Cviceni 1+2

Organizacni véci: 1ékarnicka, bezpecnost prace:

Povinné jsou ochranné bryle, umélé¢ NEHTY nejsou v souladu s ptedpisy o bezpecnosti prace
— manipulace s ohném, pipetovani ....: jak pipetovat? — pro nasavani pouzivat balonek, pro
piesné odpousténi — prst!

LABORATORNI DENIK................... BUDE SE KONTROLOVAT A VYHAZOVAT

Skripta:
Opatiilova, Jampilek, Liska - Navody do cvi€eni z analytické chemie. Kvantitativni analyza,
UCHL, Brno 2007

» Pracuje se ve dvojicich

» Vahy podle stolti (Ctvetice)

e protokoly...............

* od dubna instrumentalni metody ve skupinach podle rozpisu

GRAVIMETRIE, podle nadvodu, uloha 7.1, str. 21-24

- hned za¢neme zihat kelimek podle Obr. 7.5, 30-40 minut! (potfebujeme stojan, triangl,

kelimek, kleste)

- Opatrn¢ manipulujeme s exsikatorem, nosime ho do vahovny i
s vychladlym kelimkem uvnitt

» Ukazat filtraci — ale nefiltrovat koloidni srazeninu!, staci ¢iry barevny roztok
» vysvétlit dekantaci — dekantovanou kapalinu nevylévat, ale uz filtrovat ptes filtr!

* do vahovny se chodi s exsikatorem s yychladlym kelimkem!
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Cviceni 3+4
VOLUMETRIE- zpétna titrace 8.1.B., podle ndvodu, tlohy 8.1.A-C, str.25-36
vzorek: nerozpustny uhli¢itan

presné koncentrace odmérnych roztokl nejsou znamy: ¢ca 0.1 M

postup:
provadi se standardizace obou odmérnych roztokit NaOH a HCl o
VYSVETLIT ROZDIL MEZI PRIBLIZNOU A SKUTECNOU NAVAZKOU / OBJEMEM

standardizace:
1) pro HCI: str.32 na pevny hydrogenuhli¢itan sodny
navazime a splachneme do titr. baitky VE VAHOVNE, pied ekvivalenci kratce povatime

2) pro NaOH —str. 36 na HCI z kroku 1/, pipetujeme 10,00 nebo 20,00 ml.

Vzorek - str.33

navazime a splachneme do titr. batky VE VAHOVNE, pielijeme nadbytkem

(50 ml) odm. roztoku HCI, titrujeme alkalimetricky

bude zadan konkrétni uhli¢itan, napt. CdCO; a doporucena navazka (0,2 nebo 0,4 g)
vysledek uvadét v % na 2 d.m.

pozn.:

indikatoru 2-3 kapky

spotreba se odecita s presnosti na 0,01 ml, tj. napr. 14,14 nebo 14,11 nebo 14,18 ml
Jjedna polovina si standardizuje kyselinu / druha hydroxid, pak se vystridaji.

ukézat:
* jak odebirat pipetou: proplachovani pipety; pipetovat s balonkem nebo s pistovym
nastavcem, po rysku PRSTEM, 7s, 3x tuknout o sténu
* jak titrovat — bez nalevky nahote + pfechod methyloranze (Eervena-oranzova-zlutd) DAT
NA OKNO, lepsi bromthymolova modf (Zluta-modrd)-citliva na zahtivani???
* pramérujeme (zaokrouhlujeme) az vysledky!

Priprava 0,1M-HCI:

M(HCI) =36,46 g/mol

Komer¢né dodavana koncentrované HCI ma obvykle obsah 35-38 hmotnostnich % HCI a hustotu o = 1,174-1,189 g/ml.ValeCkem
odmeéfime cca 8,5 ml koncentrované HCl a v odmérné baiice doplnime vodou na vysledny objem 1 litr.

