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POKYNY K RIESENIU

Pozorne si preCitajte zadanie €asti A aj B a rozhodnite sa, ktoru ¢ast' zaénete ako prvu riesit.

Uvod

Acidobazické indikatory su organické latky, ktorych sfarbenie sa meni v zavislosti od pH
prostredia.

Hodnotu pH neznamej vzorky mozno urcit pridanim acidobazického indikatora so znamou
hodnotou Ka a spektrofotometrickym meranim relativnych koncentracii kyslej a zasaditej
formy tohto indikatora v neznamom roztoku.

[In~]
pH = pKa + logm

Pre vypocet podielu koncentracii [[;%] sa pouZzivaju sustavy rovnic, ktoré vyjadruju zavislost

absorbancii
Ay = €14 X ILX [HIn] + &1 X I X [In7]
Apy = €3¢ X ILX [HIn] + &5 X I X [In7]
Naplrnou uloh celostatneho kola je:
A - stanovenie kyseliny acetylsalicylovej nepriamou titraciou

B - spektrofotometrické stanovenie hodnoty pH v neznamej vzorke

Mate k dispozicii nasledujuce tuhé latky a pripravené nasledujuce roztoky:
- roztok bromkrezolovej zelenej,
- roztok HCl s ¢ =3 mol.dm3,
- roztok HCIl s ¢c=0,1 mol.dm3,
- roztok NaOH s c=1 mol.dm?3,
- roztok NaOH s ¢= 0,5 mol.dm?3,
- uhli¢itan sodny p.a, tuha latka,
- dihydrat kyseliny Stavelovej p.a., tuha latka,
- chlorid vapenaty, roztok w= 0,1
- metyloranz, roztok indikatora
- fenolftalein, roztok indikatora
- Tashiro indikator, roztok indikatora



Uloha A: Stanovenie kyseliny acetylsalicylovej v lieé¢ive nepriamou titraciou.

Farebné prechody indikatorov sa v praxi najCastejSie vyuzivaju pri acidobazickej titracii, ktora
sluzi na ur€enie obsahu kyseliny alebo hydroxidu v analyzovanej vzorke.

Kyselina acetylsalicylova je organicka kyselina. NizSie davky maju analgeticko — antipyretické
ucinky, vysSie antireumatické ucinky. Existuje viac ako 50 nazvov — ochrannych znamok
liekov, ktorych hlavnou ucinnou latkou je kyselina acetylsalicylova.

Na stanovenie kyseliny acetylsalicylovej je mozné pouzit viaceré postupy. Jednym z nich je
rozpustanie lieCiva v etanole a nasledné priame stanovenie hydroxidom sodnym. Kedze
reakcia hydroxidu je pomala je vhodnejSie stanovit' koncentraciu kyseliny acetylsalicylovej
nepriamou titraciou po hydrolyze v alkalickom prostredi. Nadbytok pridaného hydroxidu sa
stanovi spatnou titraciou odmernym roztokom kyseliny chlorovodikove;j.

Uloha A1: Priprava roztokov

Al.1 Vypoditajte objem kyseliny chlorovodikovej s koncentraciou 3 mol dm? potrebny na
pripravu 100 cm?roztoku s koncentraciou 0,1 mol dm=. Roztok mate pripraveny.

Al.2 Vypoditajte hmotnost bezvodého uhli¢itanu sodného potrebného na pripravu 100 cm?
roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,05 mol dm. Roztok pripravte a vypocitajte jeho
presnu koncentraciu.

Al.3 Pripravte 100 cm? zriedeného roztoku hydroxidu sodného s pribliznou koncentraciou
0,1 mol dm= odpipetovanim potrebného mnoZstva roztoku NaOH s ¢ = 1 mol dm?3.

Al.4 Vypoditajte hmotnost’ dihydratu kyseliny Stavelovej potrebni na pripravu 100 cm?
roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,05 mol dm3. Roztok z vypocitanych hodnét
pripravte a vypocitajte jeho presnu koncentraciu.

Uloha A2: Uréenie presnej koncentracie roztokov

A2.1 Do titracnej banky odpipetujte 20,0 cm?® Standardného roztoku uhliitanu sodného
s presne znamou koncentraciou blizkou 0,05 mol. dm=, ktory ste si pripravili v Ulohe
Al.2, pridajte 3 kvapky indikatoraTashiro (metylCerven + metylénova modra) a titrujte
roztokom kyseliny chlorovodikovej s pribliznou koncentraciou 0,1 mol.dm=do farebnej
zmeny (zelena — ruzovofialova). Pri titracii sa uvolfiuje oxid uhliity, ktory ovplyviiuje
farebny prechod indikatora, preto titrovany roztok zahrejte do varu, nasledne ochladte
a dotitujte. Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni, urCte akceptovanu
hodnotu spotreby a vypocitajte presnu koncentraciu roztoku kyseliny chlorovodikove;j.

A2.2 Do titraénej banky odpipetujte 20,0 cm? roztoku dihydratu kyseliny $tavelovejs presne
znamou koncentraciou blizkou 0,05 mol dm-3, ktory ste si pripravili v tlohe A1.4, pridajte
1-2 kvapky indikatora metyloranze. Zmes titrujte odmernym roztokom hydroxidu
sodného, ktory ste si pripravili v lohe A1.3. Pri zmene sfarbenia pridajte 10 cm?3
chloridu vapenatého, premieSajte a dotitrujte. Vykonajte potrebny pocet paralelnych
stanoveni, uréte akceptovanu hodnotu a vypocitajte presnu koncentraciu roztoku
hydroxidu sodného. Nasledne vypocitajte koncentraciu zasobného roztoku NaOH,
ktory pouZzijete na hydrolyzu pri stanoveni kyseliny acetylsalicylovej.


https://sk.wikipedia.org/wiki/Titr%C3%A1cia#Acidob%C3%A1zick%C3%A9
https://sk.wikipedia.org/wiki/Kyselina
https://sk.wikipedia.org/wiki/Hydroxid

Uloha A3: Stanovenie kyseliny acetylsalicylovej

A3.1

A3.2

A3.3

A3.4

Na analytickych vahach presne odvazte hmotnost dvoch tabliet acylpyrinu, navazok
rozpustite vo vysokej, Uzkej kadicke s objemom 250 cm?® pridanim 25 cm?
demineralizovanej vody.

Realizujte alkalicki hydrolyzu kyseliny acetylsalicylovej: K rozpustenym tabletkam
pridajte 25,0 cm?® roztoku NaOH s pribliznou koncentraciou 1 mol dm= a opatrne
zahrejte do mierneho varu cca 2-3 minuty. Kadi¢ku pocas zahrievania prikryte lievikom,
aby ste zabranili odpareniu rozpustadla. V pripade, ze roztok bude penit, prudko vriet,
zahrievanie prerudte. Tableta acylpyrinu obsahuje pojiva, ktoré sa nerozpustia.

Suspenziu nechajte vychladnut na laboratérnu teplotu, preneste kvantitativne do
odmernej banky s objemom 100 cm?® a pripravte zasobny roztok doplnenim
demineralizovanou vodou.

Zo zasobného roztoku pripraveného v Ulohe A3.3 odpipetujte 10,0 cm? do titracnej
banky, pridajte 40 cm® demineralizovanej vody a dve kvapky indikatora fenolftalein.
Titrujte roztokom kyseliny chlorovodikovej, ktorej presnu koncentraciu ste stanovili
v Ulohe A2.1 do odfarbenia. Vypocitajte hodnotnost kyseliny acetylsalicylovej v jednegj
tabletke.

Uloha B: Stanovenie pH neznamej vzorky

Uloha B1: Priprava roztokov

Bl.1

B1.2

B1.3

Vypoditajte koncentraciu zasobného roztoku brémkrezolovej zelene, ktory bol
pripraveny odvazenim priblizne 40 mg tuhej latky a rozpustenim do objemu 500 cm?®,
Roztok mate pripraveny a presna hmotnost tuhej latky je uvedena na zasobnej flasi.

Vypocitajte objem roztoku HCI s ¢c=3 mol dm potrebny na pripravu 100 cm®roztoku
s koncentraciou 0,25 mol dm=. Roztok pripravte.

Vypocitajte hmotnost hydroxidu sodného potrebnd na pripravu 100 cm?®
s koncentraciou 0,5 mol dm=. Roztok mate pripraveny.

Uloha B2 : Meranie absorbancii kyslej a zasaditej formy indikatora

B2.1

B2.2

B2.3

Pripravte roztok potrebny na zmeranie absorbancie kyslej formy indikatora podfa
postupu: Do odmernej banky s objemom 50 cm? davkujte pomocou byrety 10,0 cm?®
pripraveného zasobného roztoku bromkrezolovej zelenej. Pridajte 25,0 cm?® roztoku
kyseliny chlorovodikovej s koncentraciou 0,25 mol dm=, doplrite demineralizovanou
vodou a premieSajte.

Zmerajte absorbanciu pripraveného roztoku pri vinovych dizkach 440 nm a 620 nm.
voCi porovnavaciemu roztoku — demineralizovanej vode.

