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Doba rieSenia nie je obmedzena

Uvod
lonexova chromatografia ma dnes rozsiahle moznosti vyuzitia najma v oblasti Upravy

vody.

Rozsiahle moznosti uplatnenia nasla ionexova chromatografia aj v analytickej chémii.
Chromatografia na ionexoch sa uz od roku 1947 vyuZzivala pri separacii zloziek
vzacnych zemin (Spedding a Powell). Na zadiatku patdesiatych rokov Kraus a Nelson
demonstrovali pouZitie anexovej chromatografie pri oddefovani komplexov kovov.
Small, Stevens a Bauman uviedli do Zivota automatizované ionexové chromatografy
v rokoch 1960 az 1980.

RozSirenie pouzivania ionexovej chromatografie podporil aj vyvoj v oblasti
makromolekulovej chémie, kde sa podarilo syntetizovat polymérne zivice schopné
vymienat katiény i aniény. Medzi najCastejSie pouzivané patri sulfonovany polystyrén.

Vymenu katiénov na ionexe obsahujucom aktivnu sulfo-skupinu viazanu v organicke;

molekule mozno zapisat zjednodu$ene nasledujucou rovnicou:
x Kat- SOsH + Me** o (Kat-SOs)xMe + x H*
v8eobecne
x KatH + Me* - (Kat)xMe + x H*

Reakcia je vratna, jej smer ovplyviuje koncentracia kovovych iénov c(Me*t) aj
koncentracia ibnov H*. Ak sa katex v H* cykle premyva roztokom, ktory obsahuje iony
Me*+, aktive sulfo-skupiny sa postupne obsadzuju idbnmi prislusného kovu a z katexu
su vytesnované iony H*. Latkové mnozstvo idnov H*, ktoré sa takto uvolni z urcitej

hmotnosti (objemu) katexu sa nazyva hmotnostna, resp. objemova kapacita




katexu. Pri regeneracii katexu sa potom vyuziva spatna reakcia: ionex sa premyva
koncentrovanou kyselinou (napr. HCI s ¢ =2 mol dm3) a aktivne centra sa znova vrétia

do H*formy.

Témou tohtoro¢nych praktickych tloh chemickej olympiady bude vyuZitie ionomenicov

pri analytickom stanoveni vzoriek, ktoré obsahuju viacero zloZiek.

Sucastou ionexovej chromatografie st zvy&ajne aj acidobazické odmerné stanovenia,

¢i uz alkalimetrickeé titracie alebo stanovenie pH.
Tohtoroéné ulohy praktickej ¢asti budi zamerané na nasledujluce témy:

-V prvom rade pdjde o pracu s ionexami, ktoré vyuzijeme ako stacionarnu fazu
stipcovej chromatografie a tiez ako reaktant v acidobazickej reakcii. Sustredime
sa na opis chemickych premien na ionexoch, stanovenie kapacity katexu

a sUvisiace vypocty.

- Druhym tematickym okruhom budld odmerné stanovenia zalozené na

protolytickych a oxidaéno-redukénych reakciach.
- Z pristrojovej analyzy to bude pH - metria, ktoru vyuzijeme na stanovenie pH

- Pre Uspes$né rieSenie sutaznych uloh treba okrem techniky vlastného merania
zvladnut aj vypocty savisiace s pripravou a riedenim roztokov a vypoctom pH.

Odporucana literatura:

Z&kladné pojmy a terminologiu metdéd odporu€ame nastudovat si zo zakladnej
literatdry. Vhodnym zdrojom poznatkov su prislusné kapitoly aj zo starSich ucebnic.
Tieto poznatky je potrebné doplnit aktualnejSimi informaciami z elektronickych
zdrojov:

Cermakova, L. a kol.: Analyticka chémia 1, 2. vydanie, Bratislava ALFA 1990, s. 211
- 284

Hohog, J., Hrabovec, M.: Analyticka chémia pre 4. roénik SPS chemickych Bratislava
ALFA 1987 s.118 - 143

Hercegova, A. a kol.: Praktikum z analytickej chémie. Bratislava, STU 2011 s. 134 —
140

Ustav analytickej chémie STU: e-Analyticka chemia 2006, dostupné na
www.chtf.stuba.sk/kalch/education/Ulohy-separacne metody.pdf

Dokoupilova, S: separacné metddy v analytickej chémii, dostupné na:
https://www.fpharm.uniba.sk - KFANF > dokumenty > Prednaska 5 2016




Studijné kolo je rozsiahlejsie, ¢as na jeho riesenie nie je obmedzeny. Jednotlivé
ulohy odporucame riesit’ postupne (napriklad na kruzku). Ulohy tohto kola by
rieSitefom mali poskytnut’ namety, ktoré sa budu opakovat’ aj v dalSich kolach
sut'aze.

Ciel prace:

Stanovit’ presni hmotnost’ zelezitych a zino€natych iénov vo vzorke

Uloha 1 Priprava roztokov

1.1 Vypocitajte objem roztoku hydroxidu sodného (w = 0,4), ktory potrebujete na
pripravu 100 cm?® roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,5 mol dm=. Roztok
pripravte a starostlivo zhomogenizujte. Roztok pouzijeme na stanovenie pribliznej

kapacity ionexu (kapacitny roztok KAP)

1.2 Vypocitajte objem kapacitného roztoku hydroxidu sodného (V(K)), ktory
potrebujete pipetovat do odmernej banky, aby ste po doplneni na objem 500 cm?
ziskali odmerny roztok s koncentraciou 0,05 mol dm=. Roztok pripravte

a starostlivo zhomogenizujte.

1.3 Vypocitajte hmotnost hydrogénftalanu draselného, ktora je potrebna na pripravu
200 cm? standardného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,05 mol dm. Roztok
pripravte a starostlivo zhomogenizujte. Vypodcitajte presnd koncentraciu
Standardného roztoku 1.

1.4 Vypoditajte hmotnost kyseliny askorbovej, ktora je potrebna na pripravu 250 cm?
odmerného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,02 mol dm3. Roztok pripravte

a starostlivo zhomogenizujte.

1.5 Tesne pred stanovenim presnej koncentracie kyseliny askorbovej si pripravte
Standardny roztok jédu podla nasledujuceho postupu: v kadicke s objemom 150
cm? rozpustte 2,5 g Kl a 0,167 g jodiénanu draselného v 50 cm?destilovanej vody.
Pridajte 12 cm?® kyseliny sirovej (¢ = 3 mol dm), prelejte do odmernej banky
a dopliite na celkovy objem 250 cm?.

Zapiste rovnice vystihujuce chemické premeny pri vzniku j6du v Standardnom

roztoku.

Vypoditajte koncentraciu jodu v Standardnom roztoku.



Uloha 2 Stanovenie presnej koncentracie odmernych roztokov
2.1 Stanovte presnu koncentraciu odmerného roztoku NaOH:

Do titracnej banky pipetujte 20,0 cm?® Standardného roztoku hydrogénftalanu
draselného, ktory ste pripravili v tlohe 1.3. Titrujte odmernym roztokom hydroxidu
sodného (pripraveného v ulohe 1.2) na indikator tymolftalein do modrého

sfarbenia staleho asporn 30 s. Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni.

Zapiste rovnicu vystihujucu chemické premeny, ku ktorym doslo v priebehu

stanovenia.

Vypoditajte presnu koncentraciu hydroxidu sodného v odmernom roztoku

(pripraveného v ulohe 1.2)

Vypocitajte koncentraciu roztoku NaOH, ktory ste pripravili v tlohe 1.1 (cK)

2.2 Stanovte presnu koncentraciu odmerného roztoku kyseliny askorbovej:

Do titraénej banky pipetujte 20,0 cm? Standardného roztoku joédu, ktory ste pripravili
v Ulohe 1.5. Titrujte odmernym roztokom kyseliny askorbovej do zltého sfarbenia.
Pridajte Skrobovy indikator a dotitrujte do vymiznutia modrofialovej farby.

Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni.

Zapiste rovnice vystihujuce chemickl premenu pri reakcii kyseliny askorbovej so

Standardnym roztokom jodu.

Vypocitajte presnu koncentraciu kyseliny askorbovej v odmernom roztoku.

Uloha 3 Priprava ionexu a kolény

3.1 Silne kysly katex nechajte napucat v demineralizovanej vode minimalne 24 hodin.
Objem vody ma byt minimalne dvadsatnasobkom objemu katexu.

3.2 Kolénu (pouzite byretu s objemom 25 c¢cm?3) upravte nasledujicim spésobom: na
spodok byrety vloZte vatu a nalejte na fiu asi 10 cm® demineralizovanej vody. Vodu
vypustte. Pomocou odmerného valca odmerajte presne znamy objem (7-8 cm?)

napu¢aného katexu. Katex preneste pomocou demineralizovanej vody



kvantitativne do byrety. Hladinu vody upravte tak, aby bola na urovni hladiny
katexu.

3.3 Kolénu prevedte do H* cyklu: do kolény postupne nalejte 25 cm3 kyseliny
chlorovodikovej s koncentraciou ¢ = 2 mol dm=3. Kyselina ma kolénou pretekat
rychlostou 2 kvapky za sekundu. Potom koldénu rovnako rychlo premyvajte
demineralizovanou vodou az do neutralnej reakcie eluatu (pH eluatu kontrolujte
pomocou indikatorového pruzku).

Uloha 4 Stanovenie pribliznej hodnoty kapacity ionexu
4.1 Hladinu demineralizovanej vody zarovnajte na uroven katexu.

4.2. Byretu doplrite roztokom hydroxidu sodného s presne znamou koncentraciou
blizkou c(KAP), ktory ste pripravili v ulohe 1.1.

4.3 Do titracnej banky nalejte asi 20 cm®demineralizovanej vody a pridajte 3-4 kvapky
indikatora tymolftalein.

4.4 Z byrety postupne vypustajte do titracnej banky roztok NaOH, kym nepozorujete
trvalé modré sfarbenie roztoku. Zaznamenaijte si spotrebovany objem. V pripade,
Ze farebnui zmenu nedosiahnete, kym hladina hladina roztoku v byrete klesne na
aroven katexu, poznacte si uz spotrebovany objem a doplrite byretu opat roztokom
hydroxidu sodného.

4.5 Zregenerujte katex (postup je opisany v ulohe 3.3) avykonajte paralelné

stanovenie.
4.6 Zapiste rovnice vystihujuce chemické premeny na katexe.
4.7 Vypocitajte kapacitu katexu a uvedte ju v mmol H*/cm3.

4.8 Opéat zregeneruijte katex.

Uloha 5 Uprava vzorky a delenie na ionexe

5.1 Vzorka obsahujuca Zelezitu a zino¢natu sof je pripravena v liekovke. Vzorku
kvantitativne preneste do odmernej banky a pripravte z nej 100 cm?® zasobného
roztoku.



5.2 Pod chromatograficku kolénu si pripravte odmernt banku s objemom 250 cm?® na
zachytavanie eulatu. Do kolény davkujte 10,0 cm® z&sobného roztoku vzorky.
Vzorka ma kolénou pretekat rychlostou 2 kvapky za sekundu. Po preteceni vzorky

premyvajte kolénu demineralizovanou vodou.

5.3 Po naplneni odmernej banky priblizne do polovice objemu skontrolujte pH eluatu.
V pripade, Ze je neutralny, povazujte vymenu Fe3+ a Zn?* i6nov za ukoncend.

V pripade, Ze eluat je eSte kysly, pokracujte v premyvani kolény.

5.4 Po dosiahnuti neutralnej reakcie eluatu doplnte jeho objem po rysku a pripravte

homogénny zasobny roztok eluatu na titracné stanovenie.
5.5 Do vhodnej titracnej banky pipetujte 50,0 cm® zasobného roztoku eluatu.

5.6 Titrujte odmernym roztokom hydroxidu sodného (z ulohy 1.2) s presne znamou

koncentraciou na metylCerven ako indikator.

5.7 Zapiste rovnice vystihujuce chemické premeny na katexe po pridani vzorky.
Vypoditajte latkové mnozstvo H* idnov, ktoré sa z katexu uvolnili. Vypocitajte, aké

latkové mnozstvo H* iGnov by sa uvolnilo, ak by ste pouZili celt vzorku z liekovky.

Uloha 6 pH-metrické stanovenie koncentracie H* i6nov v eluate
6.1 Pripravte si pH meter na meranie.

6.2 Podla navodu na pracu s pristrojom odmerajte pH eluatu, ktory ste ziskali delenim

na ionexe. Meranie opakujte aspon trikrat.
6.3 Zo ziskanej hodnoty pH vypocitajte koncentraciu H* iGnov v eluate.

6.4 Porovnajte hodnoty (napriklad latkové mnozstvo H* i6nov v eluate) stanovené

titranym a pH-metrickym stanovenim.

Uloha 7 Askorbimetrické stanovenie zelezitej soli

7.1 Byretu si naplite odmernym roztokom kyseliny askorbovej s presne znamou

koncentra-ciou.

7.2 Do titracnej banky pipetujte 10,0 cm® zasobného roztoku vzorky. Pridajte asi 25

cm? demineralizovanej vody a zmes zahrejte na teplotu asi 80 - 90 °C. Do



horicej zmesi pridajte 4-5 kvapiek 25 %-ného roztoku kyseliny sulfosalicylovej
(indikator).

7.3 Roztok titrujte za horuca odmernym roztokom do Uplného vymiznutia fialového
sfarbenia. V blizkosti ekvivalentného bodu titrujte pomaly a udrzujte teplotu
reakénej zmesi na predpisanej hodnote.

Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni.
7.4 Zapiste rovnice vystihujuce chemické premeny pocas stanovenia.

Vypoditajte latkové mnozstvo Zelezitych i6nov v zasobnom roztoku vzorky a

tieZ latkové mnozstvo a hmotnost Zelezitych ibnov v povodnej vzorke.

Uloha 8 Vypocet latkového mnozstva a hmotnosti zinoénatej soli

8.1 Z vysledkov alkalimetrického stanovenia (Uloha 5) a askorbimetrického stanovenia

vypocitajte latkové mnozstvo a hmotnost zino¢natych iénov v povodnej vzorke.

8.2 Namerané a vypocitané hodnoty zapiste do odpovedového harka.

Poznamka:

Hodnoty molovych hmotnosti, hustét roztokov, pripadne informacie o priprave
timivych roztokov vyhladajte v tabulkach.



Odpoved’ovy harok z analytickei PRAXE

Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet pomocnych bodov: Podpis hodnotitela:

Celkovy pocet bodov:

Vypocet objemu 40 %-ného NaOH (V(40NaOH)) na pripravu roztoku

Uloha | (cblizka 0,5 mol dm3)
1.1
Uloha | Vypocet objemu roztoku NaOH (V(K) z Glohy 1.1)na pripravu odmerného
roztoku (c blizka 0,05 mol dm-?)
1.2
Vypocet hmotnosti hydrogénftalanu draselného:
Uloha
Hmotnost hydrogénftalanu draselného pouzita na
] 3 ] M(ST1) =
pripravu Standardného roztoku
1.3
Vypocet presnej koncentracie standardného roztoku 1:
) Vypocet hmotnosti kyseliny askorbovej:
Uloha
1.4




Hmotnost jodi¢nanu draselného M(ST3) =

Rovnica, ktora vystihuje chemické premeny pri priprave Standardného roztoku
3:

Uloha
Vypocet presnej koncentracie Standardného roztoku jodu:
1.5
Spotreba odmerného roztoku NaOH na Standardizaciu:
Akceptovana hodnota:
Rovnica, ktora vystihuje chemické premeny pri Standardizacii roztoku NaOH:
Uloha
2.1 Vypocet presnej koncentracie odmerného roztoku NaOH (z ulohy 1.2)
Vypocet koncentracie ¢(K) roztoku NaOH (z ulohy 1.1)
Uloha Spotreba odmerného roztoku kyseliny askorbovej na §tandardizaciu:
2.2

10




Akceptovana hodnota:

Rovnica vystihujuca chemické premeny pri Standardiz&cii roztoku kyseliny

askorbovej:

Vypocet presnej koncentracie odmerného roztoku kyseliny askorbovej:

Uloha

Presny objem katexu, ktory sa pouZil

V(KAT) =
3 ako napln kolony:
Uloha Objem roztoku NaOH zisteny pri stanoveni kapacity ionexu
4.4
Uloha | Zapis rovnice, ktora vystihuje chemické premeny na katexe
4.5
Vypocet kapacity katexu:
Uloha
4.6
Uloha Spotreba odmerného roztoku NaOH na stanovenie eluatu
5.6
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Akceptovana hodnota:

Rovnica, ktora vystihuje chemické premeny na katexe po pridani vzorky:

Vypocet latkového mnozstva H* ibnov v titrovanom podiele eluatu:

Uloha

5.7

Vypocet latkového mnoZstva H* ibnov, ktoré by sa uvolnili, ak by sa pouZil cely
objem vzorky.

Namerana hodnota pH eluatu:

Akceptovana hodnota

Uloha | Vypocet koncentracie H* ionov v eluate a celkového latkového mnozstva H*

idnov:
6.2
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Porovnanie latkového mnozstva H*idnov v eluate (titracné vs.pH-metrické

stanovenie)

Spotreba odmerného roztoku kyseliny askorbovej na stanovenie:

Uloha
7.3 . )
Akceptovana hodnota:
Rovnica, ktora vystihuje chemické premeny pri stanoveni Fe3+:
Vypocet latkového mnozstva Fe3+ v titrovanom podiele vzorky:
Uloha
7.4

Vypodet latkového mnozstva Fe3* v celej vzorke:

Vypocet hmotnosti Fe3* v celej vzorke
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Vypoc€et hmotnosti zino¢natych iénov v pévodnej vzorke:
Uloha
8.1
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