Odmérné metody ( volumetrie, titracni metody)

Uvod a rozdéleni odmérnych metod
Princip: stanovena slozka (ss) v roztoku reaguje s roztokem c¢inidla (€) (odmérnym roztokem) za
vzniku produktd

ss + ¢ —» produkty

Ukolem stanoveni je stanovit mss (g), pip. pss (%). Proto je nutné:
a) presné urcit okamzik, ve kterém S pravé uplné zreaguje s ¢inidlem €. — tzv. bod ekvivalence
(ekvivalentni bod) — dale jen b. e,
b) znat presnou koncentraci (mol/dm?®) odmé&rného roztoku (na 4 des. mista),
C) presné urcit spotiebu (objem) odmérného roztoku ¢inidla v b. e.,
Podminkou reakce mezi Ss a € je, Ze
a) reakce probiha kvantitativné,
b) je znam reak¢ni mechanismus,
¢) reakce probiha dostate¢né rychle,
d) je mozné s dostateénou piesnosti zjistit b. e.
Podle povahy reakci rozliSujeme odmérné metody
a) neutraliza¢ni — acidimetrické a alkalimetrické, zakladem je neutralizace,
b) srdZeci — metody jsou zalozené na reakcich, pii nichz vznikaji malo rozpustné slou¢eniny, napf.
argentometrie,
C) zaloZené na vzniku komplexnich nebo mdlo disociovanych sloucenin, napi. merkurimetrie,
chelatometrie,
d) oxido-redukéni — vyuzivaji redoxni déje, napf. oxidimetrie (manganometrie, bichromatometrie,
jodometrie a titrace thiosiranem sodnym), reduktometrie (napf. titanometrie).
Ad a) zakladem je neutralizace
H:O0* + OH — 2H,0

acidimetrie — stanoveni zasad odmérnym roztokem kyselin (¢inidlem je kyselina),

alkalimetrie - stanoveni kyselin odmérnym roztokem zasad (¢inidlem je zasada).

Ad b) vznikajici srazeniny musi byt dobfe definovatelné. Nejznaméjsi metodou je metoda zalozena na
vzniku nerozpustnych sloucenin stiibra — argentometrie. Touto metodou se proto titraci odmérnym
roztokem AgNOs daji stanovit ionty CI', Br-, I, CN™ a CNS', titraci odmérnym roztokem NaCl pak
ionty Ag".

Ad c) merkurimetrie — je zaloZena na vzniku velmi malo disociovanych nebo komplexni sloucenin
rtuti s ionty halogenidovymi, rhodanidovymi CNS°, kyanidovymi CN-, které je tedy mozno piimo
stanovit titraci odmérnym roztokem dusi¢nanu nebo chloristanu rtutnatétho Hg(NOz)2, resp.
Hg(ClO4),. Opaéné titraci roztokem NaCl Ize stanovit ionty rtutnaté Hg?*.

chelatometrie — je metoda zalozena na vzniku komplexnich slouéenin s tzv. chelatony neboli
komlexony. Této metody pouzivame pro stanoveni nékterych kationtll jako Ca''*, Mg'*. Ni'"*, dale
Zn'", Cd"™,Cu'™, Fe''* a nékteré dalsi.

Ad d) manganometrie — je zalozena na oxida¢nich schopnostech KMnOjs Vv kyselém prostiedi.
Odmérnym roztokem je roztok KMnO,. Manganometricky se daji stanovit napt. peroxid vodiku,
ionty Fe'*, ferrokyanidy, slou¢eniny As"'"* a Sh'"™*, Sn'"*, TI", sifi¢itany, thiosirany a dalsi. Také lze
stanovit i organické latky jako kys. stavelovou a §tavelany, hydroxykyseliny a alkoholy a dalsi.

Bichromatometrie — je zaloZzena na oxidacnich schopnostech K.Cr.O; Vv kyselém prostiedi.
Stanovit se daji Fe'"*, Cu'*, Sn'™, slou¢eniny uranicité, titanité, dale jodidy, sifi¢itany, z organickych
sloucenin pak napt. hydrochinon, methanol, ethanol a dalsi.

Jodometrie a titrace thiosiranem sodnym — jsou metody zalozené na schopnosti jodu redukovat
se na jodidy a opa¢né na schopnosti jodidi snadno se oxidovat na jod. Ten snadno stanovime titraci
odmérnym roztokem thiosiranu sodného Na»S;0s.

Jodometrie — je ptima titrace odmérnym roztokem jodu, kdy se jod redukuje na jodid
b+2e —» 21T
Titrace thiosiranem sodnym — zjistujeme zp&tné mnozstvi vylouc¢eného jodu, ktery vznikne reakei Ss
s nadbytkem KI. Probihaji reakce
2T —» I, + 2¢
l, + 25,02 — 21" + S4,06”
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Z vySe uvedenych rovnic je ziejmé, Ze pocet molit jodidu je stejny jako pocet molii thiosiranu
Zjistime tak mnozstvi jodidu potfebné k redukci dané ss. Indikatorem obou stanoveni je Skrobovy
maz.
Titraci jodem lze ptimo stanovit napf. slouceniny As'""™ a Sb'"", Sn'"*, Cu", z organickych latek nap.
formaldehyd.
Titraci thiosiranem lze stanovit napt. volné halogeny (chlor, brom), bromidy, jodidy, manganistany,
chromany a dichromany, peroxid vodiku a dalsi.

Titanometrie — je metoda zaloZena na silnych redukénich schopnostech soli titanitych (TiCls,
Ti2(SO4)s V kys. prostiedi (oxiduji se na soli Ti'V*). Stanovit se daji napf. soli Fe'"",Cu'"*, SbV*, déle
chromany, molybdenany a dalsi. Z organickych sloucenin pak nitrolatky, nitrosolatky a azolatky.

Urceni bodu ekvivalence

- pomoci indikatori — vizudlné (subjektivni metody)— Vv b.e. se nahle a zfetelné méni zbarveni
indikatoru. Pro acidobazické (neutralizacni) titrace pouZivame nejéastéji fenolftalein, methyloranz
nebo methyl¢erven. Pro srazeci reakce se jako indikatory pozivaji vyrazné zbarvené slouceniny, které
maji Ks blizké iontovému souinu stanovené vznikajici sraZeniny. Napi. pro indikaci b. e. pii
stanoveni iontd Cl argentometricky pfidame k roztoku ss malé mnozstvi 5% roztoku K;CrOa.
Vznikajici ¢ervenohnédy chroman stiibrny AgoCrO, ma Ks velmi blizko Ks(AgCl) (Ks(Ag2CrOs) =
1012, Ks(AgCl) = 1019). Pii komplexometrickych titracich pouzivame specielni organické barevné
indikatory, napt. murexid, eriochromova cerii T, xylenolova oranz a dal$i. U redoxnich titraci je urceni
b. e. rizné (podle pouzitétho odmérného roztoku). U manganometrickych titraci probihajicich
v kyselém prostfedi vyuzivame tzv. autoindikace, tj. samovolného odbarvovani fialového roztoku
KMnOy pii redukci na ionty Mn?* (bezbarvé). V jodometrii se jako indikator pouziva §krobovy maz,
ktery se V pritomnosti jodu barvi modie,

- pomoci pristroji (objektivni metody) — sledovanim zmén nékterych fyzikalnich veli¢in (napf.
vodivosti, potencialu, pH, apod.) pfi titraci v zavislosti na objemu odmérného roztoku. Grafem této
zavislosti je tzv. titracni kiivka, ze které je 1ze ur€it polohu b. e. a tudiz i spotiebu odmérného roztoku
vb.e.

Mozné tvary titracnich kiivek:

M.f.v.

a,b ..... titra¢ni kiivky pii acidobazické nebo potenciometrické titraci,
¢,d ..... titraéni kiivky pfi konduktometrické (vodivostni) titraci.
M.f.v. ....méfena fyzikalni veli¢ina, vztahujici se ke konc. ss

V.....objem odmérného roztoku

Odmeéroevani roztoku
patii mezi zékladni operace ve volumetrii. Pouzivame k tomu kalibrované odmérné nadobi:
Odmérné bariky (pro piipravu ur¢itého mnozstvi roztoku) — 0 obsahu 100, 250, 500, 1000 ml,
pipety nedélené — 0 obsahu 1, 2, 5, 10, 20 nebo 25 a 50 ml,
pipety délené — 0 obsahu 1, 2, 5, 10 ml,
byrety — necastéji o obsahu 25 nebo 50 ml
odmérné valce — 0 obsahu 10, 50, 100, 250, 500 ml
pyknometry — o obsahu 10 nebo 25 ml (pti ur¢ovani hustoty kapalin)

ocouhrwdE
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Praktické poznamky k titracim.
e objem cinidla pii titraci by se mél pohybovat okolo 30 ml (optimalné),
e stanoveni se provadi vzdy nejmén¢ 3krat, ze vSech méfeni se vypocita pramer,
e vSechna méfeni (stanoveni ) by méla probihat za stejnych podminek.