Pripravte roztok potrebny na zmeranie absorbancie zasaditej formy indikatora podfa
postupu: Do odmernej banky s objemom 50 cm?® davkujte pomocou byrety 10,0 cm?®
pripraveného zasobného roztoku brémkrezolovej zelenej. Pridajte 10,0 cm?® roztoku
hydroxidu sodného s koncentraciou 0,5 mol dm, doplrite demineralizovanou vodou
a premiesajte.



B2.4 Zmerajte absorbanciu pripraveného roztoku pri vinovych dizkach 440 nm a 620 nm
voci porovhavaciemu roztoku — demineralizovanej vode.

B2.5 Vypoditajte hodnoty molarnych absorpénych koeficientov kyslej formy indikatora
(e1a a€2a) a zasaditej formy indikatora (¢1b a €2b).

Poznamka:
1. Na meranie absorbancie pouzite stale rovnaku kyvetu s presne znamou hrubkou
blizkou 1 cm.

Uloha B3 : Priprava roztoku vzorky a meranie absorbancie vzorky

A3.1 K roztoku vzorky, ktory mate pripraveny v 100 cmiodmernej banke pridajte 20,0 cm?
brémkrezolovej zelene, doplrite po rysku demineralizovanou vodou a zhomogenizuijte.

A3.2 Zmerajte absorbancie roztoku pri 440 nm a 620 nm.
[In~]

A3.3 Zrovnic uvedenych v ivode a nameranych absorbancii vzorky vypoditajte podiel ]

a pH neznamej vzorky, ak pKa = 4,76.

Pri vypoétoch pouzite nasledujice hodnoty mélovych hmotnosti:
M(NaOH) = 40 g mol*

M(H2C204. 2H,0) = 126,07 g mol*

M (HCI) = 36,46g mol*

M (CeHsO4)= 180,16 g mol*

M(Na,CO3) = 105,99 g mol*

M(brémkrezolova zeleri)= 698,02g mol*



Odpovedovy harok z analytickej PRAXE

Sutazné dislo:

Celkovy pocet
pridelenych bodov:

Podpis hodnotitelov:

Uloha A

Uloha | Vypod&et objemu kyseliny chlorovodikovej:

Al1l

Uloha | Vypoget hmotnosti bezvodého uhligitanu:

Al.2

Navazena hmotnost Na,COs

m($T1)=

Vypocet presnej koncentracie zasobného roztoku:

Uloha | Vypod&et objemu NaOH:
Al.3

Uloha | Vypoget hmotnosti dihydratu kyseliny $tavelove;:

Al4




Navazena hmotnost H,C,04. 2H,0 m(ST2)=

Vypocet presnej koncentracie zasobného roztoku:

Uloha
A2.1

Spotreba odmerného roztoku HCI:

Akceptovana hodnota: V1(HCI)

Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri standardizacii:

Vypocet presnej koncentracie roztoku HCI:

Uloha
A2.2

Spotreba odmerného roztoku NaOH:

Akceptovana hodnota: V2(NaOH)

Zapis chemickych reakcii, ktora prebehli pri Standardizacii:

Vypocet presnej koncentracie zriedeného roztoku NaOH:

Vypocet presnej koncentracie roztoku NaOH pouzitého na hydrolyzu:




Navazena hmotnost dvoch tabliet m=

Spotreba odmerného roztoku HCI:

Akceptovana hodnota : V(ODM)

Reakcie prebiehajuce pri stanoveni:

Uloha

A3

VypocCet hmotnosti kyseliny acetylsalicylovej v jednej tablete:
Uloha B

Uloha | Pouzitd hmotnost BKZ m1 (BKZ)=

B1.1 | vypocet molarnej koncentracie roztoku bromkrezolovej zelene:
Uloha | Vypocet objemu kyseliny chlorovodikovej:

B1.2

Uloha | Vypo&et hmotnosti hydroxidu sodného :

B1.3




Uloha | Meranie absorbancie kyslej formy indikatora
B2.2
Al A2 akceptovana
hodnota A
440 nm
620 nm
Uloha Meranie absorbancie zasaditej formy indikatora
B2.4
Al A2 akceptovana
hodnota A
440 nm
620 nm
Uloha Vypocet molarneho absorpéného koeficientu kyslej formy indikatora
B2.5 _ A
Fa = Ixc
ela € 2a
Vypocet Vypocet

Vypoc&et molarneho absorp&ného koeficientu zasaditej formy indikatora

_ A
Fb = Ixc
elb £2b
Vypocet Vypocet




Uloha
B3

Namerané hodnoty absorbancie na stanovenie pH vzorky

Al A2 akceptovana
hodnota A

440 nm
620 nm
RieSenie sustavy dvoch rovnic
[In"] = [HIn] =
Vypocet podielu 12!

yp podielu o
Hodnota disociacnej konstanty pKa= 4,76

Vypocet pH vzorky




