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Uvod

Vymena iénov je reverzibilny chemicky proces, ktory sa vefmi €asto vyuZiva
v technoldgii vod. Prvé zmienky o vyuZiti ibnovovymennych procesov su zaznamenané okolo
roku 330 pred n.l. Aristotelom, ktory popisuje jav odsolovania brakickych véd , preliatim* cez
urcity druh pbdy. V modernejSej dobe, okolo roku 1850 Hary Thompson a John Way zistili, ze
vo vodnom roztoku hnojiva s obsahom amoniaku, po preteceni vrstvou pddy sa koncentracia
amoniaku znizi, ale zaroven sa zvySi koncentracia vapnika. Velka pozornost v tom Case sa
zacala venovat ilom a zeolitom a ich vyuZitiu pri vymene iénov. V analytickej chémii sa zacali
pouzivat ionexy v roku 1917. V su€asnosti maju anorganické a organické ionexy Siroké
spektrum pouZitia.

Najviac sa vyuzivaju v oblasti Upravy véd, &i uz pri demineralizacii véd, pri Cisteni
odpadovych véd napr. z Upravy kovov ale aj v potravinarstve. Z véd je mozné na katexoch
odstranit napr. A", Fe?*, Hg?*, Ba?*, Cd?*, Co?', Cu?', Pb?*. Na anexoch su to aniény, napr.
CI, CN-, NOs, HCOg3'. Taktiez je mozné na ionexe zachytavat niektoré radioaktivne iony napr.
Cs*, Ra?", UOy*".

Obsah mineralnych latok vo vodach je mozné stanovit réznymi metdédami klasickej
alebo instrumentalnej analytickej chémie. V tomto roéniku chemickej olympiady sa zameriame
na pracu s ionexami, stanovenie kapacity ionexov, stanovenie uvolnenej kyseliny z ionexu
alkalimetricky a s vyuzitim konduktometrickej indikacie ekvivalentného bodu, ako aj na
stanovenie kationov kovov v zmesi komplexometricky. V dalSich kolach sa sustredime aj na
meranie pH uvolnenej kyseliny z ionexu a vypocet pH silnej kyseliny.
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Naplriou dloh Studijného kola je:

- stanovenie kapacity silne kyslého katexu
o komplexometricky pomocou krivky
o alkalimetricky
- stanovenie koncentracie viacerych kationov vedla seba na priklade roztoku
Zelezitych, horeénatych a sodnych ibnov
o Uprava vzorky na ionexe
o stanovenie uvolnenej Kkyseliny vizualnou a konduktometrickou
titraciou
o Stanovenie kationov komplexometricky

k dispozicii nasledujuce tuhé latky a pripravené nasledujuce roztoky:

napucany silny katex v H* cykle,
tuhy hexahydrat chloridu Zelezitého,
tuhy chelatén 3,

tuhy CaCOs,

roztok HCI (c=3 mol dm3),

roztok NaOH (c=2 mol dm3),

tuhy indikator murexid,

tuhy indikator eriochromova Cerd T,
tuha kyselina Stavefova dihydrat,

roztok NaOH (c=1 mol dm-3),

roztok HCI (c=1 mol dm3),

roztok kyseliny sulfosalicylovej s w=0,05,
roztok hydroxidu sodného s w=0,4,
indikator bromtymolova modra,

tuhy NaCl,

amoniakalny timivy roztok NH,OH/NH.CI,
roztok chloridu vapenatého s w=0,1,
indikator fenolftalein,

indikator metyloranz.

Poznamka:

Pred samotnou pracou je potrebné precitat si celé zadanie prace a rozvrhnat si ¢as na pracu. Uloha
A sa venuje zakladnym analytickym zrucnostiam a to je priprava roztokov a ich Standardizacia. Uloha B
sa venuje praci s ionexom a tloha C komplexometrii.

Pocas rieSenia Studijného kola mézete pracovat nielen so zadanim, ale aj autorskym rieSenim
odpovedového harku.

