZen na postupné tvorbé nerozpustnych chloridd, sulfidd a
uhli¢itand a postupném oddélovani jejich srazenin od zbyvajiciho roztoku.

Trida Skup. €inidlo Kationty Srazenina
I zfedéna HCI Ag", Pb* AgCl, PbCl,
IL. H,S v kyselém prostf. | Cu* CuS
M. (NH,):S v neutralnim | AP, Fe*, Fe®*, Co”™, | AI(OH);, FeS, Fe,Ss,
prostiedi Ni%* CoS, NiS
Iv. (NH4)ch3 C32+, Sr2+, Ba2+ CaCO3, SFCO3, BaCO3
V. nema Mg”*, Na™, K™ (NH,™) | Zzadna
tabulka 2

Déleni témito skupinovymi Cinidly je jiz soucasti dokazovani jednotlivych iontd. Proto
poradi pouziti skupinovych ¢inidel nelze ménit. Nelze napf. srazet uhli¢itanem amonnym
kationty IV. tfidy, aniz bychom predtim z roztoku oddélili kationty I. — lll. tfidy, protoze s
uhli¢itanem amonnym rovnéz vytvareji nerozpustné uhlicitany

2.5.3. Dukaz kationtt selektivnimi a specifickymi €inidly.
1. Kationty |. tFidy.

Ag"

€inidlo: K,CrO,4

reakce (pozorovana zména): temné Cervena srazenina Ag,CrO, snadno rozpustna ve zfed.
HNO; i v NH; (aq).

Pb*

¢inidlo: K,CrO4
reakce (pozorovana zména): zluta srazenina PbCrO,.




2. Kationty Il. tridy.
Cu®*

€inidlo: K4[Fe(CN)g]
reakce (pozorovana zména): v neutralnim nebo slabé kyselém prostiedi vznika
Cervenohnéda srazenina.

€inidlo: kupron
reakce (pozorovana zména): ve slabé kyselém prostfedi vznika zelena srazenina,
nerozpustna ve zfedéném amoniaku.

3. Kationty lll. tridy.

AP

¢inidlo: alizarin

reakce (pozorovana zména): cihlové Cerveny lak. Ke kapce roztoku na filtraCnim papife
pfidat kapku Cinidla a ovanout parami amoniaku.

€inidlo: alizarinsulfonan sodny
reakce (pozorovana zména): cihlové Cerveny lak. Ke kapce roztoku na filtraCnim papife
pfidat kapku Cinidla a ovanout parami amoniaku.

Fe**

€inidlo: K4[Fe(CN)g]

reakce (pozorovana zména): ve slabé kyselém prostfedi vznika intenzivné modra
srazenina berlinské modfi.

€inidlo: KCNS

reakce (pozorovana zména): ve slabé kyselém prostfedi vznika intenzivné Cerveny roztok,
zbarveni Ize vytfepat do etheru.

€inidlo: kyselina salicylova

reakce (pozorovana zména): ve slabé kyselém prostfedi vznika intenzivné Cervenofialovy
roztok.

¢inidlo: kyselina chromotropova
reakce (pozorovana zména): v pfitomnosti octanu sodného vznika intenzivné hnédy roztok.

Fe?*

€inidlo: K;[Fe(CN)g]
reakce (pozorovana zména): modra srazenina berlinské modfi.

Cinidlo: K4Fe(CN)s]
reakce (pozorovana zména): bila sraZenina, ktera na vzduchu postupné modra az do barvy
berlinské modfi. (Casto modra ihned.)

€inidlo: dimethylglyoxim
reakce (pozorovana zména): v amoniakalnim prostfedi vznika intenzivné Cerveny roztok. K
1 ml vzorku pfidat 1 ml €inidla a potom po kapkach konc. amoniak.

Co**

€inidlo: thiosiran sodny
reakce (pozorovana zména): na filtraCnim papiru rozdrceny krystalek thiosiranu pokropit
kapkou vzorku. Krystalova drt’ se zbarvi jasné modre.

€inidlo: dusitan draselny
reakce (pozorovana zména): v pifebytku dusitanu vznikne Zluta srazenina K;[Co(NO;)g].



NiZ*

ginidlo: dimethylglyoxim (Cugajevovo &inidlo)
reakce (pozorovana zména): ve slabé zasaditém prostfedi vznika Cervena krystalicka
sraZenina.

4.Kationty IV. tridy.
ca*

¢inidlo: plamenova zkouska

¢inidlo: kyselina Stavelova (Stavelan amonny)
reakce (pozorovana zména): bila srazenina Stavelanu vapenatého.
2+

Sr
¢inidlo: plamenova zkouska

€inidlo: K,CrO4
reakce (pozorovana zména): svétle zZluta srazenina SrCrO,4 rozpustna v kyseliné octové.
2+

Ba

¢inidlo: K,CrO4
reakce (pozorovana zména): zluta srazenina BaCrO,4 nerozpustna v kyseliné octové.

¢inidlo: plamenova zkouska.

5. Kationty V. tridy.

2+

Mg
€inidlo: fosfore€nan amonny
reakce (pozorovana zména): bila srazenina NH;MgPO,.

€inidlo: 8-hydroxychinolin

reakce (pozorovana zména): svétle zZluta krystalicka srazenina vznikajici pfidanim 1 kapky
1% ethanolového roztoku c&inidla ke 2 — 3 kapkam vzorku s kapkou amoniaku.

Na"

¢inidlo: plamenova zkouska

K"

€inidlo: dipikrylamin sodny (kalion)

reakce (pozorovana zména): ve slabé alkalickém prostfedi vznika oranzovocCervené
zbarvena srazenina.

¢inidlo: tetrafenylboritan sodny
reakce (pozorovana zména): k 1ml roztoku vzorku slabé okyseleném kys. octovou pfidat 1
ml Cinidla. Vznikne bila krystalicka srazenina.

€inidlo: plamenova zkouska

2.6. Rozdéleni a dikaz aniontu.

Dukaz aniontd ve vzorku se provadi vzdy az po provedeném zjisténi kationtd. Jestlize
je vzorek rozpustny ve vodé, potom pfitomnost nékterych kationtd vyluuji pFitomnost
nékterych anionta.

Napt. je-li ve vzorku dokazéana pfitomnost Ca®*, nemiize byt v roztoku vzorku siran
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nebo uhligitan. Podobné&, je-li prokazana v roztoku vzorku pfitomnost Ag', nemlze byt
vzorek chlorid, bromid, jodid, fosfore¢nan, sifi€itan, chroman, uhlicitan.

V pfipadé, Ze vzorek neobsahuje barevné kationty, Ize podle zbarveni roztoku
usoudit na pfitomnost nékterych aniontd. Bezbarvé roztoky vzorkid nemohou tyto anionty
obsahovat:.

CrO,* Zluté zbarveni
Cr,0,% oranzové zbarveni
MnO," fialové zbarveni.

Pro analytické ucely se anionty rozdéluji do tfi tfid. (V nasledujicim rozdéleni jsou
uvedeny jen nej¢astéji se vyskytujici anionty.)

. trida aniontd: SO,%,P0,>,C0O5%,CrO,2.

Skupinovymi ¢€inidly jsou vodné roztoky Ba(NO;). nebo BaCl, a AgNO;.
(Vlastnimi ¢inidly jsou Ba** a Ag', které s uvedenymi anionty reaguji za vzniku
nerozpustnych soli, s vyjimkou Ag,SO, a AgF, které jsou ve vodé rozpustné). Dale se
zkouma rozpustnost srazenin barnatych soli ve zfedéné kyseliné chlorovodikové (HCI
: H,O =1 : 2) a chovani srazenin stfibrnych soli po zahrati.

Ba* Ag" reakce srazeniny | reakce srazeniny
barnaté soli se | stfibrné soli po
zied. HCI zahrati

BaS0,(s) bila Ag.S0,4(aq) nerozpustna srazenina nevznika

Ba3(POy).(s) bila AgsPOy(s) Zluta rozpustna nemeni se

BaCO;s(s) bila Ag,CO;(s) zluta rozpustna  (unika | z€erna vylouc¢enym
COz) AgzO

BaCrO,(s) zluta Ag2CrO,(s) rozpustna nemeni se

Cervenohnéda
tabulka 3

Il. tfida aniontd: CI",Br' 1"

Skupinovym ¢éinidlem je vodny roztok AgNOs; (resp. Ag'’, ktery s uvedenymi
anionty reaguje za vzniku nerozpustnych -idd. Dale se zkouma rozpustnost vzniklych
srazenin v konc. vodném roztoku amoniaku.

Ag" barva rozpustnost srazeniny

v konc. roztoku NH;

AgCl bila rozpousti se za vzniku
[Ag(NH;),|Cl

AgBr nazloutla rozpousti se za vzniku
[Ag(NH;),]Br

Agl Zluta nerozpousti se

tabulka 4

lll. tfida aniontt: NO," ,NO;" MnO,".

Nesrazeji se zadnym cinidlem. Jejich dikaz je nutné provést specifickymi nebo
selektivnimi €inidly.

K dikazu aniontd 1. a Il. tfidy Casto staci provést jen reakce se skupinovymi Cinidly.
Presto je vhodné (k provedeni 100% dukazu) presvéd it se o pritomnosti zjiSténého aniontu i
jeho reakci se specifickym nebo selektivnim Cinidlem.



2.6.1. Dukaz aniontu selektivnimi a specifickymi €inidly.
1. Anionty |. tFidy.
Dikaz SO,*
Siranovy anion se dokazuje jako BaSOj,.
Dukaz PO,*

Molybdenova soluce srazi Zlutou srazeninu molybdatofosfore€nanu amonného.

zahfati na 40 °C, velmi zfedéné teprve po nékolika hodinach. Molybdatofosfore¢nan oxiduje
benzidin na benzidinovou modf a sam se redukuje na molybdenovou modrf (dvojité modré
zbarveni).

