KVANTITATIVNI ANALYZA

Detailni navody budete mit k dispozici. Pfed zahajenim laborovani je potreba
spocitat navazky (vyjma TLC a gravimetrie), spocita si kazdy na zacdtku cviceni.
Po ukonceni pokusu je potreba spocitat vytézky a relativni chybu (vyjma TLC).
Vysledky mi nahlasite.

Protokol:

1. Jméno, datum, nazev ulohy (dle Vas)

2. Pomiucky

3. Chemikalie

4. Strucny princip

4. Postup - bodové

5. Vypocty (vSechny, které souvisi s ulohou, navazky, vytézky atd., véetné
zapsani chemickych rovnic)

6. Zavér (shrnuti a zamysleni se nad vznikem pripadnych chyb)

1.) Stanoveni niklu ve formé dimethylglyoximdtu nikelnatého
Soli nikelnaté se vylucuji v amoniakdlnim prostiedi alkoholickym roztokem

dimethylglyoximu jako ¢erveny dimethylglyoximéat nikelnaty chelatové struktury, ktery se po

vysuseni vazi.
Ni?* + 2C4HgN,0, — [Ni(C4H7N,05),] + 2H*

2) Stanoveni obsahu FeV nezndmém vzorku pomoci manganometrie

a) Standardizace odmérného roztoku KMnQOy

Pfedem ptipraveny roztok KMnO, standardizujeme na kyselinu $tavelovou.
Princip standardizace vystihuje rovnice:

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

b) Stanoveni zeleza

Stanoveni vystihuje rovnice:

5Fe* +MnO, +16H" —5Fe* +Mn*" +4H,0

Ptedlozené vzorky zeleznatych soli obsahuji vzdy i ionty Zelezité, které musime pied vlastnim
titraénim stanovenim zredukovat na Fe?*. Toho dosdhneme pridanim SnCly:

2Fe* +Sn*" — 2Fe* +Sn*

Piebyte¢ny SnCl, by ruSil pfi stanoveni, a proto jej zoxidujeme HgClp, opét ptidany
v nadbytku:

Sn** +2HgCl, — Sn*" + Hg,Cl, +2Cl~

Chloridové ionty rusi stanoveni, protoze ionty Zeleza usnadnuji jejich oxidaci manganistanem

na elementéarni chlor:

10Cl~ +2MnO; +16H *—5Cl, +2Mn*" +8H,0




Tuto nezddouci reakci eliminujeme tim, ze do titrovaného roztoku ptfidavame smés siranu
manganatého, kyseliny sirové a kyseliny fosfore¢né ve form¢ tzv. Reinhardt-Zimmermannova
roztoku.

3.) Stanoveni mnoZstvi vapenatych a hoi'ecnatych ionti ve vzorku
a)Priprava odmerného roztoku (250 ml 0,05 M EDTA)

b)Priprava 250 ml 0,05 M Pb(NOs),
c)Standardizace EDTA pomoci Pb(NO3);
d)Stanoveni horciku a vapniku ve smési

4.) Stanoveni kyseliny octové v OCtuU.
a)Priprava odmérného roztoku NaOH
b)Priprava roztoku dihydratu kyseliny stavelové

c)Standardizace odmérného roztoku NaOH

Kyselina §tavelova reaguje s hydroxidem sodnym podle rovnice:
(COOH), + 2NaOH — (COONa), +2H,0

Kyselina octova reaguje S hydroxidem sodnym ve smyslu:
CH,COOH + NaOH — CH,COONa+H,O

5) Stanoveni_obsahu kyseliny askorbové v neznamém vzorku pomoci jodometrie

a) Priprava 250 ml 0,1 M Na;S,04

b) Standardizace odmérného roztoku Na,S,03 dichromanem draselnym

Zakladni latkou pro standardizaci odmérného roztoku thiosiranu je dichroman draselny. Ten
se nejprve prevede ptidavkem velkého nadbytku jodidu na odpovidajici mnoZstvi jodu:

Cr,07 +61 +14H" —2Cr* +3I, +7H,0

Aby reakce probéhla kvantitativné, je nutno roztok okyselit.
Vznikly I, titrujeme thiosiranem na Skrobovy maz:

I, +2S,0 =21~ +S5,07

¢) Standardizace odmérného roztoku jodu thiosiranem sodnym
d) Stanoveni kyseliny askorbové
Kyselinu askorbovou Ize v kyselé prostiedi oxidovat jodem na kyselinu dehydroaskorbovou:

CeHgOs + 1, + 2 H, O — CgHegOg +2 1 + 2 H30+

6.) Chromatografie rostlinnych barviv na tenké vrstvé

a) extrakce barviv pomoci Soxhletova extraktoru
b) chromatografie barviv

7.) SraZeci titrace
Uloha ve skriptech ke cvi¢eni z analytické chemie od doc. Jangafe (Vincentka)