Priprava 0,1M-NaOH:

M(NaOH) = 40,00 g/mol

Pecicky pevného hydroxidu sodného jsou silné hygroskopické a absorbuji oxid uhli¢ity ze vzduchu; navic mohou obsahovat i dalsi
necdistoty. Pfipravime proto roztok pfiblizné koncentrace 0,1 M, ktery musime standardizovat. Uhli¢itanu prosté roztoky NaOH se
pripravuji z 50% NaOH, ve kterém je uhli¢itan sodny prakticky nerozpustny. Na pfedvazkach se navazi cca 8,5 g ¢irého 50%niho

Standardizace 0,1M-HCI na uhli¢itan sodny

M(NayCO3) = 105,99 g.mol-i

Siln4 kyselina HCI rozklada uhlicitan sodny za vzniku neutralni soli NaCl a slabé nestalé

kyseliny H2COs, ktera se rozklada na oxid uhli¢ity a vodu

COs + 2 H+ <=> H.CO3 <=> CO2+ H20

roztoku NaOH (odebere se z vnitiku zasobniho roztoku pipetou s pistovym nastavcem) a doplni prevafenou destilovanou vodou na objem
1 litr.
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Cviceni 5+6
organizaéni véci: é\:r
pristé zacnou 4 ,,instrumentalni metody* — rotace — prace po skupindch, /—i—<'
plan je vyvésen v MOODLu, budou tam i navody pro HPLC a CE E" g

| _
Komplexometrické titrace — chelatometrie .
Teorie chelatometrie
Chelaton 3= H,Y M(C10H14N2N3208 .2 HzO): 372,24 g/mol Q
vzdy vznikaji komplexy 1:1 [MY], F=1 B
z chelatonu se od$tépuj H', proto nutné pufrovani! Zde bude pouzit i |, F

methen-amin=urotropin=hexamethylen-tetra amin NN N
metalochromni indikatory tvofi meéné stabilni komplexy s analytem (kovem) 0\") j
27

— v bod¢ ekvivalence je analyt (kov) vyvazan Chelatonem do [MY]

Postup
podle navodu 8.3, str.55- 58
je tam ale chybny piechod na str.56: Xylenolova oranz, posledni fadek pH<®6 citr. Zluta
pH>6 cervenofialova (je to acidobazicky ptechod volného indikatoru!)
na str. 55 je chybny vzorec Chelatonu III — chybi 4x methylen -CH, —
xylenolova oranz neni ve smési s NaCl ale KNO;
POZOR !
e nadobi je znedisténo hydrolyzatem Bi*" — umyt kyselinou !
e v pripad¢ bilého zakalu pfi prevodu vzorku do banky — nutno ptidat kyselinu dusi¢nou —
hydrolyza!
e Urotropin se vazi na predvazkach v laboratofi pfimo do titr. baiiky o

, v ’ ’ 3+ 2+ v
uloha 8.3 str. 57-58: soucasné stanoveni Bi”" a Zn~" na xylenolovou oranz

studentlim se zadava:

1/ objem odmérného roztoku (270/280/300/320) ml , vzdy ptibl. koncentrace
0,02M, ptipravi do odmérného vélce, vypocit. navazku vazi ve vdhovné

2/ co budou stanovovat (Bi, Bi(NO3)3;, BiCl; nebo Zn, Zn(NO3),, ZnCl,)

Toto je nové:
STANDARDIZACE a stanoveni se stejnym indikatorem! Stand. latka pro stanoveni ptesné
koncentrace OR je ZnSOy . 7 H,O (siran zine¢naty) M= 287,544 g/mol

1. Priprava 0,02M zdasobniho roztoku zdakladni latky ZnSO4. 7 H,O

Ptesné navazené vypocitané mnozstvi ZnSQOy4 .7 H,O se rozpusti v destilované vod¢ prelije
kvantitativné do odmérné baniky na 100 ml pfedem okyselené 2-3 kapkami 2M-HNOj3 (zabrani
hydrolyze) a doplni po rysku destilovanou vodou a fadné€ promicha.

2. Standardizace Chelatonu 3

Odpipetujte 10/20 ml roztoku ZnSO, . 7 H,0, ptidejte cca 0,5 g urotropinu a Spetku indikatoru=
XYLENOLOVA ORANZ (pevny ve smési s KNO; 1:99). Zted'te vodou na objem asi 100-150
ml. Roztok se zbarvi Cervenofialové. Titrujte odmérnym roztokem Chelatonu 3 do citronoveé
zlutého zbarveni. Tato standardizace se provadi podobn¢ jako titrace vzorku (Skripta str. 58), ale
bez Bi a jen s 0,5 g urotropinu!