Pojem a priprava odmérnych roztoku

Pod pojmem odmérného roztoku rozumime roztok c¢inidla, kterym titrujeme ss. Jeho latkova
koncentrace musi byt zndma a déna s pfesnosti na 4 des. mista. Nejcastejsi koncentrace odmérnych
roztokil se pohybuji v hodnotach okolo 0,01 M, 0,02 M, 0,05 M, 0,1 M. (M je oznageni pro mol/dm®).
Odmeérné roztoky nékterych latek lze pripravit pifimo, tj. odvazenim daného vypocitaného mnozstvi
latky (na analyt. vahach) a po rozpusténi v destilované vodé doplnénim v odmérné batice po rysku.
Uvazované latky musi byt dostatecné Cisté (p.a.) a jejich slozeni musi byt za danych podminek ptesné
definované. Tyto latky se oznafuji jako zakladmi latky neboli standardy. Napf. dihydrat kys.
stavelové H2C204.2H,0, KHCO3, vysuseny NaCl, KoCr,O7 a jiné.
Priklad: Mame pfipravit 250 ml odmérného roztoku kyseliny $tavelové o koncentraci ptiblizn¢ 0,02
mol/dm? a ur&it presnou koncentraci pfipraveného roztoku.
Postup: 1) vypoc¢itame hmotnost dihydratu kys. §tavelové na ptipravu 250 ml roztoku o konc. ¢ = 0,02
mol/dm?3, m

Ze vztahu proc =

urcime, Ze
M.V
m=c.M.V=0,02.126,1.0,250 = 0,6305 g H.C204.2H,0

2) na analytickych vahach odvazime ptesné (na 4 des. mista) piiblizné vypocitanou hmotnost
dihydratu kys. s$tavelové. Navazené mnozstvi vpravime kvantitativné do odmérné banky a po
rozpusténi v malém mnozstvi vody roztok doplnime vodou pfesné po rysku na celkovy objem 250 ml.
Je-li napt. navazena hmotnost dihydratu kys. $tavelové m (H2C:04.2H,0) = 0,6285 g je piesna
koncentrace pripraveného roztoku ¢ = 0,0199 mol/dm?,
Pro odmérné roztoky latek, které vyse uvedené predpoklady nespliuji se nejdiive pfipravuji roztoky
priblizné pozadované koncentrace. Pfesna koncentrace se stanovi pomoci pevnych zakladnich latek
(standardu), jejich roztokl nebo roztoku jinych latek 0 ptesné, znamé koncentraci (jinych odmérnych
roztoki).

Piiklad stanoveni presné koncentrace odmérnych roztoki
a) pomoci pevnych zdakladnich latek (standardit): Mame k dispozici roztok NaOH, jehoz koncentrace
je piiblizng 0,2 mol/dm3. Mame ur¢it ptesnou koncentraci tohoto roztoku.
Rovnice reakce je
2NaOH + H.Cy04.2H,0 — Na,C,0, + 4H0
ss ¢
1)  pouzijeme pevny dihydrat kys. Stavelové — vypocitame jeho hmotnost odpovidajici 30 ml
roztoku ss dané koncentrace (0,2 mol/dm?), v naSem piipad& 15 ml roztoku C,H204.2H,0 o konc. 0,2
mol/dm?.
m=20,2.126,1.0,015=0,3783; navazime napt. 0,3752 g H.C,04.2H,0
2) navazku rozpustime v malém mnozZstvi vody (asi 50 ml) v titra¢ni bafice a po pfidani indikatoru
(fenolftaleinu) titrujeme roztokem NaOH az se roztok v bance zbarvi jednou kapkou roztoku NaOH
trvale Cervené. Spotfebu roztoku NaOH v mililitrech si poznamename (V1). Koncentraci vypocitame
ze vtahu

me . Ft Nss
CSS = , Ft =
Mz . Vss Ng

= 2 (faktor titrace)

Je-li spotieba roztoku NaOH napt. 28,7 ml, pak po dosazeni do vztahu pro koncentraci vyjde, ze
piesna koncentrace sledovaného roztoku NaOH je ¢ = 0,2073 mol/dm?.

Stanoveni provedeme celkem 3krat (se tfemi riznymi,pfiblizné stejnymi navazkami kys. $tavelové
a ze tfi ziskanych vysledkt vypocitame primérnou hodnotu koncentrace.
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b) pomoci standardniho roztoku (roztokit o piesné, zniamé koncentraci). PouZijeme
standardizovany roztok néjaké kyseliny, napt. sirové, chlorovodikové nebo $tavelové, nebo hydroxidu
nebo jiné latky podle potieby. Napft. pro vyse uvedeny ptiklad (stanoveni piesné koncentrace roztoku
NaOH o piiblizné konc. ¢ = 0,2 mol/dm®) je pfipraveny roztok kyseliny §tavelové o koncentraci
¢ = 0,2025 mol/dm?.

Do titra¢ni baiky odméfime pipetou presné 25,00 ml roztoku kyseliny stavelové, pridame fenolftalein
a titrujeme roztokem hydroxidu az do b. e., tj. az se roztok v bafnce zbarvi jednou kapkou roztoku
NaOH trvale cervené. Spotifebu roztoku NaOH v mililitrech si poznamename (V31). Cely postup
opakujeme jest¢ 2krat a ze vSech tfi spotfeb (objemt) roztoku NaOH vypocitame primérnou spotiebu
— V (primérny objem).

V=1/3 (Vl + V, + V3)
Z vyse uvedené rovnice reakce plyne, zZe

, kde F je faktor titrace (= 2)

tedy N(NaOH) = 2 n (H.C,04.2H,0), proto
C(NaOH) . V(NaOH) = 2. ¢(H2C20..2H,0) . V(H.C,0..2H,0) ; odtud

2. C(H2C204.2H20) . V(H2C204.2H20)

C(NaOH) =
V/(NaOH)

Prakticky: je-li napf. primérna spotieba V(NaOH) = 48,25 ml, pak koncentrace

2. 0,2025.25
C(NaOH) = = 0,2098 mol/dm?
48,25
Jinak lze pti vypoétu postupovat podle vztahu
Vé. Cé . Ft nss
Cs =— ;| Ft = = 2 (faktor titrace)
Vss Ne
25.0,2025 .2
C(NaOH) = = 0,2098 mol/dm?
48,25

Ptiklady — priprava roztokl presné koncentrace, faktor titrace.

Priklad 1. Pro ptipravu 500 ml roztoku NaCl o piiblizné konc. ¢ = 0,125 mol/dm?® bylo odvazeno
piesné 3,6487 g NaCl p.a. Jaké je presna koncentrace roztoku? (c=0,1248 mol/dm?).

Priklad 2. Pti stanoveni pfesné koncentrace roztoku kyseliny sirové, jejiz ptiblizna koncentrace ¢ = 0,1
mol/dm3, bylo titrovano 30 ml této kyseliny roztokem NaOH o konc. 0,2057 mol/dm?®. Primérna
spotifeba NaOH tfi titraci byla 29,25 ml. Jaka je pfesna koncentrace kyseliny sirové? (¢=0,0999
mol/dm?3).

Priklad 3.

a) Kolik grami KHCO3 (M= 100,12 g/mol) je tfeba odvazit pro stanoveni pfesné koncentrace kyseliny
dusiéné, jejiz priblizna koncentrace ¢ = 0,2 mol/dm?® a jeji spotieba pfi jedné titraci by méla byt cca 30
ml ? (asi 0,6 g)

b) Jaka bude pfesnd koncentrace kyseliny dusi¢né, byla-li jeji spotfeba pfi titraci 31,25 ml a navazka
KHCO; ¢inila 0,6012 g ? (0,1915 mol/dm3).

Priklad 4. Pti stanoveni presné koncentrace roztoku AgNO3z bylo 25,00 ml tohoto roztoku titrovano
roztokem NaCl o koncentraci 0,1262 mol/dm3. Spotieba roztoku NaCl v bodé¢ ekvivalence &inila 26,12
ml. Jaka je presna koncentrace roztoku AgNO; ? (0,1318 mol/dm®).
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Priklad 5.
a) Pro stanoveni koncentrace roztoku KMnOs byl pouzit krystalicky dihydrat kyseliny $tavelové
H2C>04.2H,0 (M = 126,07 g/mol). Jakou navazku dihydratu kyseliny $tavelové zvolite, vite-li, Ze
ptipraveny roztok KMnOj je asi 0,02 M a jeho spotieba pii titraci je asi 30 ml ? (0,19 g)
b) Pro vlastni stanoveni bylo odvdzeno piesné 0,1925 g dihydratu kyseliny §tavelové. Po rozpusténi
ve vodé a okyseleni kyselinou sirovou byl roztok titrovan manganistanem az se roztok jednou kapkou
zbarvil trvale fialové. Spotieba roztoku manganistanu Cinila 31,05 ml. Jaka byla pfesna koncentrace
roztoku KMnO, ? (0,01967 mol/dm®).
Priklad 6.
Zapiste rovnici reakce pii stanoveni a urcete faktor titrace F pro toto stanoveni:

a) kyseliny sirové hydroxidem sodnym,

b) peroxidu vodiku manganistanem v kys. prostiedi,

€) bromidi odmérnym roztokem AgNOs,

d) jodu roztokem thiosiranu sodného (vznika tetrathionan a jodid),

e) dusi¢nanu stiibrného AgNOs roztokem rhodanidu amonného,

f) Zeleznatych ionti roztokem dichromanu (draselného) v kys. prostiedi,

g) Zelezitych iontl roztokem chloridu titanitého TiCls,

h) chloridt roztokem Hg(NO3s)2 (vznika malo disociovany HgCly),

i) zine€natych iontu pfi titraci komplexonem III (chelatonem 3) — NaxH.Y.

Vypocdty pii titracich
Kazdou reakci pfi stanoveni lze zapsat obecnou rovnici

laA + bB <——=cC + dD
kde a,b jsou pocty molu,
latka A je stanovena slozka (ss) a latka B je ¢inidlo (¢) — miize byt i obracene.
a/ b je tzv. faktor titrace a oznacuje se F, tedy

a Nss
Ft =— ; obecné Ft =
b Ne
Pti vypoctech lze pouzivat
A) hotové vitahy:
‘ Mss = Ve.cCe. Fi. Mss ‘ rce 1.
me. Ft Ve.ce. Fr
Css = — rce 2. Css = —— rce 2"
Mz . Vss Vss
Mss Ve.Ce. Ft. Mss. z Ve.cCe. Ft. Mss. z
w = = ; p (%) = . 100 rce 3.
Mn Mn Mn
kde ms......... je hmotnost sledované slozky, me....... je hmotnost ¢inidla
Visrrerraronann je objem sledované slozky, Ve.oo..... je objem cCinidla
Mn.oo.n.... je hmotnost navazky,
Mss ........ je molarni hmotnost ss, Mg ........ je molarni hmotnost ¢inidla
Feooooooo. je faktor titrace Z...... zfedéni, tj. prevracend hodnota podilu

¢asti odebrané k stanoveni ku celkovému
objemu vzorku.
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B) vypoclet z chemické rovnice - dsudkem:
Vzdy vychéazime ze vztahu pro pocet molii n a pro latkovou koncentraci ¢

m n m
n = - , c= —— =
M V M.V
Odtud pro hmotnost slozky je lm = n.M=c.V.M
kde m......... je hmotnost latky
M......... je molarni hmotnost latky
Vo je objem roztoku v dm?

Z rovnice reakce vyplyva ekvivalence molt sledované slozky ss a ¢inidla €. To znamena, Ze napf.

a molu ss (latka A) je odpovidajici (je ekvivalentni) b molim ¢ (latka B)

V ml ss o konc. c; je odpovidajici (je ekvivalentni) ~ V ml ¢ o konc. c¢
Mss=a. Mss = Css . Vss ...... je ekViValentni ....... mg = b . Mé =Cg. Vé
Mss = Css . Vss . Mss ...... je ekvivalentni...... Mg = Ce¢. Vé . Mé
dale plati, Ze Nss = Ft. N¢ ; Z toho vyplyva, ze
lCss. Vss=Fr.ce.Ve|;  reed ; odtud
Ft.ce. Ve
Ces= —
VSS

Jednotlivé vztahy plati vzajemné. Zietelngji a srozumitelnéji bude rozebrano na konkrétnich
prikladech.

Priklady k volumetrickym stanovenim
Priklad 1. Pro stanoveni koncentrace kyseliny octové (dale jen HAc) bylo ve vaZence odvazeno piesné
1,2437 g vzorku a po zfedéni vodou byl vzorek v odmérné batice doplnén na 100,00 ml roztoku.
K jednotlivym titracim bylo pipetovano piesné 20,00 ml tohoto roztoku a primérna spotieba
odmérného roztoku KOH o konc. ¢ = 0,0995 M ze tii stanoveni ¢inila 23,05 ml. Vypocitejte:

a) hmotnost kyseliny octové ve 20 ml roztoku,

b) hmotnost kyseliny octové ve 100 ml roztoku,

c) latkovou koncentraci roztoku kyseliny octové,

d) hmotnostni konc. kyseliny octové (vzorku).
Zapis: mss = 1,2437 g kys. octové

Ce= 0,0995M, V:=2305mlIrKOH, F;=1, Ms=60,04g/mol, z=05,

napiSeme rovnici CH3:COOH + KOH — CH3COOK + H)0
ss ¢
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Vypodet: a) ze vzorcit:
podle rce 1 Mss20= Ve.Ce.Fr.Mss = 23,05.10°.0,0995.1.60,04=0,1377 g
Mss/100 = Mssi20 . 5 =0,1377 . 5=10,6885 ¢

Ve.Cs. Ft 23,05 . 103 0,0995.1

podle rce 2’ Css = = = 0,1147 mol/dm=
Vss 20,00. 103
Ve.Ce.Ft.Mss. z 23,05.10°.0,0995.1.60,04.5
podle rce 3 Wss = =
Mn 1,2437
Wss = 0,5536 Pss = Wss . 100 = 55,36 %0
b) #vahou 7 chemické rovnice:
CH3COOH + KOH ——» CH:COOK + H20
SS ¢

Pro vypocet hmotnosti kys. octové ve 20,00 ml titrovaného roztoku Mss2o a 100,00 ml titrovaného
roztoku Msy100 vychazime uvahou z chemické rovnice:

Z rovnice vyplyva, ze 23,05 ml 0,0995 M KOH odpovida 23,05 ml 0,0995 M HAc a zaroven 20,00
ml titrovaného roztoku HAc. Hmotnost kys. octové m sg20 grami ve 20 ml roztoku HAC je stejna
jako ve 23,05 ml 0,0995 M HACc.

MHAC/20 = Css . Viss . Mss = 0,0995 . 23,05 . 103 . 60,04 = 0,1377 g &isté kys. octové
Ve 100,00 ml titrovaného roztoku Muacoo j€
MHAC/100 = MHAc20 - 5 =0,1377 . 5 =0,6885 g ¢isté 100%ni Kkys. octové

Pro vypocet latkové koncentrace uvazujeme:

1 ml 0,0995 M kys. octové .................. 1 ml 0,0995 M KOH
23,05 ml 0,0995 M kys. octové .............. 23,05 ml 0,0995 M KOH
23,05 ml kys. octové o konc. 0,0995 M ....cccevuinennnnn 20 ml kys. octové o konc. css

Podle rovnice 4 musi platit, Ze
23,05.0,0995 = 20,00 . CHac;  Odtud

23,05 . 0,0995
CHAc20= —— = 0,1147 mol/dm?
20,00
Procentovou (hmotnostni) koncentraci ur¢ime ze vztahu pro vypocet hmotnostniho zlomku vyplyva,
ze

MHAC/20. Z  MHAC/100 0,1377 .5
WHAc = = = = 0,5536 ; PHAc= WHac. 100 = 55,36 %
Mn Mn 1,2437

Odpovedi : a) ve 20,00ml zfedéného roztoku kys. octové je 0,1377 g Cisté kys. octove,
b) ve 100,00ml zfedéného roztoku kys. octové je 0,6885 g Cisté kys. octové,
¢) latkova koncentrace roztoku kyseliny octové je 0,1147 mol/dm?,

d) hmotnostni koncentrace zkoumané kyseliny octové (vzorku) je 55,36 %.
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Priklad 2. Ke stanoveni Zeleza (Fe?" iontll) v roztoku bylo odméfeno piesné 100,00 ml okyseleného
roztoku vzorku. Spotfeba odmérného roztoku KMnO4 0 konc. 0,0202 mol/dm? byla v ekvivalentnim
bod¢ 19,35 ml. Jaka je hmotnost Zeleza v roztoku vzorku? Jaka je molarni koncentrace zkoumaného
roztoku?

zapis: Vss = 100,00 ml, Ve = 19,35 ml, ¢ = 0,0202 mol/dm?, Fi=5

Vypocet: a) ze vzorci
mss = Ve.Ce. Mss. Ft=19,35.102.0,0202 .55,85.5= 0,1091 g Fe?*

ce. Ve . Ft 0,0202.19,35.103.5
Css = = = 1,95. 102 mol/dm?
Vss 100,00 . 10

b) éivahou z chemické rovnice

rovnice reakce  [5Fe* + MnOs + B8H* —»Mn* + 5Fe* + 4H0
ss ¢

Z rovnice vyplyva, ze
19,35 ml 0,0202 mol/dm® MnO4 (&) ....... 5.19,35 ml 0,0202 mol/dm?® Fe?*(ss)
tj. 96,75 ml 0,0202 mol/dm?® Fe?(ss) — V Fe2+

odtud dale
Mre2+ = Cre2+ . V Fe2+. M Fe2+ = 0,0202 . 96,75 . 102 . 55,85 = 0,1091 g Fe?*

MEe2+ 0,1091
CFe2+ = = = 1,95.10%2 mol/dm?
MEge2+ . V Fe2+ 55,85 .100,00 . 102

Ve 100,00 ml vzorku je obsazeno 0,1091 g Fe?, jeho latkova koncentrace je 1,95 . 102 mol/dm?.

Jinak (vypocet pres moly)
Z rovnice vyplyva, ze
Nee2+/N(Mno,) = 5 @ 1

19,35 ml 0,0202 mol/dm® MnOsx ......... 5. 19,35 ml 0,0202 mol/dm?3 Fe?*
Dale pro 19,35 ml 0,0202 mol/dm® MnOx" je
n(mno,) = ¢.V = 0,0202.19,35.10%= 3,908 .10 mol
a NEe2+ = 5.N(MnO,) = 5.3,908 .10* = 1,954 . 10" mol
Odtud

MFe2+ = NEe2+. Mpe2+ = 1,954,103 . 55,85 =0,1091 g Fe?*

Cre2+ = Npe2+/Viozr. = 1,954 .10°/100 . 10° = 0,01954 = 1,954 . 10 mol/dm?

Ve 100,00 ml vzorku je obsazeno 0,1091 g Fe?*, jeho latkova koncentrace je 1,95 . 10 mol/dm?.

Priklad 3. Kolik grami HC1O4 obsahuje vzorek, ktery jsme po navazeni prevedli do odmérné banky
0 objemu 100 ml a na 25,00 ml tohoto roztoku jsme spotiebovali pfi titraci 20,15 ml 0,1986 M NaOH
2

Vypocet tvahou z rovnice
HCIOs + NaOH — NaClOs + H»0

Z rovnice vyplyva, ze
20,15 ml 0,1986 M NaOH .... zreaguje s ....... 20,15 ml 0,1986 M HCIO4
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Pak m(HCIO4) v 25,00 ml titrovaného roztoku = m(HCIO.) v 20,15 ml 0,1986 M HCIO,
M(HCIO.)/2s = ¢. V. M(HCIO4) = 0,1986 . 20,15. 10 . 100,47 = 0,4021 g
m(HC|O4)/1oo = m(HCIO4)/25 4=1,6082¢g

Jinak (vypocet pies moly)
Z rovnice vyplyva, Ze pomér mold
n(HCIO4) /n(NaOH) = 1 : 1
Z toho plyne, Ze:
pocet molt HC104 v 20,15 ml 0,1986 M HCIO4 odpovida poctu moltt NaOH v 20,15 ml 0,1986 M

n (NaOH)/»s =c¢.V = 0,1986. 20,15.10°=4,0018 moli = N (HCIO4)/2s
Odtud

M(HCIO4)/2s = N(HCIOW/s . M(HCIOL)/ = 4,0018 . 10°. 100,47 = 0,4021 g

M(HCIO4)/100 = m(HCIO4)/25 . 4 = 1,6082 g

Priklad 4. Pii stanoveni koncentrace peroxidu vodiku jodometricky bylo odpipetovano 25,00 ml
roztoku vzorku a v odmérné bance doplnéno na celkovy objem 500 ml. Pro vlastni stanoveni bylo
odméteno 20,00 ml roztoku a k nému pfidano nadbyte¢né mnozstvi jodidu draselného KI. Vylouceny
jod byl titrovan na §krobovy maz (indikator) odmérnym roztokem thiosiranu sodného Na,S;03 0 konc.
0,10080 mol/dm® a jeho spotfeba ve. b. byla 25,12 ml. Urgete latkovou koncentraci piivodniho
roztoku HzO:x.

Rovnice reakei:

HO, + 21" + 2H" —— 2H0 + Iy rce A
SS ¢
pro urceni spotieby I»
b + 25055 ——» S0 + 21" rceB
¢

Poznamka: Vyse uvedené rovnice je mozno spojit do jedné rovnice

H:O, + 21" + 2H" + 2S,0% — S0 + 21" + 2H,0
SS ¢
spotfeba KI pti oxidaci H2O, odpovida mnozZstvi vylou¢eného jodu, které zjistime pii titraci NayS;03 z jeho
spotieby. Spotieba K1 je zarovei ekvivalentni spotfebé thiosiranu. $203% (viz vy§e uvedené rovnice A a B).

Zapis:
Vsspiv) = 25 ml, 2 =20, Vss=20,00 ml, V¢ =2512 ml Na2S203 (pomér S;0:> a I"je1: 1),
e =0,10080 mol/dm®, Fi="%

Vypocet: a) ze vztahit
ce.Ve .Ft.22 25,12 .102.0,1008 . ' . 20
Ce= = =1,226 mol/dm3
Vs 20.10°

b) z chemické rovnice
z rovnice A (viz vyse) vyplyva, ze
25,12 ml S;03% 0,1008 M odpovida 25,12 ml 1- 0,1008 M odpovida 12,56 ml H202 0,1008 M
odtud pocet moli H20> ve 20,00 ml roztoku je
n(H202)20 = ¢(H20;) . V(H202) = 0,1008 . 12,56 . 10° = 1,2660 . 10~ mol

a pro pocet moltt H>O, ve 500,00 ml roztoku je

N(H202)00 = 25 . n (H202)20 = 3,165 . 102 mol
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Pocet molti Nn(H202)500 V 500 ml ziedéného roztoku je obsazen zaroven v 25,00 ml ptivodniho roztoku
peroxidu, proto vysledna latkova koncentrace peroxidu vodiku je

n(H202)500 3,165 . 102
¢ (H202) = = = 1,2260 mol/dm?3
V ss(piv) 25.10°%

Odpovéd: Vysledna latkova koncentrace peroxidu vodiku je 1,2260 mol/dm?,

Priklad 5. Navazka 0,2895 g preparatu obsahujiciho bismut (Bi**) byla po rozpusténi a mineralizaci
titrovana roztokem chelatonu 3 o konc. ¢ = 0,0975 mol/dm?® a jeho spotfeba &inidla 29,35 ml.
Vypocitejte obsah Bi ve vzorku.
Reakce probiha podle rovnice
Bi** + H,Y> — [BiY]Y + 2H*
S ¢
Poznamka: (H2Y? - iontovy zapis chelatonu 3)
Zapis: m,=0,2895 g, V: = 29,35 ml, c; = 0,0975 mol/dm?, Fi=1, z=1;
Vypocet (pomoci vzorct)

Ve.Ce.Ft.Mss.z 29,35.10°.0,0975.1.209,00.1
p (%) = .100 = . 100
Mn 0,2895

p (%) = 2,0659 %

Vypocet (z rovnice, ivahou)
Z rovnice vyplyva, ze

29,35 ml 0,0975 M roztoku chelatonu zreaguje s 29,35 ml 0,0975 M roztoku Bi®* soli
Odtud

neiey = c@i) . Vi) = 29,35 . 0,0975 = 2,8616 . 10 mol
pak
meie) = neie) . M@eiv) = 2,8616 . 10 . 209,00 = 0,5981 g

p (%) = meaiy / my = 0,5981/ 0,2895 = 2,0659 %
Odpovéd: Vzorek obsahoval 2,0659 % bismutu.

Poznamky k praktické ¢innosti:
1/ pouzivame vzdy kalibrované odmérné nadobi (byrety, pipety, odmérné banky, titracni banky
apod.),
2/ objem kapalnych latek a roztoki pfi titraci odmeétujeme s presnosti na 0,1 ml,
3/ navazky odvazujeme na analytickych vahach s pfesnosti na 4 des. mista,
4/ pti vypoétech vychazime vzdy z chemické rovnice (napiSeme si ji) a zjistime
a) co Vrovnici piedstavuje sledovanou slozku (ss) a co je ¢inidlo (¢),
SS se obvykle nachazi v titracni barice, ¢inidlem je zpravidla odmérny roztok, kterym
titrujeme (je v byreté),
b) faktor titrace F;
€) vzajemnou ekvivalenci mezi spotfebou odmérného roztoku ¢inidla a odpovidajicim objemem
SS,
d) uvédomime si zékladni vztahy n
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Priklady na procviéeni K odmérnym stanovenim.

Priklad 1. Pti stanoveni pifesné koncentrace 0,2 M NaOH bylo titrovano 25,00 ml roztoku kys.
Stavelové o konc. ¢ = 0,0967 M. Jednotlivé spotieby pfi tiech titracich ¢inily 23,55 , 23,70 a 23,40 ml.
Jaka je presna koncentrace roztoku NaOH ? (0,2053 M)
Priklad 2. Do titracni banky jsme kvantitativn¢ pievedli 0,5102 g hydrogenuhlic¢itanu draselného,
rozpustili ve vodé¢ a titrovali kyselinou chlorovodikovou.Jaka je pfesna koncentrace kyseliny, jestlize
jeji spotieba Cinila 25,15 ml ? (0,2026 M)
P#iklad 3. Ke stanoveni jsme odvazili 2,4460 g H.SO4 a doplnili v odmérné batice na 200,00 ml.
Z tohoto roztoku jsme odpipetovali 25,00 ml a titrovali 0,2 M NaOH. Primérna spotieba roztoku
hydroxidu ze tii titraci byla 27,75 ml. Kolik procent kyseliny sirové obsahuje vzorek ? (89,44 %)
Piiklad 4. Zroztoku Ca(OH). jsme navazili 60,83 g. Pfi titraci navazky 0,1023 M kyselinou
chlorovodikovou byla jeji spotieba 25,15 ml. Kolik grami a kolik % Ca(OH). vzorek obsahoval ?

(0,0952 g, 0,1565 %)
P¥iklad 5. Kolik procent SrCOzobsahuje vzorek, kdyz navazku 0, 3625 g jsme vnesli do 50,00 ml
0,1976 M HCI a pii titraci nadbyteéné kyseliny jsme spotiebovali 24,85 ml 0,2000 M KOH ?

(99,95 %)
Piiklad 6. Kapalny vzorek, obsahujici kys. dusi¢nou, jsme ziedili v odmérné bance na 100,00 ml. Do
titracni banky jsme odpipetovali 25,00 ml tohoto roztoku, ptidali 50,00 ml 0,1977 M KOH a ptebytek
hydroxidu ztirovali 21,05 ml 0,10515 M H,SO4. Kolik grami kyseliny dusicné HNOs; vzorek
obsahoval ? (1,3742 g)
Priklad 7. Pti stanoveni koncentrace peroxidu vodiku bylo odvazeno 0,5929 g vzorku a toto mnozstvi
bylo v odmérné baiice doplnéno vodou na 100,00 ml. 25,00 ml tohoto roztoku bylo po okyseleni kys.
sirovou titrovano 0,02 M KMnOs a jeho spotieba byla 24,50 ml. Kolik hmotnostnich % H»O, obsahuje
vzorek ? (28,09 %)
Priklad 8. Roztok siranu médnatého byl kvantitativné pieveden do 100,00 ml odmérné banky.
Odpipetovalo se 25,00ml tohoto roztoku do titra¢ni baiiky a po okyseleni a ptidani jodidu draselného
byl vylouéeny jod titrovan 0,1035 M NayS;0s. Kolik gram CuSO4 obsahoval ptivodni vzorek, kdyz
primérna spotieba thiosiranu byla 20,75 ml ? (312,4 mg)
Priklad 9. Vzorek kyseliny fosfore¢né byl kvantitativné preveden do 100 ml odmérné baiiky. Bylo
pipetovano trikrat po 25,00 ml takto zfedéného roztoku a pfi titraci na fenolftalein Cinila primérna
spotieba 23,65 ml 0,0947 M NaOH. Kolik gramt kyseliny fosfore¢né obsahoval vzorek ? (0,439 g)
P¥#iklad 10. Kolik barviva obsahuje vzorek oranze II (vzorec barviva je CisH11N2SOsNa . 5 H,0),
ktery byl titrovan v prostfedi kyseliny chlorovodikové 0,1005 M TiCls Vv inertni atmosféfe COs..
Navazka barviva pii stanoveni byla 0,4000 g a spotfeba TiCls (Cinidla) ¢inila pii odbarveni vzorku
28,60 ml.
Pii reakci dochazi k redukci podle obecné rovnice
R-N=N-R" + 4Ti#* —» R-NH, + R-NH; + A4Ti*,

tj., azoskupina v molekule barviva spotiebuje 4 moly Ti®".
Moariva = 440,408 g/mol. (79,1 %)
Priklad 11. V zinkové slitingé byl po jejim pievedeni do roztoku a oddéleni dalSich kovl stanoven
zinek titraci 0,05 M roztokem ferrokyanidu draselného Ka[Fe(CN)s]. Pti stanoveni probiha reakce

3Zn** + 2K4Fe(CN)s] —— KaZns[Fe(CN)s] + 6K*

Jaky je obsah zinku v procentech ve slitin€, kdyz navazka cinila 0,40850 g a spotfeba odmérného
roztoku (Cinidla) byla 32,00 ml ? (38,4 hm. %)
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Neutralizacni titrace

Poznamka 1: Odmérna stanoveni (titrace) lze provadét v riiznych prostiedich — vodnych i nevodnych (napt.
Vv prostfedi kyseliny octové, pyridinu apod.). V této kapitole se budeme zabyvat pouze titracemi ve vodném

prostiedi, které je nejbéznéjsi a nejcasté;si.
Neutralizacni titrace jsou zalozeny na neutraliza¢ni reakci mezi Kyselinou a hydroxidem

H:O* + OH —— 2 H.0
Podle charakteru odmérného roztoku (¢inidla), kterym titrujeme mluvime o:
a) acidimetrickych titracich (acidimetrie) — ¢inidlem je odmérny roztok kyseliny,
b) alkalimetrickych titracich (alkalimetrie) — ¢inidlem je odmérny roztok hydroxidu.
Grafem postupné titrace kyseliny hydroxidem (i opa¢ng€), vyjadiujicim zavislost pH na objemu
ptidaného ¢inidla, jsou tzv. titracni krivky (viz nize). Z nich jsou ziejmé jednak rozsah zmény pH pti
ekvivalentni spotfebé ¢inidla a jednak poloha ekvivalentniho bodu
Ad a) acidimetrické titrace
Odmérnymi roztoky jsou roztoky silnych kyselin, zejména kyseliny chlorovodikové, sirové,
nekdy chloristé. K jejich standardazaci pouzivame nejcastéji zakladni latky (standardy) jako $tavelan
sodny, bezvody uhli¢itan sodny, tetraboritan sodny a hydrogenuhli¢itan sodny nebo draselny, nebo
standardizované roztoky hydroxidu ( NaOH, KOH).
Ad b) alkalimetrické titrace
Odmérnymi roztoky jsou roztoky silnych hydroxidl, zejména hydroxid sodny nebo draselny.
Jako standardy pouzivame nejcastéji kyselinu Stavelovou, benzoovou, salicylovou, nebo
standardizované roztoky kyselin (HCI, H2SO4).
K indikaci ekvivalentniho bodu pouZzivame nejcasté&ji barevné acidobazické indikatory:

Indikator PpH barevny piechod zbarveni kys-zas
Fenolftalein — 0,1 g v 50%nim ethanolu 8,2-10 bezb. — ¢erv.fial.
Methyléerveri — 0,1 g 60%nim ethanolu 44-6,2 Cerv. — zZluty
MethyloranZ — 0,1 g ve vode¢. 3,0-4,4 derv. — oranzovy
Thymolova modi* — 0,1 g v ethanolu 8,0-9,6 zluty — modry

Vyse uvedené hodnoty pH barevného prechodu ukazuji na vhodné pouziti jednotlivych indikatoru —
fenolftalein pro titrace silné kyseliny silnym hydroxidem a opaéné, piip. slabé kyseliny silnym
hydroxidem (bod ekvivalence lezi v neutralni, ptip. zasadité oblasti),
Methylcerven a methyloranz pro titrace slabé zasady silnou kyselinou ( bod ekvivalence lezi v kyselé
oblasti).

Pozndamka 2: jiné acidobazické indikatory Ize najit v p¥islusnych analytickych nebo laboratornich tabulkach.
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Vml] 0 0 10 W [mi] 20
Obr. 1 Obr. 2

Titrace silného hydroxidu silnou kyselinou Titrace slabého hydroxidu silnou kyselinou

Neutralizaéni titracni kirivky
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Obr. 3 Obr. 4
Titrace silné kyseliny silnym hydroxidem Titrace slabé kyseliny silnym hydroxidem

Z obrazku je patrné, Ze pii titraci silnych kyselin a zdsad mizeme k indikaci bodu ekvivalence pouzit
vSechny vyznacené indikatory. Pro titraci slabé zasady jsou vhodnymi indikatory methyloranz nebo
methylCerven. Pro titraci slabé kyseliny je vhodnym indikatorem fenolftalein.

Poznamka 3: Bod ekvivalence a piislusnou spotiebu odmérného ¢inidla lze zjistit rovn&Z konduktometricky
vyhodnocenim odpovidajici konduktometrické titradni kiivky (viz kapitola Instrumentalni analytické metody,
oddil Konduktometrie)

Titrace se zpravidla provadi ve vodném prostiedi. Nékdy se za ti¢elem prohloubeni sily kyselosti nebo
zasaditosti latek titrace provadi v jiném nez vodném prostiedi. Tak napt. slabé zasady, které disociuji
ve vode¢ jen nepatrné Ize snadno stanovit v prostfedi kyseliny octové. Naopak slabé a velmi slabé
kyseliny je mozno titrovat v prostfedi organické zasady pyridinu CsHsN.

Princip : Neutraliza¢ni titraéni kfivky znazorfuji zavislost pH na mnoZstvi odmérného roztoku

(vml) pfi neutralizaéni titraci. Z téchto kiivek lze vy¢ist polohu ekvivalentniho bodu a spotiebu

¢inidla v tomto bod¢. Hodnoty pH nanaSime zpravidla na svislou osu (y), spotiebu ¢inidla na osu

vodorovnou (X).

Poznamka: Zhotoveni neutraliza¢nich titra¢nich viz Kapitola Instrumentalni analytické metody, Laboratorni
ulohy z potenciometre, tloha ¢.1.

oH T

14 !
105) eb.2 |
ii /2

Fn/8,2-10,0 I I

__-eb

7 , _-e.b.3
MC/42-63/ H_H 2 /_ < MO /pH 3,1 - 4,4/
: 3.5 :
/:

0 Vekv Ve (mI)

1
A

Kftivka 1 — 1 znazorniuje zmény pH pfi titraci silné kyseliny silnou zasadou,

Kfivka 2 — 2 zndzornuje zmény pH pfi titraci slabé kyseliny slabou zasadou,

Kftivka 1 — 2 znazornuje zmény pH pfi titraci silné kyseliny slabou zasadou,

Kftivka 2 — 1 znazornuje zmény pH pfi titraci slabé kyseliny silnou zasadou.

e.b.; — ekvivalentni bod pro kfivku 1 — 1 a 2 — 2, lezi v neutralni oblasti, t€sné v okoli pH=7,

e. b., — ekvivalentni bod pro kiivku 2 — 1, lezi zasadité oblasti, pH > 7,

e. b.s — ekvivalentni bod pro kiivku 1 — 2, lezi v kyselé oblasti, pH < 7.

Poloha e.b. je dilezita z hlediska pouziti a uplatnéni barevného indikatoru pro zjisténi e.b. a tudiz pro
zjisténi momentu ukoncenti titrace. Kazdy barevny neutralizacni indikdtor ma svlij charakteristicky tzv.
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barevny piechod, tj. rozmezi pH, pii kterém dochazi k barevné zméné. Proto Ke zjisténi e.b. pii
neutralizalni titraci volime vidy ten acidobdzicky indikdtor, jehoZ barevny piechod leZi v oblasti pH
daného _e.b. Tak napft. fenolftalein ma barevny piechod 8,2 az 10,0 pH, proto je vhodny pro titrace
silné kyseliny silnou zasadou nebo slabé kyseliny silnou zasadou, a obracené (kfivka 1 —1a2 -1, e.b.
je v neutralni a zasadité oblasti). Methyloranz ma barevny ptechod 3,1 az 4,4 pH, proto je vhodny pro
titrace silné kyseliny slabou zasadou nebo silné kyseliny silnou zasadou, a obracené (kiivka 1 — 2
a 1-1, e.b. je v neutralni a kyselé oblasti). Methyl¢erveni ma barevny ptechod b oblasti pH 4,2 — 6,3.

Laboratorni dlohy pro neutralizac¢ni titrace

Téma: Stanoveni presné koncentrace odmérnvch roztoku (standardizace roztoki).

Uloha 1. Stanoveni piesné litkové koncentrace 0,1 moldrniho roztoku HCI
Princip: Jedna se o titraci presného mnozstvi zasady KHCOs3 kyselinou chlorovodikovou o konc. cca
0,1 mol/dm® na methyloranz do ekvivalentniho bodu podle rovnice
HClI + KHCO3; ——» KCI + CO; + H:0
ss ¢
Pomiicky: pevny KHCOs, methyloranz, roztok HCI o konc. asi 0,1 M, byreta (50 ml), titra¢ni banka
(100 ml).
Postup: a) vypocitame hmotnost KHCOs3, ktera teoreticky zreaguje s 30 ml 0,1 M HCI (asi 0,3 g),
b) pfesnou navazku KHCOs3 kvantitativné vpravime do titraéni baiky (100 ml) a rozpustime
Vv malém mnozstvi vody (20 — 30 ml) a ptidame 2 — 3 kapky indikatoru (methyloranz),
¢) byretu naplnime po rysku ozna€. 0 roztokem kyseliny chlorovodikové HCI,
d) za stalého promichavani titrujeme roztok KHCO3 roztokem kyseliny az se zluty roztok
V bafice zméni oranzové cerveny,
e) roztok v titra¢ni bance opatrné zahiejeme k varu (vypuzeni CO»),
f) dojde-li k opétovnému sezloutnuti roztoku, po vychladnuti roztok dotitrujeme opét do
oranzove ¢erveného zbarveni,
g) ze zjisténé spotieby roztoku HCI vypocitame presnou latkovou koncentraci sledované
HCI.
h) cely postup (body b — g) opakujeme jesté 2krat (celkem 3krat) a vypocitdme prumérnou
hodnotu koncentrace.

Uloha 2. Stanoveni pitesné hodnoty koncentrace 0,1 moldrniho roztoku NaOH
Princip: Jedna se o titraci pfesného mnoZstvi kyseliny roztokem hydroxidu o konc. cca 0,1 mol/dm?3
na methyloranz do ekvivalentniho bodu podle rovnice
H.C,0s + 2NaOH —— Na,.C.04 + 2H20
¢ s
Pomiicky: roztok kyseliny §tavelové o pfesné koncentraci (odmérny roztok) cca 0,05 M, methyloranz,
roztok NaOH o koc. asi 0,1 M, 20 %ni roztok CaCly, byreta (50 ml), titra¢ni baiika (100 ml).
Postup: a) naplnime byretu zkoumanym roztokem NaOH
b) do titraéni baiky (100 ml) odméfime piesné 20,00 ml kyseliny $tavelové piesné
koncentrace ( asi 0,05 M, mame pfedem pfipravenu) a pfidame methyloranz (roztok se
zbarvi oranzové ¢erveng),
C) roztok v barce titrujeme roztokem NaOH a po pfidani ekvivalentniho mnozstvi (asi 20 ml)
pridame 10 ml 20%niho roztoku CaCl,,
d) vznikly zakal dotitrujeme do Zlutého zbarveni.
e) spotiebu roztoku NaOH si poznamename (Vi ml).
f) stanoveni v bodech b) — e) provedeme jesté 2krat — ziskame spotieby V2 a V3 ml NaOH.
g) zhodnot V1, Vza V3 ur¢ime pramér V (na 2 des. mista)a vypocitdme pfesnou koncentraci
roztoku NaOH (na 4 des. mista).
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Téma: Stanoveni obsahu sloZKky (presné koncentrace roztoki, hmotnosti slozky)

Uloha 1: Stanoveni procentové koncentrace technické kyseliny chlorovodikové).
Princip: Neutraliza¢ni titrace kyseliny na acidobazicky indikator (fenolftalein)

2H3;0" + OH —— 2H.0

ss ¢

Pomtucky: kyselina chlorovodikova nezndmé konc., odmérny roztok NaOH, indikator (fenolftalein),
vazenka, odmérna baiika (100 ml), titra¢ni barika, pipeta (20 nebo 25 ml), byreta (50 ml).
Postup: Ve vazence se zabrusovym vickem odvazime piesné asi 4,5 ml vzorku (pro prodejnou HCI)
nebo asi 2 ml (pro koncentrovanou HCI). Kvantitativné¢ splachneme do 100 ml odmérné banky
a doplnime destilovanou vodou po rysku. Po dikladném promichani odpipetujeme 20 nebo 25,00 ml
roztoku do titraéni bafiky (mozno jesté ziedit 20 — 25 ml vody), ptidame 3 — 4 kapky fenolftaleinu
a titruyjeme 0,5 M NaOH do trvale zbarveného fialového roztoku. Titraci provedeme celkem 3krat
a ur¢ime pramernou hodnotu spotieby. Ze zjisténych tdaji vypocitdme procentovy obsah kyseliny
HCI (hmotnostni procentovou koncentraci) v ptivodnim vzorku.
Mss = Mn =
Ve = (Vl = Vo= V3= )
Ce =
Ft=
Z=
Vypocet:

Uloha 2: Stanoveni procentové koncentrace technické kyseliny octové nebo octa.
Princip: Neutraliza¢ni titrace kyseliny na acidobazicky indikator (fenolftalein)

2H30" + OH —— 2 H20

sS ¢

Pomicky: kyselina octova neznamé konc., odmérny roztok NaOH, indikator (fenolftalein), vaZenka,
odmérna baiika (100 ml), titra¢ni bafika, pipeta (20 nebo 25 ml), byreta (50 ml).
Postup: Ve vaZence se zabrusovym vickem odvazime piesné asi 6 ml vzorku (pro ocet). Vzorek
kvantitativné splachneme do 100 ml odmérné banky a doplnime po rysku. Po dikladném promichani
odpipetujeme 25,00 ml roztoku do titraéni baiiky, ptidame 3 — 4 kapky fenolftaleinu a titrujeme 0,1 M
NaOH do trvale zbarveného fialového roztoku. Titraci provedeme celkem 3krat a ur¢ime primérnou
hodnotu spotfeby. Ze zjisténych udaji vypocitame procentovy obsah kyseliny octové (hmotnostni
procentovou koncentraci) v pivodnim vzorku.

Mss = Mn =

Ve = (V1 = , Vo = V3= )
Ce =

Fi=

7=

Vypocet:

Pozndmka: Pro stanoveni koncentrovangjsich roztokl kyseliny octové ( piip. mravenci) odvazujeme
presné asi 2 g a titrujeme 0,5 M NaOH. Jinak postupujeme jak je uvedeno vyse.

Uloha 3: Stanoveni procentové koncentrace kyseliny sirové (technické).
Princip: Neutraliza¢ni titrace kyseliny na acidobazicky indikator
HSOs + 2 NaOH — NaSOs4 + 2 H20
sS ¢
HO* + OH — 2H0
Pomiicky: vzorek zkoumané kyseliny, odmérny roztok 0,5 M NaOH, indikator fenolftalein nebo
methyloranz, sklenéna vazenka, titra¢ni banky (100 ml), odmérna banka (100ml), pipeta, byreta.
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Postup: Do sklenéné vazenky se zabrusovou zatkou, jejiz hmotnost piedem piesné zjistime zvazenim
na analytickych vahach, odvazime piesné pfiméfené mnozstvi kyseliny (u konc. kyseliny asi 2,4 g
nebo 1,2 — 1,5 ml; u akumulatorové kyseliny asi 5 ml). Hmotnost kyseliny (navazku) ur¢ime z rozdilu
obou hmotnosti ( na 4 des. mista). Navazku kvantitativné vpravime do odmérné banky (100 ml), ve
které je néco destilované vody, doplnime vodou po rysku a promichdme. K jednotlivym titracim
odmeétujeme pipetou 20 nebo 25 ml roztoku kyseliny a titrujeme roztokem NaOH ptesné koncentrace
(asi 0,5 mol/dm?®) na fenolftalein (jednou kapkou se roztok zbarvi trvale &ervenofialové) nebo na
methyloranz (jednou kapkou se roztok zbarvi trvale zluté). Titrujeme celkem 3x a uréime prumérnou
spotfebu hydroxidu sodného NaOH. Zjisténé hodnoty uvedeme v zapisu.

Ukol: Provedte zapis hodnot pro vypocet a vypocitejte procentovou koncentraci sledované kyseliny
sirové p(HzS0s).

Uloha 4: Stanoveni hmotnostni procentové koncentrace kyseliny dusi¢né
Princip: Kyselinu dusi¢nou nelze stanovit pfimo, protoZe kyselina dusitd v ni obsaZend nevratng
rozrusuje indikator. Stanovuje se tedy nepiimo. Navazka vzorku se pievede do znamého nadbytku
odmérného roztoku NaOH, kde dojde k jeji neutralizaci :

HNO; + NaOH —— NaNO3 + H20
Nespotiebovany NaOH se stanovi titraci odmérnym roztokem HCI na indikator methyloranz :

NaOH + HCI _MQO , NaCl + H2:0

Postup : Do tenkosténné (pfedem zvazené) banicky se nasaje vzorek HNOsz (maximalné do 1/3
objemu). Kapilarka se zatavi a bani¢ka se vzorkem se opét zvazi. Do titrani baiiky se odpipetuje
50 ml odmérného roztoku NaOH a ptidaji se 3 kapky MO. Banicka se vzorkem se vpravi do titracni
banky a pomoci tlou¢ku nebo pilniku se rozbije. Nezreagovany NaOH se titruje odmérnym roztokem
HCI do vzniku oranzového zbarveni.

Ukol : Stanovte obsah HNOj3 ve vzorku v hm.%.

Uloha 5: Alkalimetrickd titrace kyseliny trihydrogenfosforecné.
(stanoveni hmotnostni procentové koncentrace)

Princip: Neutralizace kyseliny trihydrogenfosfore¢né hydroxidem sodnym probiha postupné do ti

stupiil. Ekvivalentni body pfi titraci do 1. a 2. stupné Ize snadno identifikovat indikatory s rozdilnym

barevnym piechodem — methyloranz v oblasti kyselé (1. stupen), fenolftalein v oblasti zasadité

(2. stupen).

Pomiicky: Kyselina trihydrogenfosforecna HsPOs, odmérny roztok NaOH (cca 0,1 M), fenolftalein

a methyloranz (indikatory), pipeta (10 ml), odmérna banka (250 ml), titra¢ni banky (100 ml), byreta

(50 ml).

Postup:

1) Do sklenéné vazenky odpipetujeme asi 2 ml konc. HiPO., ptfesné zvazime, kvantitativné
ptevedeme do odmérné banky (250 ml) a doplnime destilovanou vodou.po rysku. (zasobni
roztok).

2) Zptipraveného roztoku odpipetujeme do tfi pfipravenych titra¢nich ban¢k po 10 ml roztoku,
pfidame asi 20 ml destilované vody, nékolik kapek methyloranze a titrujeme do svétle Zlutého
(cibulového) zbarveni roztoku (titrace do 1. stupné, bod ekvivalence lezi v kyselé oblasti).

H:PO, + NaOH ——» NaH,PO, + H,0
s ¢

3) Titraci opakujeme podle 2) s indikatorem fenolftaleinem. Titrujeme do trvalého svétle fialového
zbarventi (titrace do 2. stupné, bod ekvivalence lezi v zasadité oblasti).

H:PO, + 2 NaOH —» Na,HPO, + 2H,0
SS C

4) Ze zjisténych spotieb urime priamérnou spotiebu pro jednotlivé titrace v bodech 2) a 3)

a vypocitame procentové koncentrace.
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Do protokolu uved'te:
a) presnou koncentraci odmérného roztoku,
b) navazku kyseliny fosforecné,
c) dil¢i spotieby a primérnou spotfebu odmérného roztoku NaOH v bodech 2) a 3),
d) titra¢ni faktory a vypocet procentové koncentrace z jednotlivych primérnych spotieb v bodech 2)
a3).
e) Porovnejte a vysvétlete spotiebu odmérného roztoku pii titracich do 1. a 2. stupné.

Uloha 6: Stanoveni procentové koncentrace technického louhu sodného (draselného)
Princip: Neutraliza¢ni titrace silného hydroxidu silnou kyselinou
OH + H3O0* — 2H0

sS ¢
Pomiicky: technicky louh (ss), odmérny roztok kyseliny HCl o konc. 0,5 M, methyloranz, pipeta
(25 ml), odmérna banka (100 ml), byreta (50 ml).
Postup: V uzaviené vazence odvazime pfesné asi 2,5 g vzorku, rozpustime ve vodé a pievedeme
kvantitativné do odmérné banky o objemu 100 ml. Po rozpusténi doplnime vodou po rysku a dobie
promichame. Odtud odpipetujeme 25,00 ml roztoku do titracni banky, ptidame 2 — 3 kapky
methyloranze a titruje odmérnym roztokem kyseliny az do rGzového zbarveni. Titraci provadime
celkem 3krat. Ze ziskanych meéfeni (jednotlivych objemii odmérného roztoku) urcete primérnou
spotiebu a vypocitejte hm. procentovy obsahu hydroxidu v ptivodnim vzorku.
Poznamka: Titrujeme-li roztoky o konc. 0,1 navazime asi dvojnasobek vzorku a ten rozpustime
a zfedime na 1000 ml zasobniho roztoku.
Ukol: Proved'te zapis hodnot pro vypocet a vypo&itejte hm. procentovy obsahu hydroxidu v ptivodnim
vzorku z vzorcu a z chemické rovnice.

Uloha 7: Stanoveni CaCOs Ve vipenci

Princip : Vépenec nelze stanovit piimo, protoZze je malo rozpustny ve vodé. Stanovuje se tedy
neptimou metodou. Navazka vzorku se pievede do znamého nadbytku odmérného roztoku HCI, kde
probéhne jeho rozklad podle rovnice:

CaCO3s + 2HCI —— CaCl; + CO2 + H20

Uvolnény CO; se z roztoku vypudi mirnym zahfatim, roztok se ochladi a mnozstvi HCI
nespotiebované na rozklad se stanovi titraci odmérnym roztokem NaOH na indikator methyloranz:

NaOH + HCI MO , NaCl + H:0

Postup : Na analytickych vahéach se diferenéné navazi 0,3 g vzorku vapence. Navazka se prevede do
titracni baiiky, vpipetuje se 50 ml odmémého roztoku HCI a baiika se ponecha chvili stat zakryta
hodinovym sklickem. Rozklad se provadi za chladu. Poté se roztok mirné zahteje, aby se vypudil
uvolnény CO». Roztok se ochladi a nespotfebovana kyselina se titruje odmérnym roztokem NaOH do
vzniku oranzového zbarveni.

Ukol : Stanovte obsah CaCO; ve vzorku v hm.%.

Uloha 8: Stanoveni obsahu CaCOs ve vajeéné skotdpce.
Princip: Nerozpustné uhli¢itany rozloZzime silnou kyselinou v nadbytku a mnoZstvi nezreagované
kyseliny stanovime zpétné odm. roztokem hydroxidu.
COs* + H30" — CO2 + H0
ss ¢
Pozn. : Objem kyseliny (¢) stanovime zpétnou titraci odm. roztokem hydroxidu (pomér roztoku
kyselina : hydroxid je 1 : 1 za pfedpokladu stejnych molarnich koncentraci).
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Pomucky : vajecna skofapka zbavena vnitini blany nebo jiny pfirodni material obsahujici uhli¢itan,
0,5 M roztok HCI (ptfesné konc.), 0,5 M NaOH (ptesné konc.), methyloranz, titracni baiiky (100 ml),
byreta (50 ml).

Postup : Odvazime piesné asi 0,5 g vzorku, ktery pfedem rozdrtime a rozetfeme v porcelanové treci
misce. Navazku splachneme do kéadinky nebo titrani baiiky, pfiddme piesné odmétené mnozstvi
kyseliny chlorovodikové, které je asi o ¥4 vétsi nez Cini vypocitané mnozstvi, tj asi 25 ml. Roztok
kratce povafime, abychom vypudili uvolnény CO.. Po vychladnuti pfidame nékolik kapek
methyloranze a po promichani titrujeme roztokem hydroxidu az se roztok zbarvi trvale Zluté. Za
predpokladu, Zze c(NaOH) = c(HCI) je celkova spotieba odmérného roztoku kyseliny HCI pfi reakci
s uhli¢itanem dana rozdilem ptidané kyseliny a spotfebou 0,5 M NaOH.. Vse provedeme celkem
3krat. Procentovy obsah uhli¢itanu vypocitdme pro jednotliva stanoveni. Vysledny obsah je primérem
dil¢ich stanoveni.

Ukol: Uréete procentovy obsah uhli¢itani ve vzorku.

Poznamka: Neni-li ¢(NaOH) = ¢ (HCI) ptepocitame spotiebu roztoku NaOH na spotiebu (objem)
roztoku NaOH o stejné konc. jako je koncentrace HCL.

(Pfirodni védy ve skole ¢. 7/1988/89, str. 263).

Uloha &. 9: Stanoveni uhliditanii alkal. kovii vedle hydroxidii ( podle Winklera)

Princip: Dvéma titracemi stanovime nejdiive celkovou alkalitu (NaOH a Na;CO3) a pak po vysrazeni
uhli¢itani stanovime pouze NaOH. Spotieba kyseliny pro titraci Na,COsse zjisti z rozdilu obou
spotieb.

COz* + H O*— H,0 + CO;
SS ¢
Pomucky: vzorek (technicky NaOH), odm. roztok 0,5 M HCI, 0,5 M BaCl,.2 HO, fenolftalein,
methyloranz, odmérna banka 250 ml, titra¢ni banky.
Postup: Na analytickych vahach odvazime piesné asi 0,5 g vzorku, rozpustime v malém mnozstvi
H20 v odmérné baiice (250 ml) a doplnime po rysku.

1) K 1. titraci odmétime 25,00 ml zasobniho roztoku do titraéni barnky a titrujeme odmérnym
roztokem 0,5 M HCI na methyloranz do trvale rizového zbarveni (V1 ml kyseliny pro reakci
NaOH a Na;CO:s).

2) K2. titraci odméfime také 25 ml roztoku, ptidame 0,5 M BaCl,.2 H,0O, azZ srazenina uhli¢itanu
nevznika a titrujeme odm. roztokem HCI na fenolftalein do ¢ervenofialového zbarveni (Vo ml
kyseliny pro reakci s NaOH)

3) ObjemV =V; -V, odpovida reakci piitomného uhli¢itanu.

4) Ze zjisténych hodnot V vypocitame procentovy obsah uhli¢itanu ve vzorku-

Vypocet :

Zapis: my =
V1 = Vz = V= V1 — Vz
M(Na,Cos) =
Z=

Uloha &. 10: Stanoveni Ca(OH); ve vipenné vodé
Princip: Neutraliza¢ni titrace
OH + H30* — 2H0
S ¢

Pomiicky: zkoumany roztok Ca(OH), — erstvy nasyceny roztok Ca(OH),, odm. roztok 0,1 M HCI,
methyloranz, titrani barika (250 ml), pipeta (25 ml), byreta (50 ml).
Postup: Do titra¢ni banky (250 ml) odméfime piesné¢ 50,00 ml zkoumaného roztoku (vzorku),
pridame nékolik kapek methyloraze a titrujeme 0,1 M HCI do trvale rizového zbarveni. Titraci
provedeme celkem 3krat a urime primérnou spotiebu kyseliny. Souc¢asné pyknometricky stanovime
hustotu vapenné vody p (vzorku) a vypocitdime hmotnost (navazku) 50 ml vzorku. Ze zjisténych
hodnot vypocitame:

a) hmotnost ¢itého Ca(OH)y, které zreaguje s 1 ml odmérného roztoku kyseliny HC1 — m;

b) hmotnost ¢itého Ca(OH), obsazeného v 50,00 ml roztoku — m sg
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c) hmotnost ¢itého Ca(OH); ve 100 g roztoku &ili p(Ca(OH),) — Migo
(tabulkova hodnota rozpustnosti je 0,16 g /100 g vody pii 20° C)
Vypocet :
Zapis: V1 = , Vo= , V3= ,

V=Vi+V, + V3=
p= ,
Mca(oH), =

c(HCI) =

rovnice Ca(OH), + 2HCI — CaCl, + H,Q

Uloha & 11:  Stanoveni kyseliny borité

Princip : Kyselina boritd patfi mezi velmi slabé kyseliny (pKa = 9,23). Bod ekvivalence tedy nelze
spolehlivé urcit. Proto se pfed titraci pfevadi na siln€jsi kyselinu. Pfi tom se vyuziva schopnosti
kyseliny borité tvofit s nékterymi organickymi latkami komplexni kyseliny. Pouziva se napiiklad

Vv

CH2-OH CH»-O
|
CH-OH CH-OH
HO\
CH-OH + B—OH — CH-OH B——OH + 2H0
| Ho~~
C|:H-OH CH-OH
C|:H-OH C|ZH-OH
CH2-OH CH,-

Vznikla jednosytna kyselina mannitoborita se titruje odmérmym roztokem NaOH (ve stechiometrii
1 : 1) na indikator fenolftalein.. Koncentraci pouzit¢ého NaOH je nutno stanovit titraci roztokem HCI
na stejny indikator, tj. na fenolftalein.
Uvedeny postup se pouziva pro stanoveni obsahu kyseliny borité v borové masti a borové vode. Mast
se predem rozpousti v petroléteru.
Postup :

1) Stanoveni koncentrace NaOH
Do titracni baiiky se odpipetuje 25 ml odmérného roztoku HCI, ptidaji se 3 kapky fenolftaleinu
a roztok se titruje odmernym roztokem NaOH do vzniku prvniho fialového zbarveni.

2) Piiprava zasobniho roztoku vzorku
Na analytickych vahach se diferen¢né navazi 1 g vzorku kyseliny borité, navazka se pfevede do 250
ml odmérné banky a po rozpusténi a vytemperovani se roztok v baice doplni destilovanou vodou po
rysku.

3) Vlastni stanoveni
Do titracni baiky se odpipetuje 25 ml zasobniho roztoku vzorku, obsahujiciho kyselinu boritou, ptida
se 20 ml roztoku mannitu (20g mannitu rozpusténé¢ho ve 100 ml vody) pfedem zneutralizovaného
roztokem NaOH na FF. Pridaji se 3 kapky fenolftaleinu a roztok se ihned titruje roztokem NaOH do
fialového zbarveni.
Ukol : Stanovte procentovy obsah H3BOs v pevném vzorku.
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