KVANTITATIVNI ANALYZA —uvod

— odpovida na otazku KOLIK ? — kolik, jaky je obsah (hmotnost, hmotnostni zlomek, latkova nebo

hmotnostni koncentrace) slozky (sledované slozky SS) ve zkoumané (analyzované) latce.

Metody kvalitativni analyzy:

1. klasické metody

a) vdZkovd analyza (gravimetrie) — sS ve zkoumané latce se vhodnym zptisobem pievede do roztoku
a vysrazi. Vznikla srazenina se odfiltruje, vysusi (pfip. vyzihd) a vazi. Ze zjisténé hmotnosti
vypocitame obsah ss ve zkoumané sloucening.

b) odmérna analyza (volumetrie*, titraéni metody) — méfime objem (volume) ¢inidla, ktery praveé
uplné zreaguje sSS Vroztoku. Ze zjiSténého objemu lze vypocitat obsah SS ve zkoumané
slouceniné. (* volume je ¢esky objem).

2. _instrumentdalni metody — pomoci vhodnych méticich pfistrojli sledujeme zménu nékteré fyzikalni
veli¢iny (napf. vodivosti, indexu lomu, intenzity zbarveni, el. potencialu, optické otacivosti apod.)
Vv zavislosti na koncentraci ss. Pfedpokladem je, Ze se tato zavislost d4 vyjadfit matematickym
vztahem. Grafickym vyjadfenim této zavislosti je kiivka, ze které je mozno urcit obsah SS ptimo,
nebo ze zjisténého bodu ekvivalence (pfi titracnim provedeni) obsah SS vypocitat.

Zavér: vysledkem kvantitativniho rozboru je zjisténi obsahu (procenta, hmotnosti apod.) jednotlivych

slozek v analyzované latce.

Vysledky kvalitativniho i1 kvantitativniho rozboru umoziuji dale uréit empiricky a sumarni vzorec

slouceniny. Dal§imi fyzikalnimi a fyzikidln¢ chemickymi metodami Ize urcit jest¢ strukturu

a prostorovou stavbu analyzované latky. Poznani vnitini struktury latek, vedle jejich sloZeni, pfispiva

ve zna¢né a mnohdy v rozhodujici mife k osvétleni vlastnosti latek. Zaroven naznacuje cestu k dal§im

moznym syntézdm a strukturdlnim zméndm latek a tim k ziskavani latek urcitych pozadovanych
vlastnosti.

Nakonec zjednodusené schéma postupu pii analyze ldtek:.

| vzorek neznamé latky | strukturni vzored
lkvalit. analyza

slozky (prvky, ionty) A, B, C
lkvantit. analyza

% nebo m slozek A, B, C —— empiricky vzorec —— molekulovy vzorec
Ax By Cz (Ax By Cz)n
Pozndmka: Pro uréeni molekulového vzorce (nasobku empirického vzorce — hodnoty n) je nutné znit
molekulovou relativni hmotnost M, (molek. vz.) (nebo molarni hmotnost) analyzované slou¢eniny. Ta se zjist'uje
riznymi metodami, mj. u plynnych latek nebo latek, které je mozno snadno do plynného stavu pievést, ze
stavové rovnice plynd. n ..... je cislo celé, kladné s vyjimkou nuly n =1, 2, 3, 4, 5 atd. Uréime jej ze vztahu

Mr (molek. vz.)

M (empir. vz.)
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Gravimetrie - zakladni poznamky.

Gravimetrie, jinak vazkova analyza, je analyticka metoda zalozena na prevedeni sledované slozky
(ss) na nerozpustnou srazeninu piesné definovaného slozeni. Z hmotnosti této srazeniny vypoctem
ur¢ime obsah SS V analyzované latce.

Postup pii gravimetrickém stanoveni:
1. odbér vzorku,
2. stanoveni mavdiky — navaZenim analyzované latky na analytickych véahach uréime jeji
hmotnost - m» (hmotnost navazky)
prevedeni analyzované latky do roztoku,
vysrazeni ss ve formée vhodné sraZeniny,
filtrace sraZeniny,
suseni, ptip. zihani srazeniny — vznikly produkt se nazyva vyvdZka a vazi se.
Pozndmka: pti suSeni sraZeniny se sloZeni sraZeniny zpravidla neméni, tj. vyvazka je totozna s vzniklou
srazeninou, pfi zihani sraZeniny se jeji slozeni méni, tj. vyvazka neni totozné s vzniklou srazeninou.
7. véazeni vzniklého produktu — ziskame hmotnost vyvazky — my
8. provedeme vypocet pozadovanych hodnot.

o AW

Zakladni pojmy v gravimetrii
1. vzorek — ¢ast analyzované latky, kterou odebirdme k analyze. Musi byt homogenni, jeho

slozeni musi odpovidat analyzované sloucening),
2. navazka vzorku (déale jen navazka) — Cast vzorku, ktery bereme k vlastnimu stanoveni, jeji
hmotnost se oznacuje Mp,
2. vyvazka — srazenina, kterd po filtraci, suSeni, pfip. zihani ma definované slozeni a kterou
vazime; jeji hmotnost zapisujeme my; teoreticky by se méla pohybovat v rozmezi 0,1 — 0,5 g,
3. gravimetricky faktor fy — je hmotnostni zlomek Wss ve slouc¢ening, ktera tvoii vyvazku. fqr
jsou tabelovany pro dané slozky
Obecné : je-li ss slozka A a jeji vyvazkou je slouéenina o definovaném vzorci AxBy, pak je
X . AiA)
fgr =,
M: (ABy)
je-li ss viceprvkova slozka, pak misto A/(A) musime dosadit M, viceprvkové slozky.

Zakladni pracovni operace vV gravimetrii

1. VazZeni - provadime na:

a) tzv. predvazkach — jejich ptesnost je 1 nebo 2 des. mista. SlouZi k orientaénimu vazeni — napf.
nadobek k odvaZzovani latek (vazenky, kelimky, porcelanové lodi¢ky apod.).

b) analytickych vahach (jednomiskovych, dvoumiskovych, digitdlnich) — vazi se pfesnosti min.
na 4 des. mista. Napt. mame- li navazit presn¢ asi 0,2 gramu, pak navazime néco okolo 0,2
gramu, ale ptesné, napt. 0,2087 g nebo 0,1989 g apod.

Vazit 1ze bud:

1. Pfesnym navazenim zvoleného mnozstvi — presné€ zvazime vazenku nebo lodicku, na predvazkach
odvazime ptiblizné (na 1 des. misto) pozadovanou hmotnost analyzované latky a dovazime ptesné na
analytickych vahach. Z rozdilu hmotnosti uréime pfesnou hmotnost analyzované latky (hmotnost
navazky my). Tento zplisob pouzivame pro latky ve vod¢ rozpustné, kdy se navazka kvantitativné
z vazenky nebo lodicky splachne do kadinky.

2. Diferen¢né — pouziva se pro latky ve vodé malo rozpustné nebo nerozpustné. Postupujeme tak, Ze
navazovaci nadobku zvazime na ptedvazkach, do nadobky pfidame poZzadovanou piibliznou hmotnost
analyzované latky a vSe zvazime presné na analytickych vahach (m’nsaobky + Mn). PO odsypani
navazky do kadinky zjistime znovu pfesnou hmotnost prazdné navazovaci nddobky Masdobky
a z rozdilu hmotnosti plné a prazdné nadobky uréime hmotnost navazky m.

|mn = (M nadobky + Mn) — mnédobky|
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2. Srazeni - je proces, pii kterém se vhodnym ¢inidlem (roztok slouceniny) ss vylouéi z roztoku ve
formé nerozpustné slouceniny (srazeniny). SraZeninou by méla byt sloucenina s velmi nizkou
hodnotou iontového soucinu Ks, aby byla ss ptevedena do srazeniny uplné (v maximalni mite). Pro
jistotu pfidavame vzdy mirny nadbytek ¢inidla. Je nutné rovnéz dodrzovat podminky srazeni, zejména
pH prostiedi, ptip. teplotu. Vypoclty prokazaly, ze postacujici hodnota Ks je 108 Napiiklad pfi
stanoveni olova jako ionty Pb?* Ize s dostate¢nou piesnosti uplatnit stanoveni jako PbSO4 (Ks = 107%)
misto PbS (Ks = 10%%). Chyba vzniklé z rozdilu obou stanoveni je prakticky zanedbatelna.

Vznikajici sraZzenina musi spliiovat nékolik predpokladi:

a) musi byt dostatecné chemicky stala,

a) jeji sloZzeni musi byt za danych podminek (teploty, tlaku) pfesné definovano (znamo),

b) jeji soucin rozpustnosti by mél byt velmi maly,

C) srazenina musi byt snadno filtrovatelna,

d) srazenina musi byt dobie vazitelna,

f) musi byt zndma rovnice jejiho vzniku.
Latky, které vznikaji jako srazeniny a latky, které se vazi (vyvazky) v€. gravimetrickych faktora fy
jsou pro jednotlivé ss uvadény v analytickych tabulkach. Tak napf.

ss srazenina vazi se for
Ag* AgCl AgCl 0,7526
AP AI(OH)3 AlO3 0,5291
Ca? CaCO:s CaCOs 0,4005
CaC,0q4 CaC,04 . H:0O 0,2743
Fe3* Fe(OH); Fe203 0,6994
Cl- AgCl AgCl 0,2474
SO4* BaSO, BaSO4 0,4115
POs* MgNH4PO, Mg2P207 0,8534

3. Filtrace — slouZi k izolaci srazeniny, tj oddéleni od mate¢ného roztoku /viz obr. 1., obr. 3/

K filtraci Ize pouzit (podle charakteru vzniklé srazeniny a piedpokladaného dalsiho jejiho zpracovani)
- papirové filtry riizné hustoty (specialni filtraéni papir), tzv. kvantitativni filtry; odfiltrovana
sraZzenina se nejcastéji dale ziha pii vysokych teplotach a filtrani papir se spali na nevazitelny
zbytek,

- porcelanové filtra¢ni kelimky,
- sklenéné filtry zv. frity rizné hustoty a velikosti port /viz obr. 6/ — sraZenina v kelimku ve frité
se nejCastéji susi pii mirn€ zvysené teplote.