Nazov chemikalie H vety P vety
Napucany silne kysly katex
Hexahydrat chloridu Zelezitého H290, H302, H315, P290, P305+P351+PP338
p.a. H318
Chelatén 3 (Na,EDTA. 2H,0) p.a. H332, H373, H412 P260, P271, P273, P304+P340+P312, P314, P501
Uhligitan vapenaty p.a. Tato latka nespliia kritéria pre klasifikaciu v sulade s nariadenim & 1272/2008/ES.
Kyselina chlorovodikova, p.a. H315, H335 P260, P280, P305+P351+PP338, P310
Hydroxid sodny H290, H314 P303+P361+P353 P305+P351+P338 P310, P 390
Dihydrat kyseliny §tavelovej, p.a. H 318,H 312, H302 P305+P351+P358, P310
Chlorid vépenaty p.a. H 319 P P305 + P351 + P338
Chlorid sodny Tato latka nesph‘la kritéria pre klasifikaciu v sulade s nariadenim ¢ 1272/2008/ES.




amoniakalny tlmivy roztok H302, H314, H400 p273, P280, P310

NH,OH/NH,CI

Kyselina sulfosalicylova H302, H314 P280, P305+P351+P338, P310

Murexid Tato latka nesplna kritéria pre klasifikaciu v sulade s nariadenim ¢ 1272/2008/ES.
Metyloranz Tato latka nespliia kritéria pre klasifikaciu v sulade s nariadenim & 1272/2008/ES.
Bromtymolova modra Této latka nesplna kritéria pre klasifikaciu v stilade s nariadenim ¢ 1272/2008/ES.
Fenolftalein H225 | P210,P233

Erichromova ¢em T Tato latka nespliia kritéria pre klasifikaciu v sulade s nariadenim & 1272/2008/ES.

Uloha A: Priprava roztokov a uréenie ich presnej koncentracie

Uloha A1: : Priprava roztokov

Al.1l

Al.2

Al3

AlA4

Al5

Vypoditajte hmotnost’ hexahydratu chloridu Zelezitého potrebnd na pripravu 250 cm?
zasobného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,06 mol dm=. Roztok pripravte
navazenim vypocitaného mnozstva.

Vypoditajte hmotnost chelaténu 3 (Na,EDTA) potrebného na pripravu 500 cm? roztoku
s koncentraciou blizkou 0,05 mol dm. Roztok pripravte.

Vypoditajte hmotnost uhli¢itanu vapenatého potrebného na pripravu 100 cm?®
Standardného roztoku s koncentraciou Ca?* i6nov blizkou 0,05 mol dm=. Roztok
pripravte podfa nasledujuceho postupu: Vypo€itané mnozstvo CaCOs; navazte
s analytickou presnostou a preneste do vhodnej kadi¢ky. Pridajte 25 cm? destilovane;j
vody a postupne pridavajte malé mnozstvo roztoku HCI (c= 3 mol.dm=) az do
rozpustenia uhli¢itanu vapenatého. Oxid uhliity, ktory vznika burlivou reakciou
odstrante varom. Roztok po vychladnuti preneste do odmernej banky a doplite po
rysku. Vypocditajte presnu koncentraciu roztoku Ca?* idnov v roztoku.

Vypoditajte objem roztoku hydroxidu sodného (w = 0,4) potrebny na pripravu 250 cm?
odmermného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,1 mol dm=. Roztok hydroxidu
sodného s koncentraciou 0,1 mol dm pripravte riedenim 40% roztoku.

Vypocitajte hmotnost' dihydratu kyseliny $tavelovej potrebnt na pripravu 100 cm?
roztoku s koncentraciou 0,05 mol dm™. Roztok pripravte a vypoditajte jeho presnu
koncentraciu.

Uloha A2: Uréenie presnej koncentracie roztokov

A2.1

A2.2

Zo Standardného roztoku vapenatej soli, ktory ste si pripravili v tlohe A1.3 odpipetuijte
10,0 cm?, pridajte 25 cm® demineralizovanej vody a pomocou roztoku NaOH (c= 2
mol.dm3) upravte pH na 12 (kontrolujte si pH pomocou pH papierika). Pridajte malé
mnozstvo indikatora murexid a titrujte roztokom chelatonu 3 (Na:EDTA) z ruzovej do
fialovej. Vypocitajte presnu koncentraciu odmemého roztoku chelaténu 3.