Diikaz COs*
Vodny roztok chloridu rtutnatého srazi bilou srazeninu HgCO3.
Dakaz CrO,*

Kyselina chromotropova vytvafi po pfidani kapky konc. HNO; ke vzorku fialové
Cerveny roztok. Difenylkarbazid nebo difenylkarbazon po okyseleni vzorku zfed. H,SO,
fialové Cervené zbarveni vytiepatelné do amylalkoholu.

2. Anionty Il. tridy.
Dakaz CI"

Provadi se dusi¢nanem stfibrnym. Vznikla srazenina AgCl se rozpousti jiz ve
zfedéném amoniaku.

Dtikaz Br'"

Konc. kyselina sirova rozklada bromidy za vyvoje bromovodiku a hnédych par bromu.
Podobné konc. H,SO4 + MnO;, vyvijeji za tepla ¢ervenohnédy brom.

Diikaz I

Konc. kyselina sirova jiz za studena oxiduje jodidy, vznikaji fialové pary jodu.
Podobné i konc. kys. dusi¢na.

3. Anionty lll. tridy.
Diikaz NO,"

Rhodanid draselny vytvari v okyselenych roztocich dusitant ¢ervené zbarveni. Brucin
v prostfedi zfedéné kyseliny sirové se barvi Cervené.
Dikaz NO;"

Difenylamin v konc. kyseliné sirové se barvi roztoky dusi¢nanl intenzivné modfe.
Brucin se v prostfedi konc. kyseliny sirové barvi ervené (zbarveni pfechazi v oranzové a
Zluté)
Ditkaz MnO,"

Na filtraéni papir dame kapku roztoku manganistanu. Ve vlakniné papiru nastane
redukce na MnO,. Po pfidani kapky benzidinu v kyseliné octové, vznikne modra skvrna.




2.7. Otazky a ukoly.

. Co znamena dukaz latky a stanoveni latky.

. Co je analyticky vzorek a jaké pozadavky na néj klademe?

. Které pozadavky musi splfiovat chemické reakce pouzivané v analytické chemii?

. Co jsou skupinové, selektivni a specifické reakce?

. Co jsou skupinova, selektivni a specificka Cinidla?

. Co jsou analytické tfidy?

. Podle ¢eho se rozdéluji kationty do analytickych t¥fid?

. Podle ¢eho se rozdéluji anionty do analytickych tfid?

. Cim se ligi reakce "na suché cest&" od reakci "na mokré cest&"?

10. Kterou zkouskou na suché cesté dokazete ptitomnost: K, Ca**, CIO;", PO,>, hydratu,
organické slouéeniny, COs%, SOs*, Br", I". Jaké jdou pozorované zmény pfi té&chto
zkouSkach?

11. Vysvétlete zpusoby dikazu NH,'.

12. Kterymi organickymi &inidly Ize dokazat: AI**, Cu*, Fe**, Ni#*, Mg, K'*?

13. Vodny roztok draselné soli ma oranzovou barvu. O jakou latku se jedna?

14. Vodny roztok dusi¢nanu ma modrou barvu. O jakou latku se jedna?

15. Roztok vzorku tvofi s Ba®* bilou sraZeninu, ktera se po pfidani zfed. HCI rozpusti za
vzniku CO,. Krystalek této latky barvi oxidacni plamen fialové. O jakou latku se jedna?

16. Roztok vzorku tvofi s Cugajevovym &inidlem &ervenou srazeninu a difenylamin v konc.
H2.SO,4 zbarvi modre. O jakou latku se jedna?

17. Roztok vzorku tvofi s kyselinou chromotropovou v pfitomnosti octanu sodného zeleny
roztok a reakci s Ag'* vznika bila sraZenina rozpustna v koncentrovaném roztoku amoniaku.
O jakou latku se jedna?

OCONOOOAPRLWN -

3. Kvantitativni chemicka makroanalyza anorganickych sloucenin.

Kvantitativni chemickou analyzou se stanovuje obsah jednotlivych latek ve vzorku.
Kvantitativni chemicka analyza je zalozena na acidobazickych, srazecich, redoxnich a
komplexotvornych pfeménach stanovovanych latek ve vzorku.

NejcastéjSi metody (= zplsoby prace) pouzivané v kvantitativni chemické analyze
jsou:

1. odmérné stanoveni (= titrace, volumetrie)
2. vazkové stanoveni (= gravimetrie).

Vazkové stanoveni je zaloZzené na srazecich pfeménach vzorku. PFi vazkovém
stanoveni pfidavame ke vzorku nadbytek Cinidla a stanovovana latka se v podobé sraZeniny
oddéli od ostatnich latek. Z hmotnosti vylouCené a vody zbavené srazeniny vypocitame
obsah (= hmotnost nebo hmotnostni zlomek) stanovované latky.

Odmérné stanoveni vyuziva vSechny chemické pfemény vzorku. Pfi odmérném
stanoveni pfidavame k roztoku vzorku odmérny roztok Cinidla pouze do skonCeni chemicke
reakce (do bodu ekvivalence) a ze spotfeby odmérného cCinidla a jeho znamé koncentrace
vypocitame obsah (= hmotnost nebo koncentraci) stanovované latky.

Protoze vazkové stanoveni vyzaduje dokonalé vysuSeni srazeniny v elektrické
susarné nebo picce a pfesné zméfeni jeji hmotnosti (nejméné na 4 desetinna mista), je jeji
praktické provadéni Casové a pristrojové naro¢né. Odmeérné stanoveni je naopak rychlé a
nevyzaduje Zadné pfistrojové vybaveni.



3.1. Odmeérna (= titra¢ni) analyza.
3.1.1. Méreni hmotnosti a objemu v odmérné analyze.

Méfeni hmotnosti a objemu jsou nejdalezitéjsi Cinnosti v provadéni odmérné analyzy.
Hmotnost pevnych latek musi byt méfena na analytickych vahach s pfesnosti + 0,000 2
gramu. Objem kapalnych latek se méfi s pfesnosti £ 0,1 ml.

3.1.1.1. Méreni hmotnosti na analytickych vahach.

Prace s analytickymi vahami — viz skripta Laboratorni cvi¢eni pro studenty Gymnazia
v Duchcové. Jsou dva zpusoby presného navazeni pozadované hmotnosti pevné latky:

1. pfimy zpusob (= pfimé vazeni)

2. diferenc¢ni zpasob (= diferenéni vazeni).

Pfi pfimém vaZeni se nejprve zvazi prazdna vazenka a potom se na ni pfidava latka
do pozadované hmotnosti. Pfimy zplsob je pomérné zdlouhavy, a proto malo pouzivany.

Pfi diferen¢nim vazeni se na laboratornich pfedvazkach nejprve zjisti pfiblizna
hmotnost vazenky. Na ni se nasype pozadovana pfiblizna hmotnost latky. Na analytickych
vahach potom pfesné zméfime hmotnost vaZenky s latkou a posléze pfesné zméfime
hmotnost prazdné vazenky (popf. i se zbytky latky, pokud nékolik krystalk(l ulpé&lo na jeji
sténé). Z rozdilu pfesnych hmotnosti "plné" vazenky a "prazdné" vazenky vypocitame
hmotnost latky. Diferenéni zpisob méfeni hmotnosti byva v pracovnim navodu vyjadfen
ustalenym slovnim spojenim, napf.: "navazte asi 0,5 g latky presné". Diferenéni zplsob
méreni hmotnosti je rychlejsi, a proto pouzivanéjsi.

3.1.1.2. Méreni objemu.

K méreni objemu kapalin pouzivame vyluéné odmérné nadoby. Protoze kapaliny
pfi zahfivani svij objem zvétSuji a pfi ochlazovani zmenSuji, je nutné pfi nékterych obzvlast
pfesnych méfenich objemu méfit i teplotu kapaliny a zméfeny objem korigovat. Na
odmérnych nadobach je proto vyznacena také teplota, pri které jsou kalibrované.
Obvykle to byva 20 °C.

Odmeérné nadoby jsou v zasadé dvojiho druhu. Nadoby kalibrované na doliti se
oznacuji In. Znamena to, Ze jestlize se takova nadoba naplni po znacku, obsahuje pfesné
ten objem kapaliny, ktery je na ni uvedeny. Odmérné nadoby kalibrované na vyliti se
oznaCuji Ex. Znamena to, ze objem oznacCeny na nadobé ziskame vylitim kapaliny z této
nadoby naplnéné po danou znacku. NejpfesnéjSi odmérné nadoby jsou odmérné bariky,
pipety a byrety.

Odmérné banky jsou kuzelové barnky s plochym dnem. Maji uzké hrdlo se znackou
(= ryskou) po celém obvodé hrdla. Pouzivaji se k pfesnému méfeni objem( pfFi pripravé
roztokl. Jsou kalibrované na doliti a je jimi mozné méfit pouze objem, ktery je na barce
uvedeny (nejcastéji 50, 100, 200, 250, 500, 1 000 a 2 000 ml). Kapaliny v barice ma byt tolik,
aby se meniskus hladiny svym spodnim okrajem dotykal rysky, pfiemz ryska musi byt
pozorovana ve vysce oci.

Pipety se pouzivaji k presnému odméfovani malého objemu kapalin (ve
vyjimecénych pfipadech maze pipetu nahradit méné pfesna odmérna zkumavka). Pipety jsou
sklenéné trubicky, na obou koncich zuzené. Jsou nedélené a délené.

Nedélené pipety jsou kalibrované pouze na jeden objem, ktery je uveden na jejich
rozsifené stfedni ¢asti( nej¢astégji 2, 5, 10, 20, 25, 50 a 100 ml).



Délené pipety jsou opatiené stupnici rozdélenou na desetiny, popf. setiny mil.
Cislovani oznadujici objem zaéina zdola.