Filtraci provadime:

a) za normalniho tlaku — papirovym filtrem v nalevce /viz obr. 3/
b) za snizeného tlaku — pfi filtraci porcelanovym filtratnim kelimkem nebo pii filtraci fritou /obr. 4/

4. SuSeni a Zihani - tykaji se dal§iho zpracovani srazeniny. Ob& operace provadime v piedem
vyzihanych, vychladlych a zvazenych (4 des.m.) porcelanovych kelimcich.
Suseni — je proces, pfi kterém se sraZenina stalého a definovaného slozeni zbavuje vlhkosti az do
konstantni hmotnosti. Provadi se v suSi¢kach, u nichz je mozno nafidit stdlou teplotu suseni po
uréitou dobu ( az 2 hod.).
Zihani — probiha za vysokych teplot (nékolik set az 1000 °C). Zpravidla dochazi ke zméné sloZeni
latky, proto sloZeni vzniklé sraZeniny neni totozné se slozenim vyvazky. Provadi se v zihacim
porcelanovém kelimku /obr. 2/ nebo ve filtraénim kelimku na ochranném porcelanovém vicku.
Vysu$end, ptip. vyzihana srazenina (vyvazka) se po vychladnuti v exikatoru* vazi na analytickych
vahach (postup vazeni — viz odst. Vazeni).
*Exsikdtor Iviz obr.5/ — skienénd ndadoba uzaviend vikem, ve které chrdnime latky pred vzduSnou
vilhkosti. Na dné exsikatoru je vhodna susici latka (CaCly, silikagel, P4Oxo a jiné).
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Obr. 2.
1 __ tvéinka
2 ... stojan
3 ... kadinka nebo jind nadobka
s filtrovanvm roztokem
4. filir o
5. ... filtra¢ni ndlevka
6 ... kidinka nebo jinad nidobka pro =
jimdni filtrdt T
7 .. filtrat ‘ {
|/
|
Obr. 3. Obr. 4.

Obr. 6.
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1. Vypoéty v gravimetrii
Ze zjisténych hodnot navazky my, vyvazky my , gravimetrického faktoru fgr pocitame dale pozadované
hodnoty — hmotnost ss ms Vv navazce (piip. vcelém vzorku), hmotnostni zlomek (hmotnostni
koncentraci v %) ss wss (p %) v analyzované latce. Zname-li hmotnostni nebo procentové zastoupeni
jednotlivych slozek ve zkoumané sloucening, mtizeme urcit empiricky vzorec slouceniny.
Vypocet mgs
Vychazime ze vztahu

Mss Mss Mess
= ; odtud mss = . My; odtud | Mss= fgr . My
My Mv My
4
for
Vypocet wss
Mss fgr . My fgr . My
Wss = = i pss = Wss . 100 = . 100 (%)
Mn Mn Mn

Vypocet piiblizné navazky my,

Muzeme provést za predpokladu, ze

- zname priblizny obsah ss ve zkoumaném vzorku,

- hmotnost vyvazky my se pohybuje v rozmezi 0,2 — 0,5 g (optimalni hodnoty)
Vychazime ze vztahu

Mss for . My for . (0,1-0,5)
Wss = = Mnp =

Mn Mn Wss

2 . Ukazky vypocti a priklady
Priklad 1. Pti stanoveni Ba bylo odvaZzeno 0,3257 g vzorku. Srazenim vodného roztoku po rozpusténi

navazky bylo ziskano 0,3085 g BaSQa. Jaka byla hmotnost barya ve vzorku ? Jaké je hmotnostni
procento Ba ve zkoumané sloucening ?

Chemicka reakce : Ba?* + SO ——» BaSO0.]

Zapis: m, = 0,3257 g vzorku, fgr = 0,5885 (z tabulek)

my = 0,3085 g BaSO4
Vypocet:

Mga = fgr . My =0,5885.0,3085 = 0,1816 g Ba

fgr . My 0,5885 . 0,3085
PBa=Wea.100= — 100 (%)= —— .100 = 55,74 %
My 0,3257

Odpoved’: Navazka obsahovala 0,1816 g a 55,74 % barya.

