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ANOTACE

Tento material je urCen k vyuce analytické chemie podle Skolnich vzdélavacich
planu studijnich obori Analyza potravin a Technologie potravin. Je doplnén

o podklady k laboratornim cviCenim, ktera jsou soucasti vyuky analytické chemie.
Bude pouzit pfimo ve vyuce formou prezentaci. Zakim bude také poskytnut
v tiSténé podobé jako podklad k domaci pfiprave.

Vyukovy material obsahuje vyklad nékterych metod odmérné analyzy, vCetné
navodu pro laboratorni cvi¢eni. Navody jsou koncipovany tak, aby slouZzily jako

podklad pro vypracovani laboratornich protokold.
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1 METODY ODMERNE ANALYZY

1.1 Alkalimetrie

Alkalimetricky stanovujeme kysele reaguijici latky.

Odmeérné roztoky pro alkalimetrii: NaOH, KOH.
Hydroxid sodny a hydroxid draselny nejsou latky chemicky Cisté, nesplnuji kritéria
kladena na zakladni latky. Proto z nich pfipravujeme roztoky o pfiblizné koncentraci.

Pfesnou koncentraci téchto roztoku zjistujeme titraci zakladnich latek.

Zakladni latky pro alkalimetrii
(COOH):2 - 2H20 — kyselina Stavelova dihydrat

(COONa): — 8tavelan sodny

Indikatory: neutralizac¢ni indikatory viz dfive.

Priprava odmérnych roztoki NaOH (KOH)

Pfipravte 500 ml odmérného roztoku NaOH o pfiblizné koncentraci 0,1 mol/l.
Mnaon = 40, 0 g/mol.
VypocCet navazky:

= - . =01-05-40=2g+ 10 % necistoty



N -.
* X % o°
* * °
- * * L]
evropsky L

socialni . MINISTERSTVO $KOLSTV OP Vzdélavani
fondvCR EVROPSKA UNIE MLADEZE A TELOVYCHOV pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku NaOH

a) Stanoveni provadime na roztok zakladni latky pfesné znamé koncentrace

Roztokem NaOH, jehoz pfesnou koncentraci zjiStujeme, budeme titrovat roztok
zakladni latky. Probéhne chemicka reakce mezi odmérnym roztokem a zakladni
latkou. Z udaju ziskanych pfi titraci vypocteme pFfesnou koncentraci odmérného
roztoku NaOH.

NaOH

/7

= (COOH),

CaCl,
Ind.

Obrazek 1: Schéma titrace, stanoveni koncentrace NaOH na roztok zakladni latky,
Zdroj: vlastni

2 + ( )2 = ( )2+ 2 5

Nejprve reaguje kyselina Stavelova s hydroxidem sodnym. Je to reakce slabé
kyseliny se silnym hydroxidem. Pro uréeni BE je to méné vhodné. Proto pfed
koncem titrace pfidavame pomocné Cinidlo CaCl.. To reaguje se zbytkem kyseliny
Stavelové za vzniku srazeniny Stavelanu vapenatého a silné kyseliny

chlorovodikové. Vzniklou kyselinu chlorovodikovou pak titrujeme hydroxidem
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sodnym. Jde o titraci silné kyseliny se silnou zasadou. V BE dojde k prudké zméné

pH v titraCni bance. Barevny pfechod indikatoru v BE je pak dobfe patrny.

Ziskané udaje po provedené titraci:

1 Pipetovano 20 ml roztoku kyseliny stavelove, pfesnou koncentraci roztoku
zname (jde o roztok zakladni latky).

1 Spotieba roztoku NaOH v BE je znama.
Zname: pipetovano - V(COOH)2 [ml]
Zname: ¢(COOH)2 [mol/l]

Spotfeba v BE - VNaon [Ml] (odecteme na byreté)

Odvozeni vypoctu pfesné koncentrace roztoku NaOH z chemické rovnice

CNaOH = ?

2 + ( )2 = ( )2+ 2 5

1 mol (COOH)2 reaguje s 2 moly NaOH

plati:

=2 ()

- 2 ( )2" ( )2 [mol/l]

V8echny udaje potiebné pro vypocCet presné koncentrace roztoku NaOH jsou

po provedeneé titraci znamé a miuzeme je tedy vypoditat.
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b) Stanoveni pfesné koncentrace odmérného roztoku na pevnou zakladni latku
V tomto pfipadé nepfipravujeme ze zakladni latky roztok o pfesné koncentraci, ale

zakladni latku navazujeme pfimo do titracni bariky.

NaOH

S

= (COOH),

CaCl,

Ind.

Obrazek 2: Schéma titrace stanoveni presné koncentrace NaOH na pevnou zakladni
latku, Zdroj: vlastni

2 + ( )2 = ( )2+ 2 5

( )2+ 2-( )2 12

+ - + 5

Pfed vlastni titraci musime vypocitat hmotnost zakladni latky pro jednu titraci tak,
aby spotfeba NaOH na byreté byla kolem 20 ml, tzv. idealni spotfeba na byreté.

Tuto hmotnost nazyvame teoreticka navazka.

1 Odvozeni vypoctu teoretické navazky zakladni latky

M(cooH)2 = ?

z chemické rovnice je patrné, ze 1 mol (COOH)2 reaguje s 2 moly NaOH.
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NI =

(. g

NI

( )2

( ), —teoreticka navazka zakladni latky
— priblizna koncentrace roztoku NaOH (pfesnou budeme teprve zjistovat)
— idealni spotfeba na byreté [l]

— molarni hmotnost kyseliny Stavelové [g/mol]

( )22 2

Na analytickych vahach navazime diferenéné vypoltené mnozstvi zakladni latky
a provedeme titraci. Z udaju ziskanych pfi titraci pak vypoéteme presnou

koncentraci odmérného roztoku NaOH.