3. titrace vzorku nutno pfidat tolik urotropinu, aby zmizela zluta (pokud piridavali HNO3, mtze to
byt i vice nez 3g, ale nepiehanét). Zbyte¢né netedit a neptidavat ptili§ XO pak je barva spise
jahodova!

Hlasi se vysledek: g slougeniny Bi*® + g slou¢eniny Zn*"
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Cviceni 7-14

Navody do cviceni z analytické chemie
Jampilek, Opatrilova, Liska, FaF Brno 2007

+nové navody budou na Moodlu

Fotometrické stanoveni

uloha 2, str. 13-14
Fotometrické stanoveni médi Chelatonem III pomoci kalibraéni krivky

Cu’"+[H,Y]* = [CuY]* +2H"
0,05M CuSOy, Chelaton III, pufry

ROZDILY: méfi se ve fotometrické laboratofi 345 na fotometrech HP8453

postup:

. zmeéteni absorpéniho spektra komplexu (400-740 nm) — vybér A(max)

. zméteni zavislosti absorbance na pH — vybér pH

. zméteni zavislosti absorbance na koncentraci Chelatonu3 — vybér ¢(Ch3)
. zmeéteni kalibracni zavislosti A vs. ¢(Cu) za optimalnich podminek

. stanoveni Cu®" v nezndmém vzorku

pozn.:

meéteni absorbance vzdy proti slepému vzorku!
grafy vynaSet na milimetrovy papir
vysledek: mg médi /100 ml roztoku, ktery dostali

uloha 3, str. 15-16 £Ha

Stanoveni fenazonu v Antipyrinu Zelezitymi ionty pomoci kalibraé¢ni HsC N,
krivky \[(N—O
3 fenazon + 2 Fe*" = [Fe,(fenazon);]®" 0

M=188,226
¢inidlo = okyseleny roztok Fe(NOs);

postup:

» zméfteni kalibracni zavislosti A vs. c(fenazon) pti 460 nm — udélat 3x (15 bodii)
= stanoveni antipyrinu v nezndmém vzorku
pozn.:

mefeni absorbance vzdy proti slepému vzorku!

ROZDILY: méii se na ve fotometrické laboratoii 345 na fotometrech HP8453 do 50 ml
odmérky splachujeme 0,2 g fenazonu
vysledek: mg fenazonu ve vzorku
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Potenciometricka titrace

e uloha9, str. 36-37
Stanoveni kyseliny fosforecné
H;PO,4 + NaOH = NaH,PO4 + H,O Ft=1
H3PO4 +2 NaOH = NazHPO4 +2 HZO Ft=1/2
dva body ekvivalence V,=2%V,
vysledek jako primér ,,obou* titraci (jakoby pro 2 titrace, dva rizné Ft)
provadét numerické vyhodnoceni dle Hahna, grafické neni presné!

rozdily:
1. vzorek kvantitativné prevedeme do odmérné baiiky 100 ml a pak
2. ktitraci odbér 20 ml + 80 ml vody
3. potencidl u titracni kiivky klesa az k zdpornym hodnotdm!
4. wvysledek: g kyseliny ve vzorku

e tuloha 10, str. 38-39
Stanoveni halogenidi

rozdily:
1. ktitraci odbér 20 ml
2. AgNOs........... c=0,05M
3. potencidl u titracni kiivky roste, velikost skoku je tmérny koncentraci (Nernst-
Petersova rovnice!)
4. vysledek: g KI, g KBr, g KCl

pozn.:
u kombinovanych elektrod musi byt ponofena diafragma!

délat si vzdy tabulku

spotteba (ml) | potencial (mV)

prvni titrace je orientacni, dalSi dvé s krokem 0,2 ml u skokii — pozor, je potieba mit
par bodi i za skokem (numerické vyhodnoceni dle Hahna!); do grafu vynasime
primér poslednich dvou
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Separacni metody

HPLC
ME¢ti se v laboratofi 047 na piistroji YL9100

Stanoveni kofeinu a kyseliny acetylsalicylové v Acifeinu™ pomoci vysokou¢inné
kapalinové chromatografie (HPLC) na reverzni fazi

CE
MEéii se v laboratofi 047 na pfistroji CE3D Agilent a PRINCE

Stanoveni kyseliny acetylsalicylové v Acifeinu™ pomoci kapilarni elektroforézy (CE)
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