Priklad 2. Pti stanoveni hliniku bylo odvazeno 1,1893 g vzorku. Po rozpusténi navazky ve vodé na
celkovy objem 100,00 ml bylo pipetovano (odméfeno) 25 ml tohoto roztoku, vysraZzeno hydroxidem
amonnym a vznikla srazenina byla Zihana do konstantni hmotnosti. Hmotnost vyvazky my = 0,1157 g.
Zapiste rovnice chemickych dé&ju v pribéhu stanoveni. Vypocitejte hmotnost a hmotnostni procento
hliniku v ptivodnim vzorku.  M(Al) = 26,98 ; M;(Al.03) = 101,96
Chemické déje : APF* + 30H — AI(OH); |
2 Al(OH);] —» Al,0s; + 3H,0

31



2. M{(Al) 2.26,98

Zapis: my = 1,1893 g vzorku, fgr = = =0,5291
my = 0.1157 g Al,O3 Mr(A|203) 101,96
Vypocet:
mai = fg . my= 0,5291.0,1157 .4 = 0,0612 .4 = 0,2448 ¢
fgr . My 0,5291.0,1157
Pal=Wss.100= —— . 100.z (%) = .100.4
Mn 1,1893

pai= 20,59 %
Odpoved’: Navazka obsahovala 0,2448 g a 20,59 % hliniku.

Priklad 3. Kolik gramu stiibrmé slitiny obsahujici asi 80 % d&istého stiibra je tfeba navazit, aby
vzniklo asi 0,15 g AgCl ?
Zapis: wss=0,80, my= 0,159gAgCl, f4=0,7526

Vypocet: ze vtahu pro vypocet obsahu ss vyplyva :
for . My 0,7526 . 0,15
mp = = = 0,1411 g
Wis 0,80
Odpovéd’: Pro stanoveni stiibrné slitiny je tieba odvazit asi 0,14 g slitiny.

Gravimetrie - priklady
1. Kolik gramt Zeleza obsahoval vzorek, ktery jsme kvantitativné prevedli (rozpustili) do roztoku o

objemu 100,00 ml ? K vlastnimu stanovani bylo odméfeno 25,00 ml tohoto roztoku a vyzihany Fe;Os
m¢&l hmotnost 0,1121 g. (0,3136 g Fe)

Zapiste rovnice chemickych reakci pfi stanoveni

Rovnice :

Hmotnost vyvazky =

fgr = (vypocitat) =

Mre =

2. Navazka 1,2695 g vzorku KCI byla rozpusténa ve vodé a objem doplnén na 200,00ml roztoku.
K stanoveni CI ionti bylo odméfeno 10,00 ml roztoku. Hmotnost vysrazeného AgCl ¢inila 0,1004 g.
Vypocitejte hmotnost a hmotnostni koncentraci chloridovych iontl ve vzorku.(fyr = 0,2474)

(496,8 g CI', )
Zapiste rovnice chemickych reakci pii sraZeni
Rovnice :
Hmotnost vyvazky =
m(Cl) =
p(Ch=

3. Z roztoku zinecnaté soli byl vysrazen NH4ZnPO,. Po vyzihani hmotnost vzniklého difosforecnanu
zine¢natého ¢inila 0,2560 g. Kolik gramii zinku obsahoval roztok ?  ( 0,1098 g)
Zapiste rovnice chemickych reakci pfi srazeni.
Rovnice:
Vypocitejte fy
my=
m(Zn) =
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4. Pro stanoveni iontl SO4% bylo odvéazeno 0,4000 g vzorku. Po rozpusténi ve vodé byly siranové
ionty vysrazeny jako BaSOs. Jeho hmotnost po filtraci a vysuSeni Cinila 0,5760 gramu. Jaké je %

obsah iontii SO4> ve vzorku ? (59,26 %)
5. Pfi stanoveni fosfore¢nanti byla navazka vzorku 0,9876 g. Vazeny produkt MgoP,O; mél
hmotnost 0,7820 g. Jaky je % obsah fosfore¢nant ve vzorku ? (67,58 %)

6. Jak musime zvolit navazku téméf Cistého dusi¢nanu olovnatého, aby pfi stanoveni olova jako
PbCrOs vazil produkt asi 0,2 g ? Ke stanovenim budeme brat po 25,00 ml zasobniho roztoku
vzniklého rozpusténim navazky a doplnénim na 200,00 ml. (asi 1,64 g)

7. Pii analyze neznamé slouceniny bylo zjisténo, Ze obsahuje ionty Fe®* a Fe?* a ionty CI-. Pfi
kvantitativnim stanoveni celkového zeleza bylo odvazeno celkem 0,6003 g pevného odvodnéného
vzorku a po rozpusténi ve vodé a vysrazeni amoniakem byla sraZenina zihanim pievedena na oxid
zelezity. Vyvazka Fe,Osz ¢inila 0,3782 g.