1 Odvozeni vypoctu pfesné koncentrace NaOH

CNaoOH = ?

Z chemické rovnice je patrné, Zze 1 mol (COOH)2 reaguje s 2 moly NaOH.

plati

10
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— molarni koncentrace [mol/l]

( ), — SkuteCna navazka zakladni latky [g]
( ), = Molarni hmotnost zakladni latky [g/mol]

- spotieba roztoku NaOH na byreté v BE [I]

Priklady alkalimetrickych stanoveni
1 Stanoveni pfesné koncentrace roztoku kyseliny sirové
9 Stanoveni kyselosti kvasu

9 Stanoveni bilkovin podle Kjeldahla

Stanoveni presné koncentrace vzorku kyseliny sirové

Je to alkalimetrické stanoveni. Koncentraci vzorku kyseliny sirové stanovujeme
odmérnym roztokem NaOH pfesné znamé koncentrace na indikator methyloranz
(MO).

11
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NaOH
—

vzorek H,SO,
: Ind. MO

Obrazek 3: Schéma titrace pro zjiSténi pfesné koncetrace vzorku kyseliny, Zdroj: vliastni

2 4% 2 - 2 4+t2;

1 mol H2S0O4 reaguje s 2 moly

Kyselina sirova reaguje s hydroxidem sodnym za vzniku siranu sodného a vody.

Ziskané udaje po provedené titraci:
— zname (pfedem zjisténo pomoci zakladni latky) [mol/l]
— zname (spotfeba na byreté v BE) [ml]
, . -zname (bylo pipetovano) [ml]
Ze ziskanych udaju vypocteme presnou koncentraci vzorku H2SOa.
Vypocet:

=97

12
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— [mol/l]

Stanoveni bilkovin podle Kjeldahla

Je to nepfimé alkalimetrické stanoveni, kterému pfedchazi pfevedeni organickych
dusikatych latek na siran amonny mineralizaci koncentrovanou kyselinou sirovou
za varu a za pritomnosti vhodného katalyzatoru. Ze ziskaného siranu amonného
se silnym hydroxidem sodnym uvolni amoniak, ktery se pfedestiluje vodni parou
do odmérného roztoku kyseliny sirové pfesné znamé koncentrace. Nezreagovana
prebyteCna kyselina sirova se titruje odmérnym roztokem hydroxidu sodného

presné znamé koncentrace. K uréeni BE se nejCastéji pouziva Taschirtv indikator.

Reakce:
Norg . (NH4)2 SO4 mineralizace
( 4)2 4+2 -2 3t 2 4%t2;

2 3+(2 4 -(C 42 4

Odvozeni vypoctu:

Plati:

(2 2= (2 4+ (2 4

(2 a) .— celkové latkové mnozstvi , 4 (v pfedloze), zname

13
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(2 4) .—zreagované latkové mnozstvi , 4 (je Umérné mnozstvi ¢pavku)

(2 4) . — nezreagované latkové mnozstvi , , (zjistime titraci

odmérnym roztokem NaOH znamé koncentrace)

(2 4 = (2 4 T (2 4)
(2 4 +2 - 2 at2;
(2 4 -1
2
=T
(2 4) )
(2 4) = (2 @ T (2 4)
(2 4) = 2 4 2 4
_ 1 _
(2 4 T (2 4) -3 -
2 3+ (2 4) (42 a4
. 2
(2 4 1
3=2'(2 4) - -
=20,
3
3=2'(2 4) 3

14
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, —hmotnost 3 [g]

, — molarni hmotnost 3 [g/mol]

g Cpavku prepocCteme na g dusiku

()= —= [9]

A7 i 10
.................................... %
100

(% )=
az

% dusiku pfepocteme na % bilkovin tak, Zze % N vynasobime 5,75, coz je faktor pro

prepoCet obsahu N na obsah bilkovin.

1.2 Acidimetrie
Acidimetricky stanovujeme zasadité reaguijici latky ve vzorku.
Odmeérné roztoky v acidimetrii: HCI, H2SO4

Pfipravuji se o pfiblizné koncentraci, jejich pfesnou koncentraci zjiStujeme

na zakladé reakce se zakladni latkou.

Zakladni latky v acidimetrii: KHCOs, NaHCOs, Na2COs, Na2B4O7 - 10H20

Indikatory: neutraliza¢ni indikatory (viz dfive)

15
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Priprava odmérnych roztokt HCI (H2S04)

PS2 k| ad:

Pfipravte 250 ml odmérného roztoku HCI o pfiblizné koncentraci 0,1 mol/l.
Mate-li k dispozici 35 % HCI o hustoté p = 1,1900 g/ml.

Mtuci = 36,5 g/mol

Vypoc&teme hmotnost 100 % HCI
m(100%) = ? Chci= 0,1 mol/l

V =250 ml
Mmuci = 36,46 g/mol

= 0,1 0,25 36,46 = 0,9115 g (100% HCI)

1 Prepocteme na hmotnost 36 % HCI
m(36 %) = ?

To,g 115 .. 10 %l
.............................. 3 8

0911500

—— = 2,532 ¢ (36 % HCI)

Pfepocteme na objem kyseliny (kyselinu odméfujeme odmérnym valeckem,
nevazime ji)

253

119

O”I\)

2,13 ml + 10 % (necistoty), tj. cca 2,4 ml

16
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K danému mnozstvi destilované vody pfidame 2,4 ml 36 % HCI (pracujeme

v digestofi, uzivame ochranné pomducky).

Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku HCI na pevnou zakladni latku

Pfesnou koncentraci stanovujeme titraci zakladni latky odmérnym roztokem HCI na

indikator methyloranz (MO).