Pipetu ponofujeme do kapaliny jen spodni ¢asti a kapalinu nasavame usty ponékud
nad znacku. Mirnym uvolnénim ukazovacku nechame prebyteCnou kapalinu vytéci zpét do
nadoby, aZ je meniskus v roviné pozadované znacky. Takto naplnénou pipetu potom
pfeneseme opatrné nad nadobu, do které chceme odméfeny objem nalit a kapalinu
nechame volné vytékat. Vytok kapaliny z pipety nikdy neurychlujeme, napf. vyfukovanim.
Protoze pipety jsou kalibrované na vyliti, posledni kapka, ktera ulpi ve vytokovém otvoru,
jiz neni soucasti uréeného objemu. Jedovaté a ziravé latky nikdy nenasavame do
pipety usty, ale pouze specialnim balénkem!

Byrety jsou dlouhé sklenéné trubice, dole zuZené a uzaviené zabrusovym kohoutem.
Cislovani oznadujici objem zaéina shora. Byrety se pouzivaji k pfesnému odméfrovani
malych objeml a predevSim ke zjiStovani spotieby ¢&inidla pfri titraci. Jsou raznych
objemu (nejCastéji 10, 25 a 50 ml). Pfi méfeni objemu musi byt byrety pfipevnéné svisle ke
nepruhlednych kapalin podle horniho okraje menisku. OCi pfitom musi byt ve vySce hladiny.
Pfi pfipravé byrety k provozu je nutné zaplnit kapalinou i ¢ast pod vypustnym kohoutem a
pfebyteCnou kapku offit filtracnim papirem. Byrety jsou kalibrované na wyliti. V
analytickych laboratofich se Casto pouzivaji automatické byrety. Pfi jejich plnéni pomoci
balénku se meniskus automaticky ustali v nulové poloze.

3.1.2. Princip titrace.

Titrace je metoda kvantitativni analytické chemie, kterou se stanovuje neznama
molarni koncentrace nebo hmotnost latky v roztoku, reakci s roztokem jiné latky o
znamé molarni koncentraci.

Roztok obsahujici latku o neznamé molarni koncentraci nebo hmotnosti se nazyva
vzorek. Latka, jejiz mnozstvi (molarni koncentraci nebo hmotnost) ve vzorku stanovujeme se
nazyva stanovovana slozka (ss). Roztok latky se znamou molarni koncentraci, kterym se
stanoveni provadi se nazyva odmérné ¢inidlo (= odmérny roztok) (¢).

Podstatou titrace je postupné pridavani €inidla k presné zmérenému objemu
vzorku, az pridané mnozstvi (= objem) ¢Cinidla pravé beze zbytku zreaguje se
stanovovanou latkou. To znamena, az ve vysledné smési jsou pouze produkty reakce. Ze
zméfeného objemu spotfebovaného cCinidla Ize spocitat hmotnost i molarni koncentraci
stanovované slozky:

Kromé& hmotnosti a latkové koncentrace stanovované slozky, Ize ze zméfeného
objemu ¢inidla vypocitat i hmotnostni zlomek nebo latkové mnozZstvi stanovované slozky:



Z principu titrace vyplyva, Ze pfi kazdé titraci je dulezité, aby provadéna chemicka
reakce probéhla jednozna¢né a kvantitativné. To znamena uplné ve sméru k produktiim
(rovnovazna konstanta provadéné reakce musi byt znacné vysoka. Rovnéz je nezbytné, aby
provadéna reakce probéhla velmi rychle, prakticky okamzité. Reakce probihajici mezi
¢inidlem a stanovovanou latkou muze byt acidobazicka, redoxni, komplexotvorna nebo
srazeci. Podle druhu reakce (a dalSich kriterii se titrace rozdéluji):

Metoda Typ reakce Cinidlo Nazev stanoveni | Stanovované
latky
acidobazicka kyselina acidimetrie zasady
zasada alkalimetrie kyseliny
redoxni KMnO, manganometrie redukovadla
TITRACE K2Cr,07 bichromatometrie | redukovadla
srazeci AgNO; argentometrie cI.BrI"
KCNS Ag™
komplexotvorna | chelaton Ill | chelatometrie kationty kovu
(tabulka 9)

tabulka 5

Pri kazdé titraci je rozhodujici presné zjistit, zda vSechno (po kapkach) pfidavané
Cinidlo pravé a beze zbytku zreagovalo s veSkerou stanovovanou latkou ve vzorku. Je
nezbytné zjistit bod ekvivalence. Bod ekvivalence je stav soustavy, kdy veskera
stanovovana latka ve vzorku pravé beze zbytku zreagovala s pridavanym odmérnym
€inidlem. To znamena, Ze reagujici slozky — stanovovana slozka a odmérné cinidlo — jsou v
soustavé obsazené pravé ve stechiometrickych pomérech odpovidajicich stechiometrickym
koeficientim chemické rovnice provadéné chemické reakce.

Pfi acidobazickych titracich se ke zjisténi bodu ekvivalence pouzivaji acidobazické
indikatory, pfi redoxnich titracich redoxni indikatory, pfi komplexotvornych titracich
metalochromni indikatory. PFi sraZecich titracich se ke zjisténi bodu ekvivalence pouzivaji tfi
typy indikator(: sraZeci (v bodé ekvivalence utvofi reakci s €inidlem sraZzeninu odliSné barvy
nez je srazenina produktu titrace — napf. K,CrO,4), barevné (v bodé ekvivalence utvofi s
¢inidlem barevnou slou€eninu — napf. siran Zzeleznatoamonny) a adsorp¢ni (v bodé
ekvivalence se adsorbuji na srazeniné za souCasné zmény barvy — napf. Zlutozeleny
fluorescein v bodé ekvivalence méni barvu na rizovofialovou).



Nejpouzivanéjsi acidobazické indikatory:

Acidobazicky Mez Zbarveni K/Z Priprava

indikator prechodu
Cerven fenolova 6,8-8,4 Zluta-Cervena 0,1% v 20% eth.
Cerven kresolova 7,2-8,8 Zluta-Cervena 0,1% v 20% eth.
Cerven methylova 4,4-6,2 Servena-Zluta 0,1% v 60% eth.
Cerven neutralni 6,8-8,0 Cervena-Zluta 0,1% v 60% eth.
Fenolftalein 8,2-10,0 bezbarvy-Cervenofialovy | 0,1% v 60% eth.
Kongocerver 3,0-5,2 modrofialova-Cervena 0,1% ve vodé
Lakmus Cerveny-modry vodny roztok
Modf bromthymolova | 6,0-7,6 Zluta-modra 0,1% v 20% eth.
ModF thymolova 1,2-2,8-8,0-9,6 | Cervena-Zluta-modra 0,1% v 20% eth.
Oranz methylova 3,1-4,4 Cervenooranzova-zluta 0,1% v 20% eth.
Thymoftalein 9,3-10,5 bezbarva-modra 0,1% v 90% eth.

tabulka 6
Podrobnosti o dalSich indikatorech jsou uvedené v kapitolach vénovanych

jednotlivym skupinam titraci.

3.1.3. Priprava odmérnych roztoku.

Koncentrace odmérného ¢inidla musi byt co znama co nejpfesnégji. Chemikalie
pouzivané k pripravé odmérnych roztokt vSak nejsou vzdy dostateéné chemicky cisté
(obsahuji pfimési jinych latek). Proto je nutné presnou koncentraci ¢inidla dodate¢né
stanovit pomoci tzv. zakladni latky (= standardu). Zakladni latky jsou chemikalie Cistoty
alespon 99,99 %. Oznacuji se p.a. (= pro analyzu). Musi byt stalé na vzduchu a nesméji byt
hygroskopické. Ze zakladnich latek Ize (pfi jejich navazeni s pfesnosti + 0,000 2 g) pfipravit
roztoky o pfesné znamé a stalé koncentraci. Pfesna koncentrace odmérného €inidla se
stanovuje titraci odmérného €inidla se zakladni latkou.

Nazev stanoveni Cinidlo Zakladni latka
Acidimetrie 0,1M HCI NaHCO3, KHCO3, bezvody N32CO3, NazB407.10
0,2M HCI H,O
1,0M HCI
Alkalimetrie 0,1M NaOH (COOH),.2H,0
0,2M NaOH
1,0M NaOH
Manganometrie 0,02M KMnO,4 (COOH),.2H,0, Stavelan sodny

Bichromatometrie

0,01 ™ KzCFzO7
0,02M KzCFzO7

je zakladni latkou

Argentometrie 0,05M AgNO; NaCl
0,1M AgNO;
0,05M NaCl je zakladni latkou
0,1M NacCl
0,1M KCNS AgNO;
Chelatometrie 0,05M chelaton Ill | je zakladni latkou
tabulka 7

Koncentrace odmérného cCinidla se nemusi dodatecné kontrolovat pokud je roztok
pfipraven z tzv. normanalu. Normanaly se dodavaji v podobé roztoku nebo pfesné hmotnosti
tuhé latky. Po rozpusténi a doplnéni destilovanou vodou na pfedepsany objem vznikne
roztok s koncentraci uvedenou na obalu normanalu.
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Titraci se zakladni latkou presné stanovena koncentrace odmérného cCinidla se
bud pfimo zapisuje do veli€¢inové rovnice pro vypocet stanovované slozky nebo se
vyjadiuje faktorem odmérného €inidla F;, ktery se do cCitatele veli¢inové rovnice zapise
jako dalsi €len. Faktor odmérného cinidla je Cislo, které je podilem skute¢né a teoretické
kcentrace koncentrace €inidla a teoretické koncentrace:

F _ Cskutec“nd
é
Cteoretickd

Zpravidla se pohybuje kolem jednotky. Je vétsi neZ jedna, je-li koncentrace roztoku
¢inidla vétsi nez jsme puvodné pfipravovali a mensi, je-li koncentrace roztoku cCinidla menSi
nez puvodné zamyS$lena koncentrace. Je vhodné faktor Cinidla zapsat i na zasobni lahev s
Cinidlem.