Pro stanoveni iontt CI" bylo dale navazeno 0,2114 g vzorku a vysuSena srazenina AgCl méla hmotnost
0,4780 g. Vypocitejte procentovy obsah slozek ve vzorku a urcete empiricky vzorec slouceniny
(44,06 % Fe, 55,94 % Cl, FeCl,)

8. Jaky je procentovy obsah chloridl ve vzorku, jestlize z navazky 0,2501 g byl vysrazen a izolovan
chlorid stiibrny o hmotnosti 0,5009 g ? (49,54 % CI")

9. 70,5078 g BaCl,.2H,0 byla opatrnym tavenim odstranéna krystalova voda. Ubytek hmotnosti
¢inil 0 0742 g. Jaky je procentovy obsah BaClz.2 H,O v pivodnim vzorku? (99,07 %)

10. Kolik procent ZnCOs obsahuje vzorek, kterého jsme navazili 0,2070 g a po vyzihani vazil
vznikly ZnO 0,1329 g ? (98,93 %)

11. Nikl ve wvzorku oceli byl stanoven roztokem diacetyldioximu jako nikldiacetyldioxim
[Ni(CsH702N;]. Navazka oceli 4,0200 g byla rozpusténa v kyseliné a roztok byl pteveden do odmérné
banky na 200,00 ml a doplnén po znacku vodou. Nikl byl stanoven v 50,00 ml tohoto roztoku.
Hmotnost produktu byla 0,2060 g. Jaky byl procentovy obsah niklu v oceli ? (4,16 %)

Laboratorni ulohy z gravimetrie

Uloha 1:_Urceni procentového obsahu vody v modré skalici

Princip: Zihanim modré skalice odstranime veskerou krystalickou vodu. Zjiiténou hmotnost vody
vyjadiime v hmotnostnich procentech.

Postup: Na analytickych vahach odvazime piesné asi 2 gramy modré skalice (mna) @ vpravime do
pfedem vyzihaného a vychlazeného porcelanového kelimku. Opatrné zihame asi 20 min., nechame
vychladnout v exikatoru a zvazime (mcusos). Z rozdilu hmotnosti vypoéitame hmotnost odpafené vody
(Myody = Myyv.) a vyjadiime v procentech.

Vypocet:

my . 100
p (H:0) = (hm. %)
Mn

Do protokolu uved’te:
1. Mpa = hmotnost navazené modré skalice, Mcysos, Myody = Myyy
2. vypocet hmotnostniho zlomku (procenta) vody znaméfenych hodnot a porovnejte
s teoretickou hodnotou (&ista modra skalice obsahuje 36,04 % vody).
3. urcete empiricky vzorec modré skalice (z namétenych hodnot).

Uloha 2: Stanoveni chloridii jako AgCl v kuchyiiské soli

Princip: Chloridové aniony se srazi v prostiedi kys. dusi¢né roztokem AgNOs jako chlorid stéibrny
AgCI (Ks = 2.1019). Po vysuseni do konstantni hmotnosti se vazi.

Postup: Na analytickych vahach odvazime ptesné vzorek s obsahem asi 0,2 Cl- (asi 0,32 g NaCl)
a navazku rozpustime v cca 100ml vody. Roztok okyselime 0,5 ml konc. HNOs a srdzime za studena
za stalého michani 5%nim roztokem AgNOs3 dokud vznika srazenina. Po vysrazeni roztok zahtejeme
asi na teplotu asi 90°C az se srazenina sbali roztok nad srazeninou je ¢iry. Po vychladnuti roztoku na
tmavém misté (napi. v laborat. stole) roztok piefiltrujeme pfedem vysuSenym (pfi teploté 130°C)
a vychlazenym a ptesné zvazenym filtraénim kelimkem. SraZenina se promyva 0,1%nim roztokem
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kys. dusi¢éné tak dlouho, az filtrat nedava reakci s Cl” ionty na ionty Ag*. Nakonec se sraZenina
promyje malym mnoZzstvim studené vody, vysusi pfi teploté 130°C a vazi se AgCl (i s kelimkem).

Vypocet: : for . my A«(CI")
pcr = —— .100|, kde fy je gravimetricky faktor; fyy= —— ;

Mn M; (AgCl)
po dosazeni fg = 0,2474

Uloha 3: Stanoveni 3eleza jako Fe;O; (FeCls.6H,0 nebo Fe(NOs)s.9H,0)
Princip: Fe®' ionty se sraZeji amoniakem jako Fe(OH)s. Tato sraZenina nema za danych podminek
definované slozeni, proto se Zihanim ptevadi na staly oxid Zelezity Fe,Os, ktery 1ze vazit (vyvazka).
Fe** + 30H — Fe(OH)s |
2 Fe(OH); —» Fe;0; + 3 H0O

Postup: Roztok vzorku obsahujici asi 0,1 g Fe zfedime vodou na 100 az 150 ml, pfidame 2 ml 30
%niho roztoku NH4Cl a zahtejeme k varu. Po pfidani asi 1 ml konc. HNOsnebo 0,5 ml 30%niho H20-
roztok kratce povafime (piipadné pifitomné Fe?" se zoxiduje na Fe®"). Pak srazime roztokem zi.
amoniaku (1 : 3) po malych davkach za stalého michani, az je amoniaku mirny nadbytek (je z kadinky
citit). Srazeninu nechame ustat, ¢irou tekutinu nad srazeninou ptefiltrujeme filtrem se Zlutou paskou
(husty filtr) a sraZenina se dale promyvéd dekantaci horkym roztokem NHiNOsz (2%ni roztok
zneutralizovany amoniakem na bromthymolovou modf). SraZeninu poté vpravime na filtr
a promyvame roztokem NHsNOs az je reakce na chloridové ionty negativni. Filtr se opatrmé slozi,
vlozi do pfedem vyzihaného, vychlazeného a zvazeného zihaciho kelimku, vysusi se opatrné¢ nad
plamenem a poté spali a vyZziha. Po vychladnuti v exikatoru kelimek i s obsahem zvazime. Z rozdilu
hmotnosti vypocitime hmotnost vyvazky.
Poznamka:

1) hmotnost navazky mynay pro stanoveni Zeleza v FeCls.6H,0 je asi 0,48 g, v Fe(NO3)3.9H,0 asi 0,7 g,

2) misto navazky je mozno pouzit urity objem roztoku, némz je obsazeno dané mnozstvi Fe®* iontd.

Vypocet: : fgr . My 2. A(Fe)
pre = — 100 | , kde fy je gravimetricky faktor; foy=——— ;
Mn M (Fe20s)
po dosazeni fy = 0,6994

Uloha 4: Stanoveni hliniku jako oxid hlinity Al,O3
Princip: kationy hlinité se srazi v mirné kyselém prostfedi nepatrnym mnozstvim amoniaku na
hydroxid hlinity. SraZzeninu déle Zihame na oxid hlinity Al2O3. Ten vaZime.

APt + 30H—— AI(OH); |
Al(OH); — Al,0; + H,O (pfi teploté 1200°C)

Postup: Roztok vzorku, obsahujici asi 0,1 g AI** v navazce (mn), se Vv kadince ziedi vodou na objem
100 az 150 ml a pridaji se asi 2 ml 30 %niho roztoku chloridu amonného a nékolik kapek
methyl¢ervené. Roztok zahiejeme K varu a po kapkach pridivime amoniak aZ se roztok pravé zbarvi
zlut€. Po usazeni srazeniny se roztok nad srazeninou slije pres filtr (zluta paska) a srazenina se
promyva (dakantuje) horkym 2%nim roztokem dusi¢nanu amonného. Pak se srazenina vpravi na filtr a
na filtru se promyva dest. vodou tak dlouho, aZ filtrat neobsahuje chloridy (kontrolujeme roztokem
AgNO3). Filtr se po mirném vysuseni, avSak jesté vlhky, spali v pfedem vyZihaném, vychladnutém
(v exsikatoru) a zvazeném porcelanovém kelimku. Po vychladnuti se vazi Al,O3z — vyvazka. (my)

Vypocet: fgr . My 2. A (A
pa = — 100 ] kde fy je gravimetricky faktor; for= —— ;
Mn Mr (A|203)
po dosazeni fy = 0,5291

Poznamka: Jako vzorek Ize pouzit chlorid hlinity, siran hlinity nebo siran hlinito-draselny.
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Uloha 5: Stanoveni vipniku jako Ca(C0Q0),.H,0 (monohydrdt §t'avelanu vdpenatého) nebo CaSO,
Princip: Z roztoku Ca?" soli se za horka ze slabé amoniakalniho roztoku §tavelanovymi (oxalatovymi)
ionty srazi bily krystalicky $tavelan vapenaty Ca(COO)..H.O. Po filtraci ve filtraénim kelimku
a vysuseni pfi teplote asi 110°C vznikly produkt zvazime.

Ca** + (C00),* —» Ca(CO0),
Pti stanoveni Ca%"iontii jako siran vapenaty CaSOj se vyloudeny $tavelan vapenaty Ca(COO),. H,0
pfi zahfivani rozklada na uhli¢itan vapenaty CaCOs (také se da vazit), ktery pridanim zi. kyseliny
sirové se méni na siran vapenaty CaSOs.

Ca(CO0);, ———» CaCO; + CO71 piiteplote 450°az 500° C

CaCOs + H,SO4 ——» CaSO, + CO; + H0

Postup: Roztok vzorku vapenaté soli, obsahujici asi 0,15 g Ca?* (my), se zfedi vodou na 150 ml
a zneutralizuje zi. amoniakem (1 . 1) na methylCervenn do zlutého zbarveni. Pak se zahfeje témét
k varu a po kapkach se ptidava horky roztok §tavelanu amonného (5% nebo 1%ni) dokud vznika
srazenina; pak se srazenina necha stat v zakryté kadince asi 3 hodiny. Poté se roztok nad sraZeninou
slije do pfedem vyzihaného, vychladlého (v exsikatoru) a zvazeného porcelanového filtra¢niho
kelimku. Srazenina se dale (v kadince) dekatuje 1 %nim roztokem §tavelanu amonného (NH4)2(COO):
a potom pievede do filtracniho kelimku, promyje se roztokem S$tavelanu amonného a nékolika
mililitry dest. vody (filtrace za sniZzeného tlaku). Po odfiltrovani veskeré vody se srazenina promyje
ethanolem a etherem a kelimek se susi v suSi¢ce asi 1 hodinu pfi teploté¢ 110°C. Po vychladnuti
(v exsikatoru) zvazime a vypocitame my.
Chceme-li vazit siran vapenaty CaSOa, pak se sraZenina $tavelanu vapenatého filtruje papirovym
filtrem (s modrou paskou) a filtr se srazeninou se vlozi do pfedem vyzihaného, vychladlého
(v exsikatoru) a zvazeného porcelanového kelimku, opatrné se vysusi a spali a dale mirn¢ ziha. Po
vychladnuti kelimku se srazenina zvlh¢i nékolika kapkami zi. kys. sirové, znovu zahfeje a mirné
vyziha (do temné Cerveného zaru). Vznikly CaSOs se po vychladnuti vazi. Vypocitame m,.
Vypocet :

A (Ca) my my
Pca = ——mM8M8 . .100 = 0, 2743 (hm. %)
M; (Ca(CO0)2) m, Mhn
A (Ca) my my
Pca = : .100 = 0,3708 (hm. %)
M; (CaSOA) mn mny

Poznamka: Jako vzorek lze pouzit napt. chlorid vapenaty, dusi¢nan vapenaty, vapennou maltu (po
rozpusténi ve zt. HCI, apod.).

Uloha 6: Viikové stanoveni vapniku jako oxid vapenaty

Princip: Stl vapenata se srazi za horka ze slabé amoniakalniho prostfedi $tavelanem amonnym

za vzniku bilé srazeniny $tavelanu vapenatého. Aby se vytvorily vétsi krystaly, které se dobfte filtruji
a promyvaji, je tfeba dbat, aby vyluCovani sraZzeniny probihalo velmi pomalu a za horka. Vznikly
monohydrat §tavelanu vapentého se filtruje filtracnim papirem modra péska a ziha se do konstantni
hmotnosti pfi teploté 1000°C. Vazi se oxid vapenaty.

Ca?* + 2 COO" —> Ca(C00), 4
Ca(CO0), —%C€ 5 ca0 + CO, + CO

Chemikalie: HCI (1:1), methylCerven (aq 1%ni), (COONH.). (aq), amoniak (1:1)

Postup: Navazi se ptesné 0,4 - 0, 45 gramu vzorku véapenaté soli, ptida se 30 ml destilované vody
a prikapava se ziedéna HCI (1:1, cca 5 ml) do rozpusténi latky. Valeckem se ptilije 120 ml destilované
vody, ptidaji se 3 kapky indikatoru MC a piikapava se amoniak (1:1) do Zlutého zbarveni. Potom se
roztok zahfeje na 70°C a srazi se 5 %-nim roztokem §tavelanu amonného (cca 15 ml). SraZenina se
necha alesponi 3 hodiny stat na teplém misté, potom se prefiltruje filtracnim papirem "modra paska",
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promyje se 1%-nim roztokem S$tavelanu amonného. Srazenina s filtraénim papirem se sbali do
vyzihaného a zvazeného porcelanového kelimku, papir se spali a ziha se v peci do konstantni

hmotnosti pfi teploté 1000°C na CaO. Veskera vazeni CaO, ktery je silné¢ hygroskopicky, se provadéji
velmi rychle ve vysusSené a zvazené vazence s vickem!!!
Vypocet:

m._ . M
%Ca=—2 1€ 100
mnavéiky Mr,CaO

Ukol: Stanovte obsah vapniku ve vzorku v hmotnostnich procentech

Uloha 7. Vizkové stanoveni hoi'iku jako Mg,P.O,

Princip: Kation hofe¢naty se srazi hydrogenfosfore¢nanem amonnym za piitomnosti chloridu nebo
octanu amonného v prostiedi 2,5 %-niho amoniaku jako bila krystalicka srazenina fosfore¢nanu
amonno-hotec¢natétho NHsMgPO4. 6 H2O. Srazenina se filtruje filtracnim papirem modra paska, ziha

se pii teploté 900°C do konstantni hodnoty a vazi se Mg,P,0..

Mg?* + NH3z + HPO4? + 6 H20 — NH4MgPO,. 6 H20
2 NHsMgPO,. 6 H:0 —€ 5 Mg,P,0,+ 2 NHz + 7 H20

Pomucky: chemikalie — konc.NHsOH, NH.OH (2,5%), NH4CI (s), (NH4):HPO:4 (), fenolftalein
Pracovni postup:

Odvazime ptesné 0,8-1,0 gram vzorku hote¢naté soli, rozpusti se ve 100 ml destilované vody. Dale se
do roztoku ptida 5 gramii NH4CI a 2 gramy (NH4)2HPO4 rozpusténého v minimalnim mnozZstvi
destilované vody a 2 kapky indikatoru fenolftalein. Roztok se zahieje téméf k varu a z byrety se
prikapava zfedény amoniak do vzniku zékalu (vznikd okamzité). Potom se roztok promichava
ty¢inkou do vylouceni krystalické srazeniny (ty¢inkou se nedotykat stén kadinky!). Nyni se ptikapava
2,5 %-ni roztok amoniaku do zCervendni indikatoru. Potom se piida 1/5 celkového objemu
koncentrovaného amoniaku. Srazenina se necha stat 3 hodiny, pak se filtruje filtracnim papirem modra
paska, promyva se 2,5%-nim roztokem amoniaku a destilovanou vodou (do ztraty reakce na chloridy).
Filtra¢ni papir se spali ve zvazeném a vyzihaném porcelanovém kelimku, ziha se v peci pfi teploté
900°C do konstantni hodnoty a vazi se Mg,P,O.. Provadi se dve¢ stanoveni vedle sebe.

Ukol:  Stanovte obsah hoigiku ve vzorku v hmotnostnich procentech.

Vypocet:

m. .
%Mg = —22 9100

navaky r,Mg,P,0,

2.M, y

Uloha 8:Vazkové stanoveni médi jako CuSCN dle Rivota

Princip: Mé&d'naté ionty, ptitomné v roztoku chloridu nebo siranu méd’natého, se redukuji vodnym
roztokem oxidu sifi¢itého na ionty méd’né, které se srazeji ziedénym roztokem rhodanidu amonného
jako bild srazenina CuSCN. Po odfiltrovani sraZeniny filtracnim kelimkem se sraZenina promyje
nejprve destilovanou vodou obsahujici H.SO3 a potom samotnou destilovanou vodou. Pii teplote 110°
C se vysusi do konstantni hmotnosti a vazi se CuSCN.

2 Cu* + SO, + 2 H,O — Cuz?** + SO + 4 H*
Cuy?* + 2 SCN-— 2 CuSCN
Chemikalie: NH4SCN (10%ni), nasyc.roztok SO
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Postup: Odvazime piesné asi 0,4 - 0,42 gramu vzorku, rozpusti se v 50 ml destilované vody. Za
chladu se vzorek redukuje z byrety pfiddvanym nasycenym roztokem SO, (10 - 15 ml, do odbarveni

modrého zbarveni - prebytek redukovadla je nezadouci!). Po redukci se srazi 10%-nim roztokem
NH,SCN opét z byrety za stalého michani. SraZenina je nejprve nazelenald, pozdéji prechazi v bilou

praskovitou, miize byt i narizovéla. Srazenina se nechd stat 3 hodiny, namodraly nebo nazelenaly
roztok ukazuje, Ze méd’ nebyla dostatecné vysraZena, nacervenaly roztok svéd¢i o velkém prebytku
srazedla. Srazenina se filtruje vysuSenym a zvazenym sklenénym kelimkem, promyje se nejprve
studenou vodou s malym obsahem sifi¢ité vody (1 ml do 100 ml), potom se promyva samotnou
destilovanou vodou, az kapka filtratu po ptidani zelezité soli necervena. Srazenina se susi v susarn¢ pii

teploté 110°C do konstantni hmotnosti a vazi se CuSCN. Stanoveni se provadi dvakrat vedle sebe.

m.,_ .
Vypotet: %Cu = —Y& v 100
m navazky M r,CcSCN

Uloha 9: Vazkové stanoveni niklu oximovou metodou

Princip: Sal nikelnatd se srazi ze slab& amoniakalniho prostiedi 1%nim ethanolickym roztokem
diacetyldioximu (jinak dimethylglyoximu) jako purpurové ¢ervend srazenina diacetyldioximu
nikelnatého. Srazenina se filtruje sklenénym filtracnim kelimkem, promyje se horkou destilovanou
vodou. Susi se pfi teploté 1300 C do konstantni hmotnosti a vazi se diacetyldioxim nikelnaty.

Ni2*+2H;C-C~C-CHs —— Ni(CaHiN20z)2 + 2 H*
11
HON NOH

Chemikalie: diacetyldioxim (roztok v 1%nim ethanolu), konc CHsCOOH, NH.OH (1:10),
bromthymolova modr (aq)

Postup: Navazime ptesné 0,10 — 0,15 g vzorku nikelnaté soli. Navazka se rozpusti ve 100 ml
destilované vody, roztok se okyseli 1 ml konc. kyseliny octové. Roztok se zahieje k varu a srazi se za
horka piiblizn€ 15 ml 1%-niho ethanolického roztoku diacetyldioximu. Do reakéni smési pridame
10 kapek indikatoru bromthymolova modf. Poté se pfidava amoniak (1:10) do zmodrani roztoku
(roztok je slab¢ citit amoniakem). Roztok se sraZzeninou se necha alespoii hodinu stat na teplém miste,
pak se sraZenina zfiltruje vysuSenym a zvazenym sklenénym filtra¢nim kelimkem (S4), promyje se
horkou destilovanou vodou (50°C). Kelimek se susi pii teploté 1300C do konstantni hmotnosti a vazi
se diacetyldioxim nikelnaty. Provadi se dvé stanoveni vedle sebe.

- mv va; M i
Vypocet: %Ni = — VA r.N .100

mnavéz'ky M r,Ni(C,H;N,0,),

Ukol: Stanovte obsah niklu ve vzorku v hmotnostnich procentech
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