_—Hel

KHCO,
Ind. MO

V BE: Zluta — rtizova

Obrazek 4: Schéma titrace stanoveni presné koncentrace HCl s navazenou zakladni latkou,
Zdroj: vlastni

Vznikajici CO2 plsobi ruéiié, protozZe se v destilované vodé rozpousti. Vznika slaba
kyselina uhlicita, ktera ovliviiuje uréeni BE. V titraCni barice vznika kyselina
a titrujeme kyselinou. Ke zméné barvy v BE dojde dfive, proto musime roztok

v titrani barnce povafit, vypudit CO2 a znovu dotitrovat.

1 Odvozeni vypoctu teoretické navazky zakladni latky

MkHco3 = 7

17
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3t — + 2t

1 mol KHCOs reaguje s 1 molem HCI

3 ' . 3
,— teoreticka navazka [g]
— priblizna molarni koncentrace [mol/l]
— idedlIni spotieba na byreté [I] (20 ml)

, — molarni hmotnost [g/mol]

1 Odvozeni vypoctu prfesné koncentrace roztoku HCI

(Ize vypocitat az po provedené titraci)

1 mol HCl reaguje s 1 molem KHCO3

18
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— pfesna koncentrace HCI [mol/l]

, — Skute¢na navazka KHCOs [g]
, — molarni hmotnost KHCOz [g/mol]

— spotifeba HCI na byreté v BE [I]

P S 2 katidintktrického stanoveni

Stanoveni Cistoty vzorku NaHCOs

Pevny vzorek NaHCOs (navazku) rozpustime v destilované vodé, kvantitativné
pfevedeme do odmérné bariky objemu 1 I. Vytemperujeme, doplnime po rysku. K

titraci pipetujeme 20 ml roztoku vzorku.

__Hal

vzorek NaHCO; \/ BE: Zluta — rlZova
, Ind. MO

Obrazek 5: Schéma titrace, stanoveni istoty vzorku NaHCOs;, Zdroj: vlastni

3+ - + L+

1 mol NaHCOs reaguje s 1 molem HCI
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1 Nejprve odvodime vypocet hmotnosti NaHCOz v titracni barice.

=7

1
1

, — hmotnost v titraCni bance [g/20 ml]
— pfesna molarni koncentrace [mol/l]
— spotfeba na byreté v BE [l]

, — molarni hmotnost [g/mol]

1 Odvodime vypocet hmotnosti 3 vV celém vzorku (objem vzorku — 1 1)

.......................................... 1000
1000
( J) = — (/1]
1 Hmotnost 3 ve vzorku pfepocteme na %
az 10®
y e %
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(% 3) = — >

% necistot ve vzorku = 100 - % 3

1.3 Manganometrie

Manganometrie patfi do oxidacné-redukéni analyzy. Pfi manganometrickych

titracich probihaji oxidacné-redukeni reakce.
Odmeérny roztok: KMnOg4
Jde o velmi silné oxidacni €Cinidlo. Roztok pfipravujeme o pfiblizné koncentraci.

Zakladni latky: slouzi ke stanoveni pfesné koncentrace odmérného roztoku
KMnOa.

( )2-2 2 M = 126,07 g/mol

( )2 M = 134,00 g/mol

Indikatory: v manganometrii se nepouzivaji, protoze odmérny roztok KMnO4
je intenzivné fialovy a prvni prebyteCna kapka roztoku zplsobi rizové zbarveni
obsahu v titracni bance. To umozni identifikaci BE (rGzové zbarveni musi vydrzet

1 minutu).
Manganometrické titrace provadime nejcastéji v kyselém prostredi.
s+8 *+5 7 L +4 .,
Manganistan pfi nich pfechazi na manganatou sul.
K okyseleni pouzivame vyhradné H2SO4, protoze nema oxidaéni ucinky. HNO3 neni

vhodna, je to oxidacni cinidlo. HClI se take nepouZziva, protoZze se sama

manganistanem oxiduje.
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Reakce v neutralnim nebo slabé zasaditém prostiedi nejsou pfili§ vhodné.

4+22 +2__, 2+4

Priprava odmérnych roztokl

Priprava odmérného roztoku zakladni latky — kyseliny St'avelové.

Pfipravujeme roztok o pfesné koncentraci

V =250 ml m — navazka [g]
¢ = 0,05 mol/l ¢ — molarni koncentrace [mol/l]
M = 126,07 g/mol V — objem [l]

M — molarni hmotnost [g/mol]

= . . =0050251267 157 598

Vypoctenou navazku vazime diferencné na analytickych vahach. Kvantitativné
pfevedeme navazené mnozstvi do kadinky. Rozpustime a pak kvantitativné
prevedeme do odmérné bariky. Banku doplnime destilovanou vodou cca 2 cm pod
rysku. Roztok vytemperujeme a doplnime po rysku. Otfeme kapky v hrdle bariky
nad ryskou filtraénim papirem. Roztok uzavieme, oznaCime a dopoclteme jeho

pfesnou koncentraci.

= — [mol/l]

Priprava odmérného roztoku manganistanu draselného

Pfipravujeme roztok o pfiblizné koncentraci.
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V=1I m — navazka [g]
¢ = 0,02 mol/l ¢ — molarni koncentrace [mol/l]
M = 158,03 g/mol V — objem [I]

M — molarni hmotnost [g/mol]

= .- . =0021-1583 31 6+ 10 % nedistoty

Vypoctené mnozstvi navazime na predvazkach pfimo do kadinky. Rozpustime
v destilované vodé. Pfevedeme do odmérné barky. Banku doplnime destilovanou
vodou po rysku. Pfipraveny roztok KMnO4uchovavame v tmaveé lahvi se zabrusem.
Roztok manganistanu draselného reaguje s pryZovymi i korkovymi zatkami. Roztok
nechame 14 dni odlezet, aby se zoxidovaly reduk¢ni latky pfitomné v destilované
vodé pripadné ve vlastnim manganistanu. Pfi reakci manganistanu s témito
redukénimi latkami se manganistan zredukuje na MnOg, ktery se z pfipraveného

roztoku vylouci jako hnéda srazenina. Ta se usadi na zasobni lahvi.

Pokud chceme tento proces urychlit, roztok povafime 1 hodinu na vrouci vodni lazni
pod zpétnym chladi€¢em. Po ochlazeni roztoku muzeme ihned stanovit jeho pfesnou

koncentraci a nemusime ¢ekat 14 dni.

Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku KMnO4 na roztok zakladni latky

Princip: Roztok zakladni latky kyseliny Stavelové presné znamé koncentrace
titrujeme odmérnym roztokem KMnOas v kyselém prostiedi do rGzového zbarveni

v BE. K okyseleni pouzivame kyselinu sirovou, indikator nepouzivame.
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/ KMnOy
(COOH)z
H,50,

Obrazek 6: Schéma titrace, stanoveni presné koncentrace roztoku KMnO, na roztok
zakladni latky, Zdroj: vlastni

2 4% 5( )2+3 2 4 -2 4710 2+ 5 4+8

Manganistan se redukuje na manganatou sul. Kyselina Stavelova se oxiduje
na oxid uhliCity. Po provedené titraci ze ziskanych udaju vypocéteme pFesnou

koncentraci roztoku manganistanu draselného.

Vypocet:

arrmN

EN

armN
—
—
N

- 2 )2 ( )2
s [mol/1]
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Poznamka: reakce je zpoc€atku velmi pomala, pro titraci nevhodna. Proto musime
roztok v titracni bance zahfat cca na 70 °C. Dojde k urychleni reakce. Vznikajici
manganata sul pusobi jako katalyzator, tzn. Ze smérem k BE probiha reakce

rychleji. Toto nazyvame autokatalyza (urychleni reakce vlastnim produktem).

Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku KMnOa4 na pevnou zakladni latku

/ KMnOy
(COOH)z
H,50,

Obrazek 7: Schéma titrace, stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku KMnO, na
pevnou zakladni latku, Zdroj: vlastni

2 4t 5( )23 2 4 -2 4710 2+ 5 4+8

Pfi stanoveni pfesné koncentrace na pevnou zakladni latku musime nejprve
vypoCitat navazku zakladni latky pro idealni spotfebu na byreté¢ 20 ml.

Tzv. teoretickou navazku zakladni latky.

N
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_5 _
( )27 35 4 -
( 2_ 2
( ) 2 ¢ ¢

_ 5
( )= 3 . 2 ()l

Diferen¢né navazime zakladni latku a kvantitativné ji prevedeme do titracni bariky.
Rozpustime, okyselime kyselinou sirovou a provedeme titraci. Z udaju ziskanych

pfi titraci vypocCteme presnou koncentraci roztoku manganistanu draselného.

arlnN

[mol/l]

Priklady manganometrickych stanoveni

1) Stanoveni Zzeleznatych iontd ve vzorku manganometricky
2) Stanoveni koncentrace peroxidu vodiku manganometricky

3) Stanoveni dusitanu manganometricky
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Stanoveni Zeleznatych ionttl podle Reinhardta-Zimmermana

Princip: Zeleznaté ionty jsou oxidovany odmérnym roztokem manganistanu
draselného na ionty Zelezité. K roztoku pfidavame Reinhardtiv-Zimmermanuiv

roztok, ktery obsahuje MnSO4, H3PO4 a koncentrovanou H2SOa.
4— katalzuje reakci
> 4— Okyseluje

3 4 — vaze vzniklé rezavé zbarvené Zzelezité ionty do bezbarvych komplexu
(v BE mUzeme pozorovat rizoveé zbarveni zpusobené prvni prebyte€nou 9kapkou
roztoku KMnOa).

_— KMnOx

o

vzorek Fe?* (50 ml)

R-Z roztok

Obrazek 8: Schéma titrace, stanoveni Zzeleznatych iontu, Zdroj: viastni

5 2+ 4 4s+8 * .5 4+ 244,

Vysledek vyjadifujeme v % Fe?* iontu.

27



N -.
* X 5% O
* * Pos
5 * * °
evropsky o i :/I i I

socialni . MINISTERSTVO $KOLSTVI OP Vzdélavani
fondvCR EVROPSKA UNIE MLADEZE A TELOVYCHOVY pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

Postup vypoctu:

1) 2+/50 =7

2) a+f =7

3) % 2
Celkova zasoba vzorku — 1 |
K titraci pipetovano — 50 ml

Navazka vzorku — mnozstvi vzorku, z kterého je pfipraven 1 | roztoku vzorku

1) Vypodetg 2* v titradni barice

2+:E

a

2+ = 5. h

2+_

2+_5. Z Z

2+ = 5. n 2 2+ [9/50 ml]

2+/50 1000

= [/
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3) Vypodcet % Fe?* ve vzorku

Az . 10%
20 %
_ 100 o/ (%]

Manganometrické stanoveni dusitant

Princip: jde o obracenou titraci. Odmérny roztok manganistanu draselného titrujeme
za horka v kyselém prostfedi H2SOs roztokem vzorku dusitand
do odbarveni roztoku v titraéni barice (BE). Titrujeme obracené vzorkem, protoze

dusitany se v kyselém prostfedi rozkladaji.

vzorek NOZ

25 ml KMnOas

" H2S50.

