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Uvod
V praktickej Casti Skolského kola sutaze bude ciefom stanovit hmotnost mednatych
a chromitych idbnov v nezndmej vzorke. V Ulohe sa uplatnia zruénosti, s ktorymi ste sa

stretli v Studijnom kole, teda separacia na katexe aredoxna — vtomto pripade

jodometricka - odmerna analyza.

Uloha 1 Priprava roztokov

1.1 Vypocitajte hmotnost dihydratu kyseliny stavelovej potrebnu na pripravu100 cm?
standardného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,05 mol dm. Roztok pripravte
a starostlivo zhomogenizujte. Vypocitajte presnu koncentraciu Standardného

roztoku.

1.2 Pripravte $tandardny roztok jodu: vo vysokej kadicke s objemom 150 cm?
rozpustte 2,5 g Kl a 0,167 g jodi¢nanu draselného v 50 cm?® deionizovanej vody.
Pridajte 12 cm? kyseliny sirovej (¢ = 3 mol dm3), zmes prelejte do odmernej banky
a doplrite na celkovy objem 250 cm?. Zapiste rovnicu chemickej reakcie, ktora
prebehla pri priprave Standardného roztoku jédu. Vypocitajte presnd koncentraciu

jodu v pripravenom roztoku.
1.3 Vypocitajte potrebné udaje a pripravte 100 g 10 %-ného roztoku KSCN
1.4 K dispozicii su nasledujuce roztoky:

- roztok NaOH s koncentraciou blizkou ¢ = 0,1 mol dm-3,

- roztok Na2S203 s koncentraciou blizkou ¢ = 0,05 mol dm3,




- roztok H2SOa4 s koncentraciou blizkou ¢ = 3 mol dm3,
- roztok Kl s koncentraciou blizkou ¢ = 1 mol dm?3,
- roztok CaClz (w=0,1),
- roztok HCI s koncentraciou blizkou ¢ = 2 mol dm™.
Uloha 2 Stanovenie presnej koncentracie odmernych roztokov

2.1 Stanovte presnu koncentraciu odmerného roztoku hydroxidu sodného podfa
nasledujiceho postupu: Do titracnej banky pipetujte 20 cm? Standardného roztoku
kyseliny Stavelovej, pridajte indikator metylcerven. Titrujte odmernym roztokom
NaOH. Pred koncom tritracie pridajte 5 cm?®roztoku chloridu vapenatého (w = 0,1)
a dotitrujte do Zltého sfarbenia indikatora. Vykonajte potrebny pocet paralelnych
stanoveni. Zapiste rovnice vystihujuce chemické reakcie, ktoré prebehli pocas

stanovenia. Vypocitajte presnu koncentraciu odmerného roztoku NaOH.

2.2 Stanovte presnu koncentraciu odmerného roztoku tiosiranu sodného podfa
nasledujiceho postupu: Do jodovej banky pipetujte 20,0 cm?® Standardného
roztoku l2. Oplachnite steny banky a titrujte odmernym roztokom tiosiranu do
ZItého sfarbenia. Pridanim 1 cm?® Skrobového mazu prevedte farbu roztoku na
tmavomodra a dotitrujte do bezfarebnej. Vykonajte potrebny pocet paralelnych
stanoveni. ZapisSte rovnicu chemickej reakcie, ktord prebehla pri stanoveni.
Vypoditajte presnu koncentraciu odmerného roztoku Na2S20s.

Uloha 3 Stanovenie kapacity katexu

3.1 Pomocou Pasteurovej pipety s hrubou stopkou preneste do odmerného valca 3 az
4 cm® napucaného katexu v H* cykle. Presny objem katexu zaznamenajte.

Pomocou deionizovanej vody preneste suspenziu katexu do titraénej banky.

3.2 Do titracnej banky pridajte priblizne 25 cm? deionizovanej vody, aby sa suspenzia
v banke dobre mieSala a aby bolo dobre viditelné sfarbenie roztoku nad katexom.
Potom pridajte 1 az 2 kvapky indikatora brémtymolova modra a lyZi¢ku (cca 2 g)
tuhého NaCl. Po rozpusteni NaCl titrujte zmes roztokom NaOH so znamou

koncentraciou (farebny prechod zo ZItej do modrej).



V blizkosti bodu ekvivalencie titrujte pomaly a intenzivne mieSajte, aby sa umoznil
prestup roztoku, ktory méze byt uzavrety v katexe.

Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni. Zapiste rovnicu, vystihujacu

chemické deje poc€as stanovenia. Vypocitajte kapacitu katexu.

3.3 Kolénu naplrite silne kyslym katexom tak, aby vy$ka stipca bola 10 — 12 cm. Pri
plneni kolony dbajte, aby vrstva katexu bola vzdy ponorena pod roztokom.

3.4 Koldénu prevedte do H* cyklu: do kolény pridajte 50 cm? kyseliny chlorovodikovej
s koncentraciou ¢ = 2 mol dm. Kyselina ma kolénou pretekat rychlostou 2 kvapky
za sekundu. Potom kol6nu rovnako rychlo premyvajte deionizovanou vodou do

neutralnej reakcie eluatu.

Uloha 4 Uprava vzorky a stanovenie uvolnenej kyseliny

4.1 Vzorka obsahujuca mednatu a chromitl sol je pripravena v skimavke. Preneste
ju kvantitativne do odmernej banky s objemom 100 cm? a pripravte zasobny roztok
vzorky.

4.2 Pod chromatografick( kolénu si pripravte odmerni banku s objemom 200 cm? na
zachytavanie eulatu. Do kolony davkujte 10,0 cm® zasobného roztoku vzorky.
Vzorka ma kolénou pretekat rychlostou 2 kvapky za sekundu. Po prete€eni vzorky

premyvajte kolénu deionizovanou vodou. Zapiste rovnice ibnovej vymeny.

4.3 Po naplneni odmernej banky do polovice objemu skontrolujte pH eluatu. V pripade,
Ze je neutralny, povazujte ibnova vymenu za ukoncenu. V pripade, Ze eluat je este
kysly, pokracujte v premyvani kolony.

Doplnenim objemu roztoku po rysku ziskate zdsobny roztok eludtu na titracné
stanovenie.

4.4 Do troch titraénych baniek pipetujte po 25,0 cm® zasobného roztoku eluatu.

4.5 Kazdy podiel titrujte odmernym roztokom hydroxidu sodného na metylCerven ako
indikator.

4.6 Vypocitajte latkové mnozstvo H* i6nov, ktoré sa z katexu uvolnili. Prepocitajte

uvolnené mnozstvo na celd vzorku Cr3+a Cu?* idnov.



Uloha 5 Stanovenie hmotnosti Cu2* idonov jodometrickou titraciou

5.1Zo zasobného roztoku vzorky pipetujte do jodovej titraénej banky 10 cm?. Pridajte
destilovant vodu tak, aby celkovy objem bol priblizne 60 cm3.

5.2Roztok okyslite 5 cm® H2SO4 (¢ = 3 mol dm) a pridajte 2 cm® Kl (¢ = 1 mol dm®)

5.3Uvolneny jéd titrujte tiosiranom sodnym do Zltého sfarbenia. Potom k zmesi
pridajte cca 2 cm?® skrobového indikatora a 10 cm? roztoku KSCN (w=0,1) a
dotitrujte do svetlofialova. Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni.

5.4Vykonajte slepy pokus: Do titraénej banky pipetujte vSetky latky ako pri stanoveni.
Objem vzorky nahradte 10 cm?® deionizovanej vody. Vykonajte potrebny pocet
paralelnych slepych stanoveni.

5.5Zapiste rovnice chemickych reakcii, ktoré su principom stanovenia. Vypocitajte
koncentraciu, latkové mnozstvo a hmotnost mednatych iénov v zasobnom roztoku

vzorky.

Uloha 6 Vypoéet hmotnosti chromitych iénov vo vzorke

Z hodn6t nameranych v ulohe 4 a 5 vypocitajte latkové mnozstvo a hmotnost

chromitych i6nov v zasobnom roztoku vzorky.
Poznamka:

V pripade potreby si od dozoru mézete vyziadat potrebné rovnice chemickych
reakcii, aby ste mohli realizovat potrebné vypocty. Za tieto reakcie vam nebudu
pridelené body v rieSeni Uloh odpovedového harka.

Pri vypoctoch pouzite nasledujuce hodnoty mélovych hmotnosti:

= -1
M(H2C20s4 . 2 H20) = 126,07 g mol! M(KIO3) = 214,00 g mol

M(NaOH) = 40 g mol" M(Cu) = 63,55 g mol

M(Cr) = 52,00 g mol



Odpoved’ovy harok z analytickei PRAXE

Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet Podpis hodnotitela:

pridelenych bodov:

Vypocet hmotnosti dihydratu kyseliny Stavelovej:
Uloha
PouZzitd hmotnost kyseliny Stavefovej m(ST1)=
Vypocet presnej koncentracie kyseliny Stavelovej:
1.1
Pouzita hmotnost jodi¢nanu draselného | m(ST2)=
Rovnica vystihujuca chemické premeny pri priprave roztoku jédu:
Uloha
Vypocet presnej koncentracie jédu v Standardnom roztoku:
1.2
Vypocet potrebnych hodnét na pripravu roztoku KSCN
Uloha
1.3




Uloha

2.1

Spotreba odmerného roztoku NaOH:

Akceptovana hodnota: V(ODM1)

Zapis chemickych reakcii, ktoré prebehli pri stanoveni:

Vypocet presnej koncentracie roztoku NaOH:

Uloha

2.2

Spotreba odmerného roztoku tiosiranu sodného:

Akceptovana hodnota: V(OD21)

Zapis chemickych reakcii, ktoré prebehli pri stanoveni:

Vypocet presnej koncentracie roztoku NazS20s3:

Uloha

3.1

Pouzity objem katexu V(KAT)

Uloha

3.2

Spotreba hydroxidu sodného na stanovenie kapacity katexu:




Rovnica idbnovej vymeny v stechiometrickom tvare:

Vypocet kapacity katexu:

Akceptovana hodnota KAP =

Jednotka

Uloha | Rovnica iénovej vymeny pre mednate iony:

4.2
Rovnica ibnovej vymeny pre chromité iény:
) Spotreba odmerného roztoku na titraciu uvolnenej kyseliny:
Uloha
4.5

Akceptovana hodnota.

Uloha | Vypodet latkového mnozstva H* iénov, ktoré sa z katexu uvolnili (uvedte aj

4.6 | prepocet na cely objem vzorky)




Spotreba odmerného roztoku tiosiranu sodného na stanovenie mednatej soli:

Uloha

5.3

Akceptovana hodnota.

Spotreba odmerného roztoku tiosiranu sodného na slepy pokus:

Uloha

5.4

Akceptovana hodnota.

Zapis rovnic chemickej premeny, ktoré prebehli pri stanoveni Cu?*:

Uloha | Vypo&et hmotnosti Cu2* v pdvodnej vzorke

5.5

Vypocet hmotnosti Cr3+ v pévodnej vzorke

Uloha
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