3.1.4. Priklady odmérnych stanoveni.
3.1.4.1. Acidimetrie.

Acidimetrii lze stanovit napf. koncentraci hydroxidd nebo uhliitand nebo
hydrogenuhli¢itant alkalickych kovl. Nepfimou titraci I1ze stanovit i nerozpustné uhliCitany
kovu alkalickych zemin. Pfi stanoveni se jako indikatory nej¢astéji pouzivaji methylova oranz
nebo methylova Cerven.

Stanoveni koncentrace roztoku alkalického hydroxidu a stanoveni
hmotnostniho zlomku hydroxidu v latce technické Cistoty:

Rovnice:
1 HCI (¢) + 1 NaOH (ss) — 1 NaCl + 1 H,O Fi=1
Pomlcky:

pomdcky pro titraci (= titracni banka, byreta, stojan, drzak, stojan, kfizova svorka), pipeta,
kadinka, odmérny valec.

Chemikalie:

roztok hydroxidu sodného nebo draselného o neznamé koncentraci, kyselina chlorovodikova
(c =0,1 M), destilovana voda, acidobazicky indikator methyloranz nebo methylCerveri.

Postup:

1. Sestavte aparaturu pro titraci.

2. Naplite byretu k nulové znacce odmérnym cinidlem, v€etné prostoru pod vypustnym ko-
houtem.

3. Odmérte pfesné 10,00 ml vzorku, nalijte do titracni bariky a zfedte destilovanou vodou asi
na 50 ml.

4. Ke vzorku v titracni barice pfidejte 3 — 4 kapky acidobazického indikatoru.

5. Titrujte odmérnym Cinidlem do dosaZeni bodu ekvivalence (vysledna barva indikatoru
oranzoveé cervena).

Titraci provedte nejméné Ctyfikrat. Pfi prvni — orientaCni — titraci zjistéte pfibliznou
spotfebu Cinidla k dosazeni bodu ekvivalence. V dalSich nejméné tfech jiz prfesnych titracich
se spotfeba odmérného €inidla v jednotlivych méfenich nesmi od sebe lisit o vice nez 0,2 ml.
6. Ze tfi pfesnych titraci spocCitejte primérnou spotfebu odmérného Cinidla, dosadte tuto
hodnotu do veli¢inové rovnice a vypocitejte molarmi koncentraci stanovované slozky.



Vysledky:

Zapiste objemy CcCinidla spotfebovaného k dosazeni bodu ekvivalence v jednotlivych
mérenich, provedte vypocCet molami koncentrace stanovované slozky a zapiste ji.

Pfi stanoveni hmotnostniho zlomku hydroxidu alkalického kovu v latce technic-
ké gistoty je nutné nejprve vypocitat hmotnost latky potfebnou pro pfipravu 100 ml 0,1M za-
sobniho roztoku, navazit pfibliznou vypoc€itanou hmotnost s pfesnosti na 0,1 mg, v odmérné
barce pfipravit 100 ml zasobniho roztoku a titrovat 10,00 ml ze zasobniho roztoku. Pfi vy-
poctu hmotnostniho zlomku nezapomenout, Ze je titrovana pouze desetina navazené hmot-
nosti.

Stanoveni_ hmotnostniho zlomku uhli¢itanu nebo hydrogenuhli¢itanu alkalické-
ho kovu v chemikalii technické Cistoty:

Vodné roztoky uhli€itant alkalickych kovl jsou v disledku hydrolyzy zasadité a
chovaji se jako dvojsytné zasady. Jejich stanoveni odmérnym roztokem 0,1M HCI Ize zapsat
chemickou rovnici:

1 CO5* + 2 H;0""—» CO, + 3 H,0 F.=1/2

Vodné roztoky hydrogenuhli¢itand alkalickych kovu jsou v disledku hydrolyzy
zasadité a chovaji se jako jednosytné zasady. Jejich stanoveni odmérnym roztokem 0,1M
HCI Ize zapsat chemickou rovnici:

1 HCO5" +1 H;0""—» CO, + 2 H,OF, =1

Asi 0,5 uhli¢itanu nebo 1 g hydrogenuhli€itanu navazeného presné rozpustte asi v 50
ml destilované vody. Roztok nalijte do odmérné banky a pfipravte 100 ml zasobniho roztoku,
ktery obsahuje navazené mnozstvi uhli¢itanu nebo hydrogenuhli€itanu. Z ného odebirejte pro
jednotlivé titrace 10 ml do titracni banky. K 10 ml vzorku v titraCni bance pfidejte asi 20 ml
destilované vody a nékolik kapek methylové Eervené nebo methylové oranze. Titrujte do Cer-
veného zbarveni roztoku. Potom je nutné roztok kratce povafit pro odstranéni CO,, ktery v
roztoku vytvari H,COs. Jeji pfitomnost je pfi¢inou pomalé zmény zabarveni indikatoru v bodé
ekvivalence. Po odstranéni H,CO; a vychladnuti roztoku se zabarveni indikatoru opét zmeéni
z Cerveného na Zluté. Potom se dale titruje do Cerveného zabarveni indikatoru. Po zjisténi
pfiblizné spotfeby odmérného Cinidla je vhodné v dalSich titracich povarfeni a ochlazeni
roztoku provést jiz tésné pfed dosaZenim bodu ekvivalence.

Pfi vypoCtu nezapomerite, Ze titrujete vzdy pouze 0,1 z celkového objemu zasobniho
roztoku, a tedy stanovujete pouze 0,1 z celkové hmotnosti rozpusténe latky.

1 ml 0,1M HCI odpovida 3,6946 mg Li,CO;
6,9103 mg K,CO;
10,012 mg KHCO;
5,2994 mg Na,CO; bezv.
7,1010 mg Na,COs;. 2 H,0O
14,307 mg Na,CO3. 10 H,0O
8,4007 mg NaHCO;

3.1.4.2. Alkalimetrie.

Alkalimetrii lze stanovit koncentraci anorganickych i organickych kyselin. Pfi
stanoveni koncentrace silnych kyselin se jako indikatory pouzivaji zpravidla methylova oranz
nebo methylova Cerveri. Pfi stanoveni slabych kyselin (kdy roztok vzniklé soli je v dusledku
hydrolyzy zasadity) se jako indikator pouziva fenolftalein (nebo jiny s barevnym pfechodem v
zasaditém pH). Pfi stanoveni velmi slabych kyselin, napf. kyseliny trihydrogenborité, je nutné
nejprve jejich schopnost odstépovat kationty vodiku zesilit. Kyselina trihydrogenborita je
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velmi slaba kyselina, ktera se vodnych roztocich chova jako jednosytna. Jeji disociacni
konstanta je velmi malda (Kua = 5,8.107°) a proto jeji pfima titrace hydroxidem je
neuskutecnitelna. Pro stanoveni této kyseliny se vyuziva jeji schopnosti tvofit s vicesytnymi
alkoholy nebo monosacharidy silnéjSi komplexni kyseliny, které Ize titrovat na fenolftalein
jako indikator. Napf. s glycerolem vznika kyselina o slozeni:

CHy-OH HO CHx-0
| | |

CH-OH + B-OH CH-OH “B-OH + 2H,0
| | |

CH»-OH HO CHx-0

Navazené mnozstvi kyseliny borité (asi 0,5 — 0,7 g pfesné) rozpustte asi v 50
ml destilované vody. Roztok nalijte do odmérné banky a pfipravte 100 ml zasobniho roztoku
kyseliny borité, ktery obsahuje navazené mnozstvi kyseliny borité. Z ného odebirejte pro jed-
notlivé titrace 10 ml do titracni bariky. K 10 ml vzorku v titraCni barice pfidejte asi 10 ml gly-
cerolu a nékolik kapek fenolftaleinu. Titrujte do svétle fialového zbarveni roztoku. Pfi vypoctu
nezapomerite, Ze titrujete vzdy pouze 0,1 z celkového objemu zasobniho roztoku, a tedy
stanovujete pouze 0,1 z celkové hmotnosti rozpusténé latky.

1 ml 0,1M NaOH (nebo KOH) odpovida 6,1833 mg H;BO;

Alkalimetrické stanoveni kyseliny octové v octé:

Rovnice:
1 NaOH (€) + 1 CH3COOH (ss) — 1 CH3;COOH + 1 H,O Fi=1
Pomiucky

pomdicky pro titraci (= titrani banka, byreta, stojan, drzak, stojan, kfizova svorka), odmérna
banka, pipeta, odméma zkumavka, kadinka, laboratorni prfedvazky, analytické vahy, vazen-
ka.

Chemikalie:
NaOH (c = 0,1 M), fenolftalein, ocet, destilovana voda
Postup:

1. Z udaje vyrobce o obsahu kyseliny octové v obchodnim octé (4 nebo 8 %) vypocitejte
objem octa potifebny na pfipravu 100 ml zasobniho roztoku c = 0,1 M.

2. Vypoc€itany objem octa odméfte odmérnou zkumavkou, prelijte do zvazené vazenky a
zvazte s presnosti na 0,1 mg.

3. Navazeny vzorek prelifte a kvantitativné splachnéte do odmérné bariky 100 ml a dolijte
destilovanou vodou po znacku. Tak vznikne zasobni roztok obsahujici navazenou hmotnost
kyseliny octové.