Obrazek 9: Schéma titrace, manganometrické stanoveni dusitanti, Zdroj: vlastni

5 ;42 7+6 * .5 ;+2 2"+3,

29



N ..
* X 5% O
* * Pos
= * * °
evropsky o i :/I i I

socialni . MINISTERSTVO SKOLSTVI OP Vzdélavani
fondvCR EVROPSKA UNIE MLADEZE A TELOVYCHOVY pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

Zasoba vzorku — 250 ml
Navazka vzorku 1 g
Pipetovano 25 ml KMnOg4

Poclitame % 5 ve vzorku

1) /25 [g/25mi]
2) ;1250 [g/250 ml]

3) % 5 vevzorku

1) Vypocet ; V titracni bance

2 -5
2 2
5
2 7 9’ 4
2 = 2. _ _
; 2 4 4
_5
2) ; V celé zasobé vzorku
> v o
SE e r é [m
......................................................... 250
=/25 250
= fz 2 [9/250 mol]
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3) % 5 vevzorku

Manganometrické stanoveni peroxidu vodiku

Princip: peroxid vodiku titrujeme odmérnym roztokem manganistanu draselného
v kyselém prostiedi. Okyselujeme kyselinou sirovou.

KMnOy

yd

Hz02

-~ HaS0.

Obrazek 10: Schéma titrace, manganometrické stanoveni peroxidu vodiku, Zdroj: vliastni

Peroxid vodiku se oxiduje manganistanem na kyslik a manganistan se redukuje na
manganatou sul.
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2 PODKLADY PRO LABORATORNI CVICENI

Priprava odmérnych roztoku kyseliny stavelové a hydroxidu sodného

Ukol: Pfipravte 100 ml odmé&rného roztoku kyseliny tavelové o molarni koncentraci
0,5 moll/l.

Pomducky: doplini zak

Pripravujeme odmérny roztok o pfesné koncentraci. Roztok ze zakladni latky.
V =100 ml

c = 0,5 molll

M = 126,07 g/mol

Vypodet navazky:

= . . [g]

Pracovni postup: Na analytickych vahach diferencné navazime vypoctené mnozstvi

kyseliny Stavelové. Kvantitativné pfevedeme do odmérné bariky. Rozpustime v
destilované vodé. Bariku doplnime cca 2 cm pod rysku destilovanou vodou. Roztok
v barice vytemperujeme. Doplnime po rysku. Hrdlo nad ryskou vysuS$ime filtracnim

papirem. Roztok uzavieme a oznacime. DopocCteme pfesnou koncentraci roztoku.

Vypodet presné koncentrace

32



N -.
* X % o°
* * 8
- * * L]
evropsky L

socialni . MINISTERSTVO SKOLSTVI OP Vzdélavani
fondvCR EVROPSKA UNIE MLADEZE A TELOVYCHOV pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

= — [mol/l] m = skute€na navazka: ................... (9]

Priprava odmérného roztoku hydroxidu sodného

Ukol: Pfipravte 500 ml odmérného roztoku NaOH o pfiblizné koncentraci 0,1 mol/l.

Pripravujeme odmérny roztok o pfiblizné koncentraci.

V =500 ml
c =0,1 molll
M = 40,0 g/mol

Pomducky: doplini zak

Vypodet navazky:

= .. 110 & 0]

Pracovni postup: Na pfedvazkach navazime do kadinky vypoc&tené mnozstvi NaOH.

V kadince rozpustime v destilované vodé. Kvantitativné prevedeme
do odmérné bariky. Bariku doplnime po rysku destilovanou vodou. Roztok

uzavieme a oznacime.

Pozn.: U tohoto roztoku je nutné stanovit jeho pfesnou koncentraci.
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Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku hydroxidu sodného na

roztok zakladni latky

Princip: Odmeérny roztok kyseliny Stavelové titrujeme odmérnym roztokem NaOH
na indikator Methyloranz. Pfi titraci slabé kyseliny silnym hydroxidem je Spatné
zietelny barevny pfechod indikatoru v BE, proto pfidavame pfed koncem titrace
pomocné Cinidlo CaClz.. JeSté nezreagovana Kkyselina Stavelova reaguje
s pomocnym cinidlem za vzniku ekvivalentniho mnozstvi silné HCI a srazeniny
(CO0)2Ca. Vzniklou HCI titrujeme odmérnym roztokem NaOH. Konec titrace

probiha jako reakce silné kyseliny se silnou zasadou. BE je dobfe zfetelny.

Pomdcky: doplni zak

Pracovni postup: Do titracni bariky odpipetujeme 20 ml odmérného roztoku kyseliny

Stavelové. Pfidame cca 30 ml destilované vody, 3 — 5 kapek indikatoru
a titrujeme odmérnym roztokem NaOH cca do % titrace (spotfeba cca 15 ml).
Pak pfidame preklapéci pipetou 5 ml 20 % CaCl2 a vznikly roztok titrujeme
odmérnym roztokem NaOH do Zlutého zbarveni v BE. Stanoveni provedeme

dvakrat.

Tabulka 1: Tabulka namérenych hodnot pro stanoveni koncentrace k roztoku NaOH na
roztok zakladni latky, Zdroj: vilastni

V(COOH)2 [ml] VNaOH [ml]

20,0

20,0

Vypocet presné koncentrace roztoku NaOH: odvodime na zakladé latkové bilance

Zz chemické rovnice titrace.
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Stanoveni presné koncentrace odmeérného roztoku NaOH na pevnou zakladni

latku

Princip: Navazku kyseliny Stavelové titrujeme odmérnym roztokem NaOH na
indikator Methyloranz. Pfi titraci slabé kyseliny silnym hydroxidem je Spatné zfetelny
barevny pfechod indikatoru v BE, proto pfidavame pfed koncem titrace pomocné
Cinidlo CaClz.. Jesté nezreagovana kyselina Stavelova reaguje s pomocnym
¢inidlem za vzniku ekvivalentniho mnozstvi silné HCI a srazeniny (COO):Ca.
Vzniklou HCI titrujeme odmérnym roztokem NaOH. Konec titrace probiha jako

reakce silné kyseliny se silnou zasadou. BE je dobfe zfetelny.

Pomdcky: doplni zak

Pracovni postup: Do titracni bariky navazime na analytickych vahach diferenéné

vypoctené mnozstvi kyseliny Stavelove. Rozpustime cca v 30 ml destilované vody.
Pfidame 3 — 5 kapek indikatoru a titrujeme odmérnym roztokem NaOH cca do ¥

titrace (spotfeba cca 15 ml). Pak pfidame preklapéci pipetou 5 ml 20 % CacCl

a pokracujeme v titraci do zlutého zbarveni v BE. Stanoveni provedeme dvakrat.

Vypodet teoretické navazky: odvodime na zakladé latkové bilance z chemické

rovnice.

Tabulka 2: Tabulka namérenych hodnot pro stanoveni pfresné koncentrace roztoku NaOH
na pevnou zakladni latku, Zdroj: vlastni

m(COOH): [g] V NaOH [ml]
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Vypodet presné koncentrace roztoku NaOH: odvodime na zakladé latkové bilance

z chemickeé rovnice titrace.

Stanoveni koncentrace vzorku kyseliny sirové

Princip: vzorek kyseliny sirové titrujeme odmérnym roztokem NaOH znamé presné

koncentrace na indikator Methyloranz.

Pomducky: doplini zak

Pracovni postup: Do titracni bariky odpipetujeme 20 ml vzorku H2S0O4, pfidame cca

20 — 30 ml destilované vody, 3 — 5 kapek indikatoru a titrujeme odmeérnym roztokem

NaOH do Zlutého zbarveni v BE. Stanoveni provedeme dvakrat.

Tabulka 3: Tabulka namérenych hodnot, stanoveni koncentrace vzorku kyseliny sirové,
Zdroj: vlastni

V vzorku [ml] V NaOH [ml]
20,0
20,0
Pfesna koncentrace odmérného roztoku NaOH je ............ [mol/1].

VypocCet: molarni koncentraci vzorku kyseliny sirové pocitame na zakladé latkové

bilance z chemické rovnice titrace.
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Priprava odmérnych roztoku kyseliny chlorovodikové a hydrogenuhli¢itanu

draselného
Ukol: Pfipravte 250 ml odmérného roztoku KHCOs o pfesné koncentraci.
Pfipravujeme odmérny roztok ze zakladni latky.

Pomdcky: doplni zak

Vypodet navazky:

V =250 ml
c =0,1 mol/l
M = 100,12 g/mol

= -

Pracovni postup: Na analytickych vahach diferencné navazime vypoctené mnozstvi

KHCOs. Kvantitativné pfevedeme do odmérné barky. Rozpustime v destilované
vodé. Barku doplnime cca 2 cm pod rysku destilovanou vodou. Roztok
vytemperujeme. Doplnime po rysku. Hrdlo barky nad ryskou osuSime filtraCnim

papirem. Roztok uzavieme a oznacime. DopocCteme pfesnou koncentraci roztoku.

Vypodet presné koncentrace

— [mol/l] m = skuteCna navazka: ................... [g]
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Priprava odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové

Ukol: Pfipravte 500 ml odmérného roztoku HCI o pfiblizné koncentraci 0,1 mol/l.

Pfipravujeme odmeérny roztok o pfiblizné koncentraci. HCI neni zakladni latkou.

Pomducky: doplini zak

Vypocet:

V =500 ml

¢ = 0,1 mol/l

M = 36,5 g/mol

p36% = 1,190 g/ml
1) Vypocet hmotnosti 100% HCI
2) Vypocet hmotnosti 36% HCI

3) Vypocet objemu 36% HCI

Pracovni postup: Odmérnou bariku na 500 ml zaplnime cca z 2 destilovanou vodou.

Odmérnym valeCkem v digestofi pfidame vypoctené mnozstvi 36 % HCI.
Pouzivame ochranné pom(cky. Banku dopinime po rysku destilovanou vodou.

Roztok uzavieme a oznadime.
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Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku HCI na roztok zakladni

latky

Princip: Roztok zakladni latky (KHCOs) pfesné znamé koncentrace titrujeme
odmérnym roztokem HCI na indikator Methyloranz. Vznikajici CO2 se okamzité
rozpousti ve vodé a vznika slaba kyselina uhli€ita, ktera ovlivhuje urCeni BE.
Ke zméné barvy indikatoru dojde dfive. Nedotitrovali bychom. Proto musime CO:

z roztoku v titraCni bance vyvafrit.

Pomducky: doplini zak

Pracovni postup: Do titraéni bariky odpipetujeme 20 ml odmérného roztoku KHCOs.

Pfidame 20 — 30 ml destilované vody, 3 — 5 kapek indikatoru a vznikly Zluty roztok
titrujeme roztokem HCI do ruzového zbarveni. Potom nad kahanem na sitce
vyvafujeme vznikly CO2. Roztok v titracni barice zméni barvu a opét zeZloutne.
Roztok ochladime pod tekouci vodou a pokracujeme v titraci odmérnym roztokem
HCI do rizového zbarveni v BE. Tento postup opakujeme dle potfeby. Stanoveni

provedeme dvakrat.

Tabulka 4: Tabulka namérenych hodnot pro stanoveni koncetrace roztoku HCI na roztok
zakladni latky

V KHCO3 [ml] V HCI [ml]
20,0
20,0
Pfesna koncentrace odmérného roztoku je ............ [mol/l].