UrCenie presnej koncentracie roztoku hexahydratu chloridu zelezitého:

Do titraénej banky odpipetujte 5,0 cm? roztoku hexahydratu chloridu Zelezitého, ktory
ste si pripravili v tlohe A1.1 s pribliznou koncentraciou 0,06 mol dm3. Pridajte 25 cm?
demineralizovanej vody a upravte pH roztoku na 2 pomocou roztokov HCI (c=1 mol dm-
%) a NaOH (c=1 mol dm=3). pH kontrolujte pomocou pH papierika. Roztok zahrejte
takmer do varu a pridajte 0,5 cm?® kyseliny sulfosalicylovej ako indikatora. Titrujte




A2.3

roztokom chelatonu 3 z €ervenofialova do Zlta. Vypocitajte presnu koncentraciu
Zelezitych iénov v roztoku chloridu Zelezitého.

Do titracnej banky odpipetujte 20,0 cm?® roztoku dihydratu kyseliny S$tavelovej
s pribliznou koncentraciou 0,05 mol dm3, ktory ste si pripravili v Glohe A1.5, pridajte 1-
2 kvapky indikatora metyloranze. Zmes titrujte odmernym roztokom hydroxidu
sodného, ktory ste si pripravili v Ulohe A1.4 do oranzova. Pridajte 10 cm?® chloridu

vapenatého, premieSajte a dotitrujte. Vypodcitajte presnu koncentraciu roztoku

hydroxidu sodného.

Uloha B: Stanovenie kapacity silne kyslého katexu

VSeobecne mézeme definovat ionexy ako tuhé alebo
kvapalné latky s disociovanymi ionmi, ktoré maju schopnost' tieto
iony vymienat. V praxi pouZzivané ionexy su vacSinou umelo
syntetizované vysokomolekulové organické latky najCastejSie na
baze polymérnej kyseliny styrénsulfonovej, polyakrylatov,
fenolformaldehydovych Zivic a podobne. Na polymérnom skelete je
ukotvena funkéna skupina podfa ktorej mézeme rozdelit’ ionexy na

-CH;— H—CHZ—CH——

QO

SOH

katex

slabo a silno kyslé katexy resp. slabo a silno bazické anexy.

Silno kyslé katexy podliehaju Uplnej disociacii, ked sa odstiepi katién (najCastejSie H*

alebo Na*) zo Struktury organického polyméru (R). Tieto katexy obsahuju funkéné skupiny -
SOzH alebo —SOs;Na. Zapisat' silne kysly katex vo vodikovom cykle mézeme R- SOszH.
Regeneraciu silno kyslych katexov realizujeme silnymi kyselinami (HCI) alebo ich solami
(NaCl). Priionovej vymene dochadza k vymene vodikového iénu za iny kation, napr. Fe®*, Ca?
a pod. Délezitym parametrom ionexov je ich ibnovovymenna kapacita Q, ktora je definovana
ako mnozstvo nabitych aktivnych miest na povrchu ionexu, ktoré su schopné podielat sa na
procese ionovej vymeny, stanovené na jednotku hmotnosti, resp. objemu. Z praktického
hladiska sa pouziva CastejSie objemova kapacita ionexu Qv.

Z Xn
Qm — prac.roztoku % 1000 [mmol .g_l]

Mionexu

z X Vroztoku X Croztoku

b = x 1000 [mmol.cm™3]

Vionexu

z —nabojové Cislo
Vioztoku — Objem roztoku (spotreba)
Mionexu — hmotnost suchého ionexu

Uloha B1: Stanovenie hmotnostnej kapacity silne kyslého katexu komplexometricky
pomocou krivky