4. Sestavte aparaturu pro titraci.

5. Ze zasobniho roztoku odpipetujte 10 ml do titracni bariky a pfidejte 3 — 4 kapky
fenolftaleinu.

6. Titrujte odmémym roztokem NaOH, aZz se bezbarvy roztok pravé zbarvi trvale slabé
Cervenofialové.

Titraci provedte nejméné ctyfikrat. Pfi prvni — orientaéni — titraci zjistéte pfibliznou
spotfebu Cinidla k dosazeni bodu ekvivalence. V dalSich nejméné tfech jiz pfesnych titracich
se spotfeba odmérného €inidla v jednotlivych méfenich nesmi od sebe lisit o vice nez 0,2 ml.
7. Ze tfi presnych titraci spocitejte prGmérnou spotiebu odmérného cCinidla, dosadte tuto
hodnotu do veli€inovych rovnic a vypocitejte hmotnostni zlomek stanovované slozky. Pfi vy-
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poCtu nezapomerite, Ze titrujete vzdy pouze 0,1 z celkového objemu zasobniho roztoku, a
tedy stanovujete pouze 0,1 z celkové hmotnosti rozpusténé latky.

Vysledky:

Zapiste objemy cinidla spotfebovaného k dosazeni bodu ekvivalence v jednotlivych
mérenich, provedte vypocet hmotnostniho zlomku stanovované slozky a zapiste ji.

3.1.4.3. Manganometrie.

Manganometrii Ize stanovit koncentraci napf. kyseliny Stavelové, koncentraci
Zeleznatych soli nebo koncentraci peroxidu vodiku, které se provadi stejné jako stanoveni
koncentrace roztoku kyseliny Stavelové.

Stanoveni molarni koncentrace roztoku kyseliny stavelové:

Rovnice:
2 KMnO, (é) +5 (COOH)2 (SS) + 3 H,SO, — 10 CO, + 8 H,O + 1 K,SO4 + 2 MnSO,4 F; = 5/2
Pomlcky:

pomdticky pro titraci (= titraCni barka, byreta, stojan, drzak, stojan, kfizova svorka), nebo pi-
peta, kadinka,odmérny valec.

Chemikalie:

roztok kyseliny Stavelové o neznamé koncentraci, kyselina sirova (w = 20 %), roztok manga-
nistanu draselného (c = 0,02 M).

Postup:

1. Sestavte aparaturu pro titraci.

2. Naplnte byretu k nulové znace odmérnym ¢inidle, v€etné prostoru pod vypustnym kohou-
tem.

3. Odméite presné 10,00 ml vzorku, nalijte do titracni barky a pfidejte asi 30 ml roztoku ky-
seliny sirové.

4. Titrujte odmérnym c&inidlem do dosazZeni bodu ekvivalence (= vzniku slabé rizového zbar-
veni obsahu titracni banky, které je trvalé i po protfepani.

Titraci provedte nejméné ctyfikrat. Pfi prvni — orientaéni — titraci zjistéte pfibliznou
spotfebu Cinidla k dosazeni bodu ekvivalence. V dalSich nejméné tfech jiz pfesnych titracich
se spotfeba odmérneho €inidla v jednotlivych méfenich nesmi od sebe lisit o vice nez 0,2 ml.
5. Ze f{fi presnych titraci spocCitejte primérnou spotfebu odmérného Cinidla, dosadte tuto
hodnotu do veli€inoveé rovnice a vypocitejte molarni koncentraci stanovované slozky.

Vysledky:

Zapiste objemy Ccinidla spotfebovaného k dosazeni bodu ekvivalence v jednotlivych
meérenich, provedte vypolet molami koncentrace stanovované slozky a zapiste ji.

Stanoveni molarni koncentrace roztoku peroxidu vodiku:

Rovnice:
2 KMnO, (é) + 5 H,0, (SS) + 3 H,SO4 — 50,+ 2 MnSO, + 1 K,SO4 + 8 H,O F.=5/2

K 1 ml roztoku peroxidu vodiku pfidejte 20 ml 20% kyseliny sirové a titrujte 0,02M
roztokem manganistanu draselného do slabé rizového zbarveni, které je trvalé.



Stanoveni hmotnosti a hmotnostniho zlomku Zzeleza v FeS0,.7H.0O:

Rovnice:
1 KMnO, (¢)+ 5 Fe*" (ss) + 8 H'" — 5 Fe* + 1 Mn®* + 1 K™ + 4 H,0 F=5
Pomiucky

pomdicky pro titraci (= titrani banka, byreta, stojan, drzak, stojan, kfizova svorka), odmérna
barka, pipeta, odmérny valec, kadinka, laboratorni pfedvazky, analytické vahy, lodicka na
vazeni.

Chemikalie:

manganistan draselny (c = 0,02 M), kyselina sirova (konc.), kyselina sirova (w = 20 %), kyse-
lina trihydrogenfosforeéna (p = 1,7 g/ml), destilovana voda.

Postup:

1. Do navazovaci nadoby navazte asi 2,78 g heptahydratu siranu Zeleznatého presné.

2. Do odmérné bariky 100 ml odméfte odmérnym valcem 40 ml 20% kyseliny sirové.

3. Siran zeleznaty rozpustte v kadince asi ve 40 ml destilované vody a roztok nalijte ke kyse-
liné sirové v odmérné bance.

4. Dopliite 20% kyselinou sirovou po rysku. Tak vznikne zasobni roztok obsahujici ve 100 ml
navazenou hmotnost siranu zeleznatého.

5. Sestavte aparaturu pro titraci.

6. K10 nebo 5 ml vzorku v titraCni bance pfidejte asi 30 ml destilované vody, 5 ml koncent-
rované kyseliny sirové a 5 ml koncentrované kyseliny trihydrogenfosforecné. (Kyselina tri-
hydrogenfosfore¢na vaze Fe*" do bezbarvého komplexu a tim se zvyrazni barevny prechod v
bodé ekvivalence.)

7. Titrujte, az se bezbarvy roztok praveé zbarvi trvale rizove.

Titraci provedte nejméné ctyfikrat. Pfi prvni — orientaéni — titraci zjistéte pfibliznou
spotfebu cCinidla k dosazeni bodu ekvivalence. V dalSich nejméné tfech jiz prfesnych titracich
se spotfeba odmérného cCinidla v jednotlivych méfenich nesmi od sebe liSit o vice nez 0,2 ml.
9. Ze f{fi presnych titraci spocCitejte primérnou spotfebu odmérného Cinidla, dosadte tuto
hodnotu do veli€inovych rovnic a vypocitejte hmotnost a hmotnostni zlomek stanovované
slozky. PFi vypoltu nezapomente, Ze titrujete vzdy pouze 0,1 nebo 0,05 (1/20) z celkového
objemu zasobniho roztoku, a tedy stanovujete pouze 0,1 nebo 0,05 (1/20) z celkové hmot-
nosti rozpusténé latky.

Vysledky:

Zapiste objemy Ccinidla spotfebovaného k dosazeni bodu ekvivalence v jednotlivych
mérfenich, provedte vypolet hmotnosti a hmotnostniho zlomku stanovované sloZky a zapiste
Jje.

3.1.4.4. Bichromatometrie.
Bichromatometrii Ize stanovit napf. koncentraci Zzeleznatych soli:
Rovnice:
1 KoCr,07 (8) +6 Fe* (ss)+ 14 H"" -6 Fe* +2Cr* + 2K +7H,0 F,=6

Stanoveni hmotnosti a hmotnostniho zlomku Zzeleza v FeSO,. 7H,0:

Do odmérné barky 100 ml odméfte odmérnym valcem 40 ml 20% kyseliny sirové. Si-
ran zeleznaty (asi 2,78 g pfesné) rozpustte v kadince asi ve 40 ml 20% kyseliny sirové. Roz-
tok nalijte ke kyseliné sirové v odmérné barice a doplnte destilovanou vodu po rysku. Tak
vznikne zasobni roztok obsahujici ve 100 ml navazenou hmotnost siranu zeleznatého. K 10
nebo 5 ml vzorku v titraéni barice pfidejte asi 30 ml destilované vody, 5 ml koncentrované
kyseliny sirové, 5 ml koncentrované kyseliny trinydrogenfosfore¢né a 3 kapky difenylaminu.
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(Kyselina trihydrogenfosforeéna vaze Fe®*" do bezbarvého komplexu a tim se zvyrazni ba-
revny prechod indikatoru v bodé ekvivalence.)

Titrujte, az se bezbarvy roztok pravé zbarvi trvale modrofialové. Pfi vypoctu nezapo-
mente, ze titrujete vzdy pouze 0,1 nebo 0,05 (1/20) celkového objemu zasobniho roztoku, a
tedy stanovujete pouze 0,1 nebo 0,05 (1/20) z celkové hmotnosti rozpusténé latky.

3.1.4.5. Argentometrie.

Argentometrii Ize stanovit koncentraci halogenidd i koncentraci stfibrnych sloucenin
(viz tabulka 8). Stanoveni halogenidl je pfikladem srazeci reakce. PFi srazecich titracich
se Casto ke zjiSténi bodu ekvivalence pouzivaji srazeci indikatory. Pfikladem je stano-
veni chloridd ve vzorku podle MOHRA. Srazecim indikatorem je v tomto pfipadé chroman
draselny. Nejdfive se pfi tomto stanoveni srazi méné rozpustny bily chlorid stfibrny a az po

chroman stfibrny.

Stanoveni chloridti v mineralni vodé podle MOHRA:

Rovnice:
1 AgNO;3 (8)+ 1 CI" (ss) — AgCl + NO5" Fi=1
Pomiicky:

pomdicky pro titraci (= titrani banka, byreta, stojan, drzak, stojan, kfizova svorka), odmérna
zkumavka, pipeta, kadinka.

Chemikalie:

mineralni voda obsahujici chloridy, roztok dusi¢nanu stfibrného (c = 0,1 M), roztok chromanu
draselného (w = 5 %), destilovana voda.

Postup:

1. Sestavte aparaturu pro titraci.

2. Naplite byretu k nulové znacce odmérnym c&inidlem, v€etné prostoru pod vypustnym ko-
houtem.

3. Odmeéfite pfesné pfiméfeny objem vzorku (podle udaje o mnozstvi chloridd uvedeném na
Stitku), nalijte do titraCni bariky a pfidejte 1,0 ml roztoku chromanu draselného. Pfipadné pfi-
dejte destilovanou vodu, aby obsah titracni banky byl nejméné 10 ml.

4. Titrujte odmérnym cCinidlem do dosazeni bodu ekvivalence (= vzniku slab& hnédocervené-
ho zbarveni obsahu titraéni bariky, které je trvalé i po protfepani.

Titraci provedte nejméné ctyfikrat. Pfi prvni — orientaéni — titraci zjistéte pfibliznou
spotfebu Cinidla k dosazeni bodu ekvivalence. V dalSich nejméné tfech jiz pfesnych titracich
se spotfeba odmérného €inidla v jednotlivych méfenich nesmi od sebe lidit o vice nez 0,2 ml.
5. Ze ftfi pfresnych titraci spocCitejte primérnou spotfebu odmérného C¢inidla, dosadte tuto
hodnotu do veli€¢inové rovnice a vypocitejte molarni koncentraci stanovované slozky a potom
hmotnost chloridi ve stanovovaném objemu vzorku. Vypocitejte hmotnost chloridd v 1 litru
mineralni vody a porovnejte s udajem vyrobce na lahvi.

Vysledky:
Zapiste objemy Ccinidla spotfebovaného k dosazeni bodu ekvivalence v jednotlivych
mérenich, provedte vypolet molarni koncentrace stanovované slozky a zapiste ji.

Pfi stanoveni _stribrnych slou¢enin rhodanidem draselnym nebo amonnym (0,1M)
se ke vzorku pfida 5 ml 6M HNO; a 2 ml nasyceného roztoku NH,Fe"(SO4),.12H,0 jako
indikatoru. Titruje se tak dlouho, aZ pfechodné vznikajici ervenohnédé zbarveni v mlékovité
zabarveném roztoku mizi jen pomalu. Od tohoto okamziku, kdy zpravidla také dochazi k
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vyvloCkovani srazeniny, se titruje jen po kapkach, az se roztok viditelné zbarvi Cervené a
zabarveni nezmizi ani po dikladném protfepani. Principem zjisténi bodu ekvivalence je
reakce nadbyte&né kapky CNS" s Fe®* indikatoru za vzniku intenzivné derveného Fe(CNS)s.

1 KCNS (&) + 1 Ag"* (ss) — AgCNS + K™ Fi=1
1 NH,CNS (&) +1 Ag™ (ss) — AgCNS + NH," Fi=1

Priklady argentometrickych stanoveni

Stanovovany | Cinidlo Indikator Prostiedi
ion
cI” 0,1M AgNO; | K,CrO, neutralni
0,1M AgNO; | fluorescein | neutralni
Br" 0,1M AgNO; | K,CrO, neutralni
0,1M AgNO; | fluorescein | neutralni
0,1M AgNO; | eosin slabé okyselené kyselinou octovou
I 0,1M AgNO; | fluorescein | neutralni
Ag™ 0,1IMKCNS | Fe* zFedéna HNO;
tabulka 8

3.1.4.6. Chelatometrie.

Chelatometrii Ize stanovit koncentraci kationtl vétSiny d-prvkd. Pouziva se napf. pfi
analyze pitné vody nebo mineralnich vod (stanoveni tvrdosti nebo celkového sloZeni). V
chelatometrickych titracich je faktor titrace vzdy roven jedné. Pfiklady
chelatometrickych titraci viz tabulka 9.

Tvrdost vody je zpisobena rozpusténymi slou¢eninami vapniku a horéiku (nej-
Castéji Ca(HCO;),, Mg(HCOs3),, CaSO,4, MgSO,). Vysoky obsah téchto latek ma predevsim
voda pramenita pochazejici z vétSich hloubek pod zemskym povrchem, pfedevdim vody mi-
neralni. Tvrdost vody je pfechodna a trvala.

Prechodna tvrdost je zpisobena rozpusténymi hydrogenuhli¢itany vapniku a
hoféiku. Varem se tyto latky pfeménuji na nerozpustné uhliitany, které se usazuji na
sténach nadob, kotll a potrubi (tzv. kotelni kamen):

M(HCO3)2(aq) —» MCOg3(s) + COy(g) + H20(l)
M = Ca,Mg

Trvala tvrdost je zpUsobena rozpusténymi sirany vapniku a horéiku. Varem ji
nelze odstranit.

Celkovy obsah hydrogenuhli¢itana a siranti vapniku a horéiku udava celkovou
tvrdost vody. Vyjadiuje se v mmol/l.

Tvrdost vody se nejCastéji stanovuje titraci chelatonem 3. Chelaton 3 je dvojsod-
na sul kyseliny ethylendiamintetraoctové Na,H,Y. Chelaton 3 je sul, a proto jako silny elektro-
lyt ve vodné roztoku disociuje.

Na,H,Y(s) — 2 Na'*(aq) + H,Y?*(aq)

Strukturni jednotka H,Y? vystupuje jako ligand vagi kationtdm Ca** a Mg?*. Tyto kati-
onty tvofi centralni ¢ast vzniklé komplexni Castice:

M*(aq) + HY*(aq) — [MYT*(aq) + 2 H'*(aq)

24



Tvorbou komplexu [MY]*(aq) pfidavanim roztoku chelatonu 3 jsou z vody postupné
odstrafiovany volné vapenaté a hofecnaté ionty a pfevadény do komplexnich ¢astic.

Stav, kdy pridavany chelaton 3 vSechny vapenaté a horecnaté kationty ve
zkoumaném vzorku prevedl do komplexnich ¢astic je bod ekvivalence.

PfFi komplexotvornych titracich se k zjiSténi bodu ekvivalence pouzivaji meta-
lochromni indikatory. Metalochromni indikatory jsou organické slouceniny vytvarejici s
kationty kovl barevné komplexni slou€eniny, jejichz barva je odliSna od barvy samotného in-
dikatoru. Tyto komplexy jsou méné pevné nez komplexy kovl s chelatonem, a proto v bodé
ekvivalence, kdy je jiz veSkery stanovovany kov pfeveden do komplexu s chelatonem, se ob-
jevi zbarveni volného indikatoru. Zbarveni metalochromnich indikator( vétSinou zavisi na pH
zkoumaného vzorku.

K zjisténi bodu ekvivalence pri stanoveni celkové tvrdosti vody se jako indika-
tor pouziva eriochromova ¢éern T. Volnymi vapenatymi a hofe€natymi kationty se tento in-
dikator v zasaditém prostredi zbarvi fialové. Pfi dosazeni bodu ekvivalence se barva indika-
toru zméni na Cisté modrou.

Ze spotieby odmérného cinidla Ize vypoditat celkovou molarni koncentraci vape-
natych a hore¢natych kationt ve vzorku fe$enim veli¢inové rovnice:

N W 10°V(&)ele
o

Nasobenim &lenem 10° vyjde molarni koncentrace vapenatych a hofeénatych iontt v
jednotce mmol/l.

Reakce mezi chelatonem 3 a vapenatymi a hofeCnatymi ionty nejlépe probiha v za-
saditém prostfedi pfi pH = 10. Proto se ke zkoumanému vzorku vody pfidava latka upravujici
pH na potfebnou hodnotu — tzv. ustojny roztok (pufr).

Pomlcky:

pomdicky pro titraci (= titrani banka, byreta, stojan, drzak, stojan, kfizova svorka), odmérna
zkumavka, pipeta, kadinka.

Chemikalie:

chelaton 3 (c = 0,05 M), zkoumany vzorek — pitna nebo mineralni voda, eriochromova ¢ery T
(smés eriochromoveé Cerné a NaCl v poméru 1 : 100), pufr o pH = 10.

Postup:

1. Sestavte aparaturu pro titraci.

2. Naplite byretu k nulové znacce odmérnym c&inidlem, v€etné prostoru pod vypustnym ko-
houtem.

3. Odmérte pfesné 100,00 ml vzorku (popf. pouzijte mnohem mensi objem vzorku — podle
obsahu Ca? a Mg%), nallijte do titraéni bariky a pfidejte 5 ml roztoku pufru a nékolik krystalkd
eriochromové Cerni T. Indikator v roztoku dokonale rozpustte! Barva roztoku musi byt fialo-
val.

4. Titrujte odmérnym cinidlem do dosazeni bodu ekvivalence (= vzniku Cisté modrého zbar-
veni obsahu titraéni bariky, které je trvalé i po protfepani a bez fialového odstinu.

Titraci provedte nejméné c¢tyfikrat. Pfi prvni — orientaéni — titraci zjistéte pfibliznou
spotfebu Cinidla k dosazeni bodu ekvivalence. V dalSich nejméné tfech jiz pfesnych titracich
se spotfeba odmérného €inidla v jednotlivych méfenich nesmi od sebe lidit o vice nez 0,2 ml.
5. Ze f{fi presnych titraci spocCitejte primérnou spotfebu odmérného Cinidla, dosadte tuto
hodnotu do veli€inové rovnice a vypocitejte molarni koncentraci stanovované slozky.
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Vysledky:

Zapiste objemy CcCinidla spotfebovaného k dosazeni bodu ekvivalence v jednotlivych
mérenich, provedte vypocCet molami koncentrace stanovované slozky a zapiste ji.

PFi zkoumani mineralni vody s vysokym obsahem chloridli, vapniku a hof&iku (viz
udaje na Stitku) pouzijte k titraci pfiméfené maly objem vzorku (nékdy i jen 1 ml), aby spotfe-
ba €inidla k dosazeni bodu ekvivalence nebyla pfili§ vysoka (maximalné 10 ml).

Chelatometrické stanoveni vapniku ve vodé se provadi v zasaditém prostfedi (pH
12). Jako indikator se pouziva murexid (smés murexidu a NaCl v poméru 1 : 100). K vytvo-
Feni zasaditého prostfedi se pouziva 2M roztok NaOH. Ca®* s murexidem zbarvuiji titrovany
roztok ervené. V bodé ekvivalence, kdy se chelatonem 3 vazou do komplexu chelaton-Ca®*
veskeré Ca®*, uvolnény murexid zbarvi titrovany roztok fialové.

K pfiméfenému objemu zkoumaného vzorku v titracni barnce se pfida na Spicku noze
murexid a dobfe rozpusti. Potom je nutné ke vzorku pfidat tolik 2M roztoku NaOH, aby mél
roztok Cervenou barvu. Roztok se potom titruje chelatonem 3 aZ se Cervena barva pravé
zmeéni na fialovou. P¥i stanoveni vapniku v mineralni vodé je nutné vypoditat hmotnost vap-
niku v 1 litru mineralni vody a porovnat vysledek s udajem vyrobce na lahvi.

Stanoveni hof¢iku v mineralni vodé, kde 2Je pfitomny spolu s vapnikem, se provadi
stejné jako stanoveni celkové tvrdosti (Ca** a Mg“*) — indikator eriochromova &erfi T, amoni-
akalni pufr. Aby bylo mozné stanovit latkovou koncentraci pouze Mg®*, je nutné nejprve sta-
novit celkovou tvrdost (Ca®* a Mg** dohromady) a potom latkovou koncentraci samotného
vapniku (murexid, pH 12). Z rozdilu naméfenych hodnot Ize vypocitat latkovou koncentraci
Mg®* a z ni potom hmotnost Mg** v 1 litru mineralni vody a porovnat vysledek s udajem vy-
robce na lahvi.

PFi stanoveni Mg®* nebo Zn?** se roztok vzorku zfedi destilovanou vodou na 100 ml,
pfida se 10 ml amoniakalniho pufru, eriochromova Cerfi na SpiCku noze a titruje se z
Cervenofialového zbarveni do modrého.

1 ml 0,05M chelatonu 3 odpovida 1,215 mg Mg**
3,269 mg Zn**

PFi stanoveni Cu®* se roztok vzorku ziedi destilovanou vodou na 100 ml, pfida
murexid na $piCku noze a titruje do prvniho Cervenofialového zbarveni. Potom se pfidava po
kapkach zifed. amoniak (1:1), az roztok pravé zezZloutne a dotitruje se do zafivé fialové.

1 ml 0,05M chelatonu 3 odpovida 3,177 mg Cu?".

Pfi stanoveni smési Bi** a Pb* na xylenolovou oranz se roztok zfedi destilovanou
vodou na 100 ml, pfida 5 kapek konc. HNO; a xylenolova oranz na Spic¢ku noze. Roztok se
zbarvi Servenofialové. Bi** se titruje z Servenofialového zbarveni do citrénové Zlutého. Potom
se do ztitrovaného roztoku pfidaji asi 3 g tuhého hexamethylentetraaminu (= urotropinu) pro
upravu pH na 5 az 6. Roztok se opét zbarvi éervenofialové a Pb?* se stanovi dalsi titraci do
citrénové Zlutého zbarveni.

1 ml 0,05M chelatonu 3 odpovida 10,45 mg Bi*'
10,36 mg Pb**

PFi stanoveni samotnych Bi** je nutné ke 100 ml vzorku pfidat asi 5 kapek
koncentrované kyseliny dusicné, na 38pi¢ku noZe xylenolovou oranz a titrovat z
Cervenofialového zbarveni do citronové Zlutého.

Pfi stanoveni samotnych Pb®*" je nutné ke 100 ml vzorku pfidat asi 3 gramy
urotropinu, na SpiCku noze xylenolovou oranz a titrovat z Cervenofialového zbarveni do
citronové Zlutého.

Pi stanoveni Cd*" na eriochromovou &erfi je nutné ke 100 ml vzorku pfidat 10 ml
amoniakalniho pufru k dosazeni pH 10 a titrovat z Cervenofialového zbarveni do modrého.
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Pokud Cd*" stanovujeme na xylenolovou oranz, je nutné ke 100 ml vzorku pfidat asi 3 gramy
urotropinu k dosazeni pH 5,5 a titrovat z fialového zbarveni do zlutého.

Pti stanoveni Hg®* na xylenolovou oranz, pfida se ke 100 ml vzorku asi 3 gramy
urotropinu k dosazeni pH 6 a titruje z z fialového zbarveni do Zlutého.

Stanoveni hmotnosti a hmotnostniho zlomku niklu v NiSO,.7H.O

Jako indikator pfi chelatometrickém stanoveni niklu se pouziva murexid v amoniakal-
nim prostredi. Ni?* s murexidem barvi titrovany roztok Zlut&. V bodé ekvivalence, kdy se ves-
keré Ni** vaZou do komplexu s chelatonem, zbarvi uvolnény murexid titrovany roztok modro-
fialove.

Pomlcky:

pomdicky pro titraci (= titrani banka, byreta, stojan, drzak, stojan, kfizova svorka), odmérna
banka, pipeta, odmérny valec, kadinka, laboratorni pfedvazky, analytické vahy, lodiCka na
vazeni.

Chemikalie:

Chelaton 3 (c = 0,05 M), murexid (smé&s murexidu s NaCl v poméru 1 : 100), amoniak
(1 : 1), chlorid amonny, destilovana voda.

Postup:

1. Vypocitejte hmotnost NiSO,.7H,0 potfebnou pro pfipravu 50 ml zasobniho roztoku
(c=0,1M).

2. Vypoctenou hmotnost navazte pfesné na analytickych vahach (asi 1,4 g pfesné).

3. Navazku kvantitativhé splachnéte do odmérné bariky 50 ml, rozpuste a po rozpusténi a
doplnte destilovanou vodou po zna¢ku. Tak vznikne zasobni roztok, ktery v 50 ml obsahuje
navazenou hmotnost siranu nikelnatého.

4. Sestavte aparaturu pro titraci.

5. Ze zasobniho roztoku odpipetujte 1,00 ml do titraéni bariky a pfidejte na Spi¢ku noze
murexidu.

6. K roztoku v titraéni bance pfilijte 2 ml amoniaku (1 : 1), aby roztok mél Zlutou barvu a
pfidejte nepatrné mnozstvi (na Spicku I1Zicky — jen nékolik krystalkd) chloridu amonného.

7. Titrujte roztokem chelatonu 3, az se Zluty roztok pravé zbarvi do modrofialova.

Titraci provedte nejméné Ctyfikrat. Pfi prvni — orientaCni — titraci zjistéte pfibliznou
spotfebu Cinidla k dosazeni bodu ekvivalence. V dalSich nejméné tfech jiz pfesnych titracich
se spotfeba odmérného €inidla v jednotlivych méfenich nesmi od sebe lisit o vice nez 0,2 ml.
8. Ze ffi presnych titraci spocCitejte primérnou spotfebu odmérného Cinidla, dosadte tuto
hodnotu do veli€inové rovnice a vypocCitejte hmotnost a hmotnostni zlomek stanovované
slozky. Pfi vypoCtu nezapomerite, Ze titrujete vzdy pouze 1/50 z celkového objemu zasobni-
ho roztoku, a tedy stanovujete pouze 1/50 z celkové hmotnosti rozpusténé latky.

Vysledky:

Zapiste objemy Ccinidla spotfebovaného k dosazeni bodu ekvivalence v jednotlivych
mérfenich, provedte vypolet hmotnosti a hmotnostniho zlomku stanovované sloZky a zapiste
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Priklady chelatometrickych stanoveni:

Stanovovany Indikator Prostiedi

ion

Ca** murexid pH 12

Ca®* + Mg”™ | eriochromova &erfi T amoniakalni pufr

Mg** eriochromova ¢erd T amoniakalni pufr

Sr** thymoftalexon amoniakalni pufr

Cd* eriochromova &erfi T pH 10
pyrokatechinova violet amoniakalni pufr
oranz xylenolova pH 5 — 5,5 urotropin

Bi** pyrokatechinova violet pH2-3
oranz xylenolova pH 1

Pb** oranz xylenolova 0,1M HNO; az do pH 5,5
pyrokatechinova violet urotropin

cu® pyrokatechinova violet amoniakalni pufr
murexid pH 8, NH3

Hg** oranz xylenolova pH 6, urotropin

Co* pyrokatechinova violet amoniakalni pufr
murexid pH 8, NH3

Ni** pyrokatechinova violet amoniakalni pufr
murexid 1M NH,OH

Mn?* thymoftalexon amoniakalni pufr

Zn** eriochromova ¢erd T amoniakalni pufr
pyrokatechinova violet amoniakalni pufr
oranz xylenolova 0,1M HNO; aZz do pH 5,6

tabulka 9

3.2. Otazky a ukoly.

1. Uvedte druhy titrace podle:

a) typu provadéné reakce

b) pouzitého Cinidla
charakterizujte jednotlivé druhy titraci a uvedte pfiklady jejich pouZiti.
2. Spotfeba ¢inidla HCI (c = 0,1 M) pfi titraci 10,00 ml hydroxidu sodného byla 9,99ml.
ZapiSte chemickou rovnici reakce a vypocitejte:

a) hmotnost stanovované latky

b) molarni koncentraci stanovované latky.
3. Vysvétlete, kterou metodou odmérné analyzy stanovite hmotnostni zlomek Zzeleza v
roztoku siranu Zeleznatém. Zapiste veli¢inové rovnice pro vypocet:

a) hmotnosti Zeleza (v podobé& Fe®*) ve stanovovaném vzorku

b) hmotnostniho zlomku Zeleza v siranu zeleznatém.
4. Spotfeba cCinidla HCI (c = 0,1 M) pfi titraci 10,00 ml roztoku hydroxidu draselného byla
15,01 ml. Zapiste chemickou rovnici provadéné reakce a vypocitejte:

a) hmotnost stanovované latky

b) molarni koncentraci stanovované latky.
5. Vysvétlete, jak stanovite koncentraci kyseliny sirové ve zkoumaném roztoku?
6. Spotieba Cinidla AgNO; (c = 0,1 M) pifi titraci 10,00 ml vzorku podle Mohra byla 12,83 ml.
Ktera latka byla titraci stanovena, napiSte iontovou chemickou rovnici a vypocitejte molarni
koncentraci stanovované latky.
7. Vysvétlete princip titrace a jeji vyuziti.
8. Spotieba ¢inidla NaOH (c = 0,1 M) pfi titraci 10,00 ml roztoku kyseliny sirové byla 10,01
ml. Zapiste chemickou rovnici a vypocitejte:
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a) hmotnost stanovované latky

b) molarni koncentraci stanovované latky.
9. Vysvétlete, jak stanovite koncentraci halogenidi v roztoku vzorku. Provadénou reakci
zapiste iontovou rovnici.
10. Spotieba Cinidla K;Cr,O7 (c = 1/60 M) pfi titraci v kyselém prostfedi roztoku obsahujicim
0,151 g siranu Zeleznatého byla 9,92 ml. ZapiSte reakci iontovou chemickou rovnici a
vypocitejte hmotnostni zlomek Zeleza v siranu Zeleznatém.
11. Vysvétlete, jak stanovite celkovou tvrdost vody.
12. Spotieba Cinidla KMnO4 (¢ = 0,02 M) pfi titraci v kyselém prostfedi 100 ml roztoku siranu
Zeleznatého byla 19,35 ml. ZapiSte chemickou reakci iontovou chemickou rovnici a
vypoditejte molami koncentraci Fe** v roztoku.
13. Nakreslete schéma titracni aparatury a pojmenujte jednotlivé casti.
14. Spotfeba &inidla chelaton 3 (c = 0,05 M) pfi titraci 100 ml vody obsahujici spoleéné Ca?*
a Mg?* byla 5,01 ml. Faktor titrace = 1. Vypoditejte celkovou tvrdost vody a vyjadrete ji v
mmol/I.
15. Vysvétlete, co je bod ekvivalence a zpUsoby jeho zjisténi.
16. Spotfeba KMnO, (c = 0,02 M) pfi titraci 10,00 ml roztoku kyseliny Stavelové v prostfedi
kyseliny sirové byla 19,99 ml. ZapiSte chemickou rovnici a vypocitejte:

a) hmotnost stanovované latky

b) molarni koncentraci stanovované latky.
17. Na jakém principu je zalozené odmérné a vazkové stanoveni?
18. Popiste postup pfi pfimém a diferenénim vazeni. Jaké jsou klady a nedostatky obou
zplsob(?
19. Co znamenaji Udaje Ex a In na odmérnych nadobach?
20. Co jsou normanaly?
21. Co je faktor titrace a faktor cCinidla? ProC je nutné oba faktory znat a uvadét ve
veli¢inovych rovnicich?
22. Co jsou zakladni latky?
23. Vyjmenuijte ¢tyfi acidobazické indikatory a jejich zbarveni K/Z.
24. Vyjmenujte dva metalochromni indikatory a jejich barvy.



4. Pilohy.

4.1. Priprava specifickych a selektivnich €inidel pro kvalitativni a
kvantitativni chemickou analyzu anorganickych slouéenin.

Cinidlo Koncentrace Priprava
alizarin 1% v ethanolu
alizarinsulfonan sodny |0,2% ve vodé
aluminon 0,1% ve vodeé, Cerstvy!
amoniak konc. 24% 13M
amoniak zfed. 10% 6M | 450 ml konc. doplnitna 1|
amoniak zfed. 3,5% 2M | 150 ml konc. doplnitna 1|

amoniakalni pufr

54 g NH,CI rozpustit ve 200 ml vody, pfidat 350
ml 25% NH3; a doplnit vodou na 1 |.

anilin 2% ve vodé

benzidin 0,5 g rozpustit v 10 ml ledoveé kys. octové a zfedit
vodou do 100 ml

bromova voda nasyceny roztok bromu

brucin 0,2% v koncentrované kyseliné sirové

Cern eriochromova T Cerii : NaCl=1:100

difenylamin-€inidlo 0,1% v koncentrované kyseliné sirové

difenylamin-indikator 1% v 50% kyseliné sirové

difenylkarbazon 1% v ethanolu

difenylkarbazon 0,5% v acetonu

difenylkarbazid 1% v ethanolu

dimethylglyoxim 1% v ethanolu

dipikrylaminan sodny 0,2 g rozpustit ve 2 ml 0,05M Na,CO; a pfidat 20
ml vody

dipyridyl 0,2% v 0,1M HCI

dusiCnan barnaty 0,1M 26,1 g/1 | roztoku

dusi¢nan barnaty 5%

dusi¢nan stfibrny 1%

eosin 0,2% v 70% ethanolu

fenanthrolin-Cinidlo 0,2% v 0,1M HCI

fenanthrolin-indikator 1,5 g fenanthrolinu a 0,69 g FeS0O,4.7H,0 rozpustit
ve 100 ml vody

fluorescein 0,2% v 70% ethanolu

hexakyanozelezitan 0,033M 10,8 g/1 | roztoku

draselny

hexakyanozelezitan 0,1M 32,9 g/1 | roztoku

draselny

hexakyanoZzelezitan 5%

draselny

hexakyanoZeleznatan 0,1M 42,2 g trihydratu/1 | roztoku

draselny

hexakyanoZeleznatan 0,025M 10,6 g trihydratu/1 | roztoku

draselny

hexakyanozZeleznatan |5%

draselny

horec¢nata soluce

12 g MgCl, rozpustit v 25 ml vody, pfidat roztok
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16,6 g NH,CI v 25 ml vody a pfidat 26 ml konc.
rozt. NH;. Promichat a doplnit vodou do 100 ml.

hydrogenfosforecnan 0,1M 14,2 g bezvodého/1 | roztoku

sodny

hydrogenfosforecnan 0,1M 17,8 g dihydratu/1 | roztoku

sodny

hydroxid draselny 10%

hydroxid draselny 20%

hydroxid sodny 0,1M 4 g/1 | roztoku

hydroxid sodny 10%

hydroxid sodny 20%

hydroxychinolin-8 1 g rozpustit ve 100 ml ethanolu

hydroxychinolin-8 5% v ethanolu

chlorid amonny 2M 107 g/1 | roztoku

chlorid barnaty . 2H,0 | 0,05M 12,2 g/1 | roztoku

chlorid barnaty . 2H,0 | 0,1M 24,4 g/1 | roztoku

chlorid rtutnaty 0,1M 27,1 g/1 | roztoku

chlorid vapenaty . 6H,O | 0,05M 11 g/1 | roztoku

chlorid vapenaty . 6H,O |0,1M 22 g/1 | roztoku

chlorid zelezity . 6H,O | 0,05M 13,5 g/1 | roztoku, ve kterém je nékolik kapek
zfed. HCI pro odstranéni zakalu

chlorid Zelezity . 6H,O |0,1M 27 g/1 roztoku, ve kterém je nékolik kapek zfed.
HCI pro odstranéni zakalu

chroman draselny 0,1M 19,4 g/1l roztoku

chroman draselny 10%

chroman draselny 30%

jod 1,3 g jodu a 4 g Kl rozpustit ve 100 ml H,0O

jodid draselny 0,1M 16,6 g/1 | roztoku

jodid draselny 5%

jodid draselny 10%

kupron 5% ve vodé

kyselina dusi€na-konc. |66% 15M

kyselina dusi¢na-zfed. |11,8% 2M 128 ml konc. kyseliny doplnit vodou na 1 |

kyselina dusi¢na-zied- |33% 6M 385 ml konc. kyseliny doplnit vodou na 1 |

kyselina chlorovodikova | 37% 12M

koncentrovana

kyselina chlorovodikova | 20% 6M

zfedéna

kyselina chlorovodikova | 7% 2M 164 ml konc. kyseliny doplnit vodou na 1 |

zfedéna.

kyselina chromotropova | 2% ve vodé

kyselina octova zfedéna | 2M 131 ml konc. kyseliny doplnit vodou na 1 |

kyselina salicylova 1% ve 40% ethanolu

kyselina sirova konc. 96% 18M

kyselina sirova zfedéna |40%

kyselina sirova zfedéna |20%

kyselina sirova zfedéna |17,5% 2M 112 ml konc. kyseliny doplnit vodou na 1 |

kyselina sirova zfedéna |1% 0,1M

kyselina sulfanilova 1% ve 2M HNO4

kyselina sulfosalicylova |5% ve vodé

kyselina Stavelova 0,5M 63 g dihydratu/1 | roztoku

manganistan draselny | 0,02M 3,2 g/1 | roztoku

modF methylenova 0,05% ve vodé
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molybdenova soluce

7,5 g molybdenanu amonného za tepla rozpustit

v 50 ml vody, roztok nalit do 50 ml 33% HNO;

murexid murexid : NaCl =1 :100
NESSLEROVO ¢inidlo

nitroprussid sodny 1% ve vodeé, Cerstvy!

octan olovnaty . 3H,O | 0,5M 94 g /1 | roztoku

oranz xylenolova oranz : NaCl =1 : 100

peroxid vodiku 3%

pyrokatechinova violet |0,1% ve vodé

Skrobovy maz 2% stabilizovat 1 g KF nebo zrnkem Hgl,
Stavelan amonny . H,O |0,05M 7,1 g/1 | roztoku
tetrafenylboritan sodny |3% ve vodeé, slabé alkalizovat
thiokyanid amonny 0,1M 7,612 g/1 | roztoku

thiokyanid draselny 0,1M 9,7 g/1 | roztoku
thymoftalexon thymoftalexon : NaCl =1 : 100
tiron 2% ve vodé

uhliCitan sodny-bezvod. | 1M 105,99 g/1 | roztoku

uhli¢itan sodny . 10H,O | 0,05M 143 g/1 | roztoku

Zlut' titanova 0,05M v ethanolu
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