volumetrie (odmérna analyza)

Metody odmérné analyzy jsou zaloZzeny na stanoveni obsahu latky ve vzorku
vypocteného z objemu odmérného roztoku titracniho Cinidla potfebného ke
kvantitativnimu zreagovani stanovované latky.

odmérny roztok (OR)
stanovovana latka (SS)
bod ekvivalence (BE)

ndlevka

" ; ,,,4-"”‘ (pfed tirac

odstrarit)

Metoda Typ reakce Cinidlo Nazev stanoveni Is‘ta;(novované
acidobazicka kyselina acidimetrie zaétszdy
zasada alkalimetrie kyseliny
redoxni KMnO, manganometrie redukovadla
TITRACE K2Cr,07 bichromatometrie | redukovadla
srazeci AgNO; argentometrie CI.Br" I
KCNS Ag"”
komplexotvorna | chelaton lll | chelatometrie kationty kovu

(tabulka 9)

odimémy roztok

byreta
tlafka
atnod hadidka
titradrd bafika
hezrAmy roztok




volumetrie
acidobazicke titrace

neutraliza¢ni reakce: HCI + NaOH — NaCl + HzO



http://www.youtube.com/watch?v=TS-I9KrUjB0

volumetrie
acidobazické titrace

alkalimetrie

OR: zasada (NaOH, KOH)
zakladni latka: kyselina stavelova
stanovované latky: kyseliny, dusik dle Kjeldhala,

Cislo zmydelnéni, ocet

pfiklad: stanoveni kyseliny octové v octé (ind.: FF)
priklad 2: stanoveni HCI vedle CH,COOH (viz. dale)

- — - — -——--_-_4——--’
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acidimetrie 0 Vier Vsuma  V (ml)
Prubéh tit odného roztoku HCl + CH;COOH

OR: kyselina (HCl, H2SO4) rupen nirace voaneno rozZloku + 3

zakladni latka: Na,CO,, stavelan sodny

stanovované latky: zasady (hydroxidy, uhli€itany, jejich smési)

pfiklad: stanoveni uhli¢itanu vedle hydroxidu dle Winklera:
1. podil vzorku: celkovy obsah uhli¢itanu i hydroxidu (ind.: MO)
2. podil vzorku: vysrazeni uhlicitanu (BaCl, a stanoveni hydroxidu (ind.: FF)

odkaz: vizualizace zakladnich titraci.



http://is.muni.cz/do/1499/el/estud/pedf/js10/chemie/web/pages/titrace.html

acidobazickeé titrace - bod ekvivalence

subjektivni: acidobazické indikatory

Indikator Funkéni oblast pH Zbarveni

kyselé formy zasadité formy

thymolova modf 12az2,8 cervené Zluté
methyloranz 3,1az4,5 cervené Zluté
methylCerven 44az6,3 cervené Zluté
bromthymolova modi 6,0 az 7,6 Zluté modré
fenolftalein 8,2az10,0 bezbarvé ¢ervenofialové
thymolftalein 9,3az10,5 bezbarvé modré

HO 0] O 0]
C Of C
—
SO  pHB84 SO;
(3,1-4,4) (6,2 -7,6) (8,3-10,0)
HInd HInd™
methyloranz bromthymolova fenolftalein v roztoku Zlutd kyselina cervend zdsada

modf
fenolftalein



acidobazickeé titrace - bod ekvivalence

subjektivni: acidobazické indikatory

pH
7+
n
I
I
!
. M I MO
methyloranz fenolftalein / i I ) / :
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& Vi Vsowa  V (ml)

Priibéh titrace vodného roztoku HCl + CH;COOH



acidobazickeé titrace - bod ekvivalence

objektivni: potenciometricka titrace

potenciometricka kfivka
Experimentdlni
uspordddni
potenciometrické

titrace: PH /-/ |
a)

1 - referentni elektroda
2 - indikacni elektroda i pT
3 - byreta

4 - michdni

5 - k voltmetru




volumetrie
alkalimetrie: stanoveni kyseliny octové v octu

CHsCOOH + NaOH —  CHs3COONa + H20
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odmeérny roztok hydroxid sodny T
indikator fenolftalein, nebo potenciometricky e
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potenciometricka kfivka prabéhu titrace




acidobazické titrace - titrace kys. trihydrogenfosforeé¢né

H;PO4 <> H + H,POy K,=75.10" pK,=2,23
H,PO, < H" + HPO,~ K,=6,2.10" pK,= 7,21
HPO,” < H" + PO, K;=428.10" pK;=123
14
PKas
pH

odmérny roztok: NaOH
indikator 1. st.: Bromkresolova zelen
indikator 2. st.: Thymolftalein

o
<
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Prubéh titrace roztoku kyseliny fosforecné



priklad - titrace kys. trihydrogenfosforeéné

Vypocditejte: Jaka je molarni koncentrace kyseliny

? trinydrogenfosforecné, pokud na titraci 20 ml vzorku bylo

spotfebovano 12,32 ml OR NaOH (c = 0,204 mol.I"")?

Bod ekvivalence byl indikovan bromkresolovou zeleni.
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vypocet smérodatné odchylky

Vypocitejte: Jaka je smérodatna odchylka pfedchoziho
stanoveni, pokud spotfeby OR tfi naslednych titraci byly 13,00,

11,95 a 12,00 ml?
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oxidacné-redukcéni titrace

manganometrie

MnO?* + 8H" + 5e- — Mny+ + 4H,0

OR: manganistan draselny KMnO,

indikator: samoindikace, potenciometricky

zakladni latka:

Stavelan sodny
5 (COOH), + 2 MnO, + 6 H — 10 CO, + 8 H,0 + 2 Mn**

Vhodné pro stanoveni:

Fez+, H,O organické Iétky, CHSK (chemické spotfeba kysliku)

272

vizualizace manganometrie s potenciometrickou indikaci BE (+metody vyhodnoceni)


http://is.muni.cz/do/1499/el/estud/pedf/js10/chemie/web/pages/manganometrie2.html
http://is.muni.cz/do/1499/el/estud/pedf/js10/chemie/web/pages/manganometrie2.html

manganometrie - priklad

100 mg zeleza bylo rozpusténo ve 20 ml zfedéné kyseliny sirové a roztok takto
vzniklé Zeleznaté soli byl titrovan 0,02 molarnim roztokem manganistanu
draselného. Spotieba odmérného roztoku €inila 17,2 ml. Kolik % Zeleza
obsahoval preparat ?
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oxidacné-redukcéni titrace

jodometrie

reduktometrie i oxidimetrie

OR: jod s pridavkem jodidu draselného / thiosiran sodny

indikator: Skrobovy maz

stanoveni oxidujicich latek:

I2+2e—=21—

prida se nadbytek jodidu, vylouceny jod se titruje OR Na,S,0,.

Vhodné pro: CI', Br,, peroxid

pfiklad: stanoveni peroxidu:

H,O, +2T +2 H;0" — I, + 4 H,O
L+ 2 S,0:7— 2T + S406>

stanoveni redukujicich latek:
titruje se jodem, nebo se titruje
vznikly jodid thiosiranem
vhodné pro: sifiCitany, aldehydy

pfiklad: stanoveni sifi¢itant ve viné

Jodometrické stanoveni sififitani ve viné je velmi
¢asto vyuzivana metoda, jejiz postup je popsan v CSN 56
0216 a ktera umoziuje zjistit koncentraci jak volnych, tak
véazanych sifi¢itani ve viné*. Pfi odmérném stanoveni sifi-
¢itanti se k indikaci bodu ekvivalence nejcastéji vyuziva
Skrobu, sifi¢itany jsou schopny redukovat elementarni jod
na jodid®:

SO+, +H,0 » SO~ +2T +2 H'

Postup stanoveni je relativné zdlouhavy a vyzaduje
peclivost laboranta. Jodometricka titrace se musi u kazdé-
ho vzorku provést dvakrat, protoZe u vina je potieba vzdy
provést korekci na interferenty, tj. latky oxidovatelné také
jodem, piidavkem formaldehydu, kdy lze snadno vypocitat
ob3sah jak volnych, tak celkovych sifi¢itani ve vzorku vi-




oxidacné-redukcéni titrace
jodometrie

jodové cislo

mira obsahu dvojnych vazeb v tuku
(hmotnost jodu [g], ktery se aduje na 100 g tuku)

1. pfidavek jodmonobromidu

|I I|3r Hodnoty jodového ¢isla
—CH=CH— + IBr —— —CH—CH— sadlo 45-70
olivovy olej 75- 94

2. nezreagovany IBr se pfevede na jod (pfidavkem Kil) sluneénicovy olej 110-143

podzemnicovy olej  80-106

IBr + 2KI - KI + KBr + I, sojovy olej 120-143
fepkovy olej 94-126

3. vznikly jod se titruje thiosiranem (ind: Skrobovy maz)

[, + 2 Na>S,0; — 2 Nal + Na»Ss0¢



komplexometrické titrace

chelatometrie

OR: chelaton 3 (EDTA) /—COOH

zékladni latka: PbNO,, CaCO,, ... HOOC—\ _/—N
indikator: metalochromni indikatory N —COOH
HOOC—

(murexid, xylenolova oranz, eriochrom Cern T)

stanovovane latky: kovove kationty ethylenediaminetetraacetic acid

zguscgby provedeni: G)l BOCH,,C « B CHch(_)l@

prima e . N-CH,-CH,-N _ vit

nepfima I00CH ,C CH,COO!

vytésnovaci \ /
_.ICaL_

pfiklad: stanoveni tvrdosti vody (vapnik a hor¢ik)
1. stanoveni pfi pH 12 na murexid: Ca®* (horCik vysrazen jako nerozp. hydroxid)
2. stanoveni pfi pH amoniakalniho pufru na ECT: Mg?* + Ca?*



srazeci titrace

argentometrie

OR: AgNO, X +Ag"=AgX
zakladni latka: NaCl

indikator: chroman draselny (AgCrO,: Cervenohnéda |)

stanovované latky: CI-, Br, I, CN, SCN-

pfiklad: stanoveni chloridt dle Mohra
titrace ze zlutého zbarveni do vzniku hnédé srazeniny

AgNOs + NaCl — AgCl| + NaNO;
2 AgNO; + KrCrOg — AgrCrOy4) + 2 KNO;3

srazenina AgCrO,



Gravimetrie

vazkova analyza

kvantitativni vylou€eni slozky z roztoku: vyluéovaci forma
prevedeni na definovany produkt (susenim, Zihanim): vazitelna forma

primarni metoda - spolehliva, analyza standardl (vyZzaduje vSak preciznost)

postup stanoveni:
prevedeni do roztoku
srazeni

filtrace a promyvani
suseni a zihani
vypocCet obsahu latky
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M;,; — moldrni hmotnost hledané litky
M;, — moldrni hmotnost izolované litky
m, — hmotnost vyvazky

m, — hmotnost navizky



Gravimetrie

stanoveni zeleza

1) srazeni amoniakem

Fe®* + 3 OH" — Fe(OH), vyluéovana forma

2) zihani

Fe(OH), — Fe, O, vazitelna forma

vypocet obsahu:
hmotnost zeleza ve vzorku:
m=b.f

b ... hmotnost vyvazky

f ... gravimetricky faktor
f=2*M(Fe) / M(Fe,0,)




Gravimetrie y :!j" \‘I
pfiklady stanoveni 3 \(lzf \Ni / \C/CH"’
”3C/C%N/ \N/l\CHa

L4

Stanoveni Ni: nikelnaté ionty se srazi ve slabé amoniakdlnim prostiedi roztokem
diacetyldioximu v ethanolu za vzniku purpurové Cervené sraZeniny nikldiacetyldioximu.
Vzorek se pouze susi a poté vazi.

Stanoveni Mg: hofe¢naté ionty se srdzi za horka hydrogenfosforeénanem amonnym
v prostiedi amoniaku jako bild srazenina fosfore¢nanu hofe¢nato — amonného, ktery se ziha
na Mg2P 207.

Stanoveni Ca: vapenaté ionty se srazi za horka §tavelanem amonnym jako $t'avelan vdpenaty,
ktery se ziha na oxid.

Stanoveni siranu: sirany se srdzi za horka v pritomnosti HCI roztokem chloridu barnatého za
vzniku bilé srazeniny BaSOy, ktery je i vyslednym produktem po Zihéni.

Stanoveni fosforecnanu: fosforecnanové ionty se srazi horecnatou soluci. Dalsi postup je
stejny jako u stanoveni Mg.

Stanoveni chloridu: chloridové ionty se srazi za chladu roztokem AgNO;.



gravimetrické stanoveni zeleza - priklad

Bylo rozpusténo 0,4570 g vzorku. Zelezité ionty byly vysrazeny
amoniakem jako Fe(OH), a po vyzihani hydroxidu se ziskalo
0,1825 g Fe,O,. Jaky je procentualni obsah Zeleza ve vzorku?



Elektrogravimetrie

vazeni produktu elektrochemické reakce
reakce vnucena plsobenim napéti mezi elektrodami

vylou€eni stanovovaného kovu na pracovni elektrodé

Elektrody: vétSinou z platiny

sitkova katoda (redukce) a spiralova anoda

elektroda s vylouCenou médi
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