Vypocet presné koncentrace odmérného roztoku HCI: odvodime na zakladé latkové

bilance z chemické rovnice titrace.
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Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku HCI na pevnou zakladni

latku

Princip: Navazku zakladni latky (KHCOs) pfesné znamé koncentrace titrujeme
odmérnym roztokem HCI na indikator Methyloranz. Vznikajici CO2 se okamzité
rozpousti ve vodé a vznika slaba kyselina uhli€ita, ktera ovlivhuje urCeni BE.
Ke zméné barvy indikatoru dojde dfive. Nedotitrovali bychom. Proto musime CO:

z roztoku v titraCni bance vyvarit.

Pomucky: doplni zak

Pracovni postup: Na analytickych vahach diferenéné navazime vypoctené mnozstvi

KHCOs. Kvantitativné pfevedeme do titracni bariky. Pfidame 20 — 30 ml destilované
vody, 3 — 5 kapek indikatoru a Zluty roztok titrujeme odmérnym roztokem HCI do
rizového zbarveni. Na sitce nad kahanem vyvafime CO2. Roztok zeZloutne. Po
ochlazeni pod tekouci vodou pokracujeme v titraci odmérnym roztokem HCI
do rGzového zbarveni v BE. Vyvafovani opakujeme dle potfeby. Stanoveni

provedeme dvakrat.

Vypocet teoretické navazky zakladni latky (KHCO3): odvodime na zakladé latkové

bilance z chemické rovnice.

Tabulka 5: Tabulka namérenych hodnot pro stanoveni koncentrace HCI na pevnou
zakladni latku, Zdroj: vlastni

M KHCOs[g] V HCI [ml]

Vypodcet presné koncentrace odmérného roztoku HCI: odvodime na zakladé latkové

bilance z chemické rovnice titrace.
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Stanoveni Cistoty vzorku NaHCO3

Princip: Stanovujeme % NaHCOs ve vzorku. Vzorek titrujeme odmérnym roztokem
HCI pfesné znamé koncentrace na indikator Methyloranz. Vznikajici CO2 musime
z roztoku vyvarit, protoze se rozpousti ve vodé a plsobi jako slaba kyselina uhlicita,

ktera ovlivhuje urCeni BE. Nedotitrovali bychom.

Pomdcky: doplni zak

Pracovni postup: Do titraéni banky odpipetujeme 20 ml roztoku vzorku, pfidame cca

20 ml destilované vody, 3 — 5 kapek indikatoru a titrujeme odmérnym roztokem HCI
do ruzového zbarveni. Vznikajici CO2 vyvafujeme na sitce nad kahanem. Roztok
v titraCni bance zezZloutne. Po ochlazeni roztoku pod tekouci vodou pokracujeme
v titraci odmérnym roztokem HCI do rdzového zbarveni. Toto dle potfeby
opakujeme, dokud se pfi varu méni rizovy roztok na zluty. Stanoveni provedeme

dvakrat.

Tabulka 6: Tabulka namérenych hodnot pro stanoveni €istoty vzorku NaHCOg3,
Zdroj: vlastni

V vzorku [ml] V HCI [ml]
20,0
20,0
Pfesna koncentrace odmérného roztoku HCl je ........... [mol/1].
Navazka vzorku pro pfipravu roztoku vzorku je ............... [a].
Celkova zasoba vzorku je ............... [1].
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Vypocet:
1) Pocitame hmotnost NaHCOs ve 20 ml vzorku: odvodime na zakladé latkove

bilance z chemické rovnice titrace.
2) Vypocteme hmotnost NaHCO3 v celé zasobé roztoku vzorku.

3) Celkovou hmotnost NaHCO3 pfepocteme na %.

Priprava odmérného roztoku KMnO4

Ukol: PFipravte 1 | odmérného roztoku KMnOa4 o pfiblizné koncentraci 0,02 mol/l.

Pfipravujeme odmérny roztok o pfiblizné koncentraci.

Pomdcky: doplni zak

Vypodet navazky:

V=1I
c = 0,02 mol/l
M = 158,034 g/mol

= .. 410 & [g]

Pracovni postup: Na pfedvazkach do kadinky navazime vypocltené mnozstvi

KMnOas4. V kadince rozpustime destilovanou vodou. Kvantitativné prevedeme
do odmérné banky daného objemu. Banku doplnime po rysku. Roztok uzavieme
a oznacCime. Pfipraveny roztok KMnOa4 uchovavame v tmavé lahvi se zabrusem,
protoZe reaguje s pryzovymi i korkovymi zatkami. Roztok nechame 14 dni odlezet,

aby se zoxidovaly redukéni latky v destilované vodé, pfipadné ve vilastnim
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manganistanu. Pfi oxidaci téchto latek se KMnOas zredukuje na MnOg,
ktery se z roztoku vylouCi jako hnéda srazeniny a usadi se v zasobni lahvi.
Pokud chceme tento proces urychlit, povafime roztok KMnO4 jednu hodinu na

vrouci vodni lazni pod zpétnym chladi¢em.

Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku KMnO4 na roztok zakladni

latky

Princip: Roztok zakladni latky (COOH)2 znamé koncentrace titrujeme odmérnym
roztokem KMnOas v kyselém prostiedi do ruzového zbarveni v BE. Indikator
nepouzivame. Reakce je zpocatku velmi pomala, pro titraci nevhodna. Proto roztok
v titraCni barice zahfejeme na 70°C dojde k urychleni reakce. Vznikajici manganata
sul plsobi jako katalyzator reakce. Smérem k BE probiha reakce rychleji. Tento jev

nazyvame autokatalyza (urychleni reakce vlastnim produktem).

Pomdcky: doplni zak

Tabulka 7: Tabulka naméfenych hodnot pro stanoveni koncentrace roztoku KMnO,4 na
roztok zakladni latky, Zdroj: vlastni

V (COOH)2 [ml] V KMnOa [ml]

20,0

20,0

Pracovni postup: Do titracni bariky odpipetujeme 20 ml odmérného roztoku kyseliny

Stavelové. Pfidame cca 20 — 30 ml destilované vody. Preklapéci pipetou pfidame
10 ml 25 % kyseliny sirové. Roztok zahfejeme cca na 70 °C a za stalého michani
titruieme odmérnym roztokem KMnOs do rGzového zbarveni v BE,

které vydrzi 1 minutu.
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Vypocet: Pfesnou koncentraci roztoku KMnO4 odvodime z latkové bilance chemické

reakce pfi titraci.

Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku KMnOs na pevnou

zakladni latku

Princip: Navazku zakladni latky (COOH)2 znamé koncentrace titrujeme odmérnym
roztokem KMnOas v Kkyselém prostfedi do rizového zbarveni v BE. Indikator
nepouzivame. Reakce je zpocatku velmi pomala, pro titraci nevhodna. Proto roztok
v titracni bance zahfejeme na 70°C dojde k urychleni reakce. Vznikajici manganata
sul pUsobi jako katalyzator reakce. Smérem k BE probiha reakce rychleji. Tento jev

nazyvame autokatalyza (urychleni reakce vlastnim produktem).

Pomducky: doplini zak

Vypocet teoretické navazky zakladni latky: Odvodime z chemické reakce pfi titraci

pomoci latkové bilance.

Pracovni postup: Do titracni barnky navazime na analytickych vahach diferenéné

vypoctené mnozstvi kyseliny Stavelove. Rozpustime v cca 30 ml destilované vody,
preklapéci pipetou pfidame 10 ml 25 % kyseliny sirové. Roztok zahfejeme cca na
70 °C a za stalého michani titrujeme odmérnym roztokem KMnOas do ruzového

zbarveni v BE, které vydrzi 1 minutu.
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Tabulka 8: Tabulka namérenych hodnot pro stanoveni presné koncentrace roztoku
KMnO4 na pevnou zakladni latku, Zdroj: vlastni

M (COOH): [g] V KMnOa [ml]

Vypocet: Pfesnou koncentraci roztoku KMnO4 odvodime z latkové bilance chemické

reakce pfi titraci.

Manganometrické stanoveni peroxidu vodiku

Princip: Peroxid vodiku stanovime titraci odmérnym roztokem KMnOs presné

znamé koncentrace v kyselém prostifedi za pfitomnosti MnSOa.

Pomducky: doplini zak

Pracovni postup: Do odmérné banky na 250 ml odpipetujeme 25 ml vzorku H20x.

Doplnime destilovanou vodou po rysku. Z takto pfipraveného roztoku odpipetujeme
25 ml do titracni banky. Pfidame 50 ml destilované vody a preklapéci pipetou 30 mi
H2SO4 (1:3) a 2 — 3 kapky 10 % roztoku MnSOa. Titrujeme odmérnym roztokem

KMnOa4 pfesné znamé koncentrace do ruzového zbarveni v BE.

Tabulka 9: Tabulka naméfenych hodnot pro stanoveni peroxidu vodiku, Zdroj: vliastni

V vzorku [ml] V KMnOg4 [ml]

25,0

25,0
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Ckmnos = 0,02 mol/l
Vypocet:
1) mH202/25 ml

2) mH202/250 ml

Manganometrické stanoveni Zzeleznatych iontd ve vzorku

Princip: Roztok vzorku titrujeme odmérnym roztokem KMnOas pfesné znamé
koncentrace do razového zbarveni v BE. Pfidavame Reindhardtiv-Zimmermannav
roztok, ktery obsahuje MnSO4 (katalyza), HsPOa4 (vaze vzniklé rezavé zbarvené

zelezité ionty do bezbarvych komplexu), H2SO4 (okyseluje).

Pomducky: doplini zak

Pracovni postup: Do titraCni bariky odpipetujeme 500 ml roztoku vzorku. Preklapéci

pipetou pfidame 10 ml R-Z roztoku a titrujeme odmérnym roztokem KMnO4 do

ridzového zbarveni v BE.

Tabulka 10: Tabulka naméfenych hodnot pro stanoveni zeleznatych iontt, Zdroj: vlastni

V vzorku [ml] V KMnOg4 [ml]

50,0

50,0

Zname: Ckmno4
Celkovy objem vzorku

Navazku vzorku na pfipravu roztoku vzorku
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Vypocet:
1) mre?*/50 ml Odvodime z chemické rovnice titrace pomoci latkové
bilance.
2) mre?*/l
3) % Fe?*

Manganometrické stanoveni dusitanu

Princip: Odmérny roztok KMnO4 titrujeme za horka v kyselém prostfedi roztokem
vzorku do odbarveni roztoku v titracni barice. Titrujeme obracené vzorkem, protoze

dusitany se v kyselém prostfedi rozkladaji.

Pomducky: doplini zak

Pracovni_postup: Na analytickych vahach navazime diferenéné 1 g vzorku.

Kvantitativné prevedeme do odmérné banky na 250 ml. Barku vytenperujeme
a doplnime po rysku. Ke stanoveni odpipetujeme 25 ml odmérného roztoku KMnO4
presné znamé koncentrace do titraéni bariky. Pfidame pfiklapéci pipetou 20 ml
H2SO4 (1:10), zahfejeme na 50 °C a titrujeme roztokem vzorku dusitanu

do odbarveni roztoku v BE.

Tabulka 11: Tabulka naméienych hodnot pro stanoveni dusitani, Zdroj: vlastni

V KMnOa4 [ml] V vzorku [ml]

25,0

25,0
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Zname: ckmnoa [mol/l]
Vvzorku — 250 ml

Navazka vzorku [g]

Vypocet:
1) mNO2/25 ml [g/25 ml]
2) mNO27/250 ml [g/250 ml]

3) % NOz2 ve vzorku
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