Bl.1

B1.2

B1.3

B1.4

B1.5

B1.6

Pripravte kolénu naplnenim silne kyslého katexu podla nasledujuceho postupu:
V odmernom valci odmerajte 10 cm® napucaného silne kyslého katexu a pomocou
demineralizovanej vody ho preneste kvantitativhe do kolony (mdZete pouzit’ aj byretu,
na spodok vloZte vatu). Hladinu vody upravte tak aby bola na urovni katexu. Kolénu
prevedte do H* cyklu postupnym naliatim cca 25 cm? kyseliny chlorovodikovej s c= 3
mol dm3, tak aby sa ionex zviril o najmenej. Kyselina by mala kolénou pretekat
rychlostou 3 cm®min. Eluat musi byt po premyvani kyselinou kysly. Rovnakym
spésobom premyvajte kolénou demineralizovanou vodou. Po ukon&eni premyvania
eluat vytekajuci z ionexu musi byt neutralny (pH kontrolujte priebeZzne pH papierikom).
Opéat upravte hladinu vody nad ionexom tak, aby bola na urovni katexu.

Do kolony pridajte 5,0 cm?® roztoku FeCls, ktory ste si pripravili v tlohe A1.1. Eluat
vypustajte do titracnej banky dovtedy, kym hladina roztoku opat dosiahne Uroveh
hladiny ionexu. Na konci vypustania eluatu skontrolujte vy$ku hladiny stipca ionexu
aroztoku. ridajte priblizne 40 cm?® demineralizovanej vody, skontrolujte pH roztoku
v titracnej banke, upravte ho na 2 pomocou HCI s ¢ = 1 mol.dm3, roztok zahrejte takmer
do varu a pridajte 0,5 cm?® kyseliny sulfosalicylovej ako indikatora. Titrujte ihned
roztokom chelaténu 3 z Eervenofialova do Zlta.

Postup opisany v bode B1.2 opakuijte aZ do postupného pridania 200 cm?® roztoku FeCls;
(v pripade, ak budete mat’ po sebe nasledujucich pat’ spotrieb priblizne rovnakych,
mozete pridavanie roztoku ukoncit skér). Vypoditajte z nameranych spotrieb
koncentraciu Fe®* v jednotlivych objemoch eluatu.

Zostrojte prienikovi krivku katexu ako grafickii zavislost koncentracie Fe®*' od
celkového objemu preteCeného eluatu. Uréte inflexny bod a odcitajte objem eluatu
zodpovedajuci inflexnému bodu.

Kolonu prevedte do H* cyklu postupnym naliatim cca 25 — 50 cm?® kyseliny
chlorovodikovej s c= 3 mol dm (pH eluatu pri regeneracii ionexu kontrolujte pH
papierikom, ak je pH kyslé nemusite pridat cely objem 50 cm?® HCI). Nasledne premyte
demineralizovanou vodou do neutralnej reakcie eluatu. lonex odfiltrujte za znizeného
tlaku cez vopred odvazenu fritu a nechajte vysusit na vzduchu. Suchy ionex zvazte na
dve desatinné miesta.

Zapiste rovnicu idnovej vymeny, vypocitajte hmotnostnu kapacitu ionexu.

Poznamka:

Ak sa po pridani kyseliny sulfosalicylovej eluat nesfarbi do ¢ervenofialova, v roztoku
nie st pritomné Fe**, spotreba odmerného roztoku bude 0.

Pouzity ionex zbierajte do na to ur¢enej nadoby.

Uloha B2 Stanovenie kapacity silne kyslého katexu alkalimetricky

B2.1

B2.2

V odmernom valci odmerajte 5 cm® napucaného silne kyslého katexu v H* cykle
a pomocou demineralizovanej vody ho preneste kvantitativne do titracnej banky.
Pridajte priblizne 50 cm? demineralizovanej vody a 2 kvapky indikatora bromtymolova
modra. Pridajte priblizne 2 g tuhého NaCl a nechajte priblizne 5 minut stat. Titrujte
roztokom NaOH, ktory ste si pripravili v ulohe A1.4 do modrého sfarbenia. Vykonajte
potrebny pocet stanoveni.

Zapiste rovnicu ibnovej vymeny a vypocitajte objemovu kapacitu ionexu.
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Poznambka:

Poutzity ionex zbierajte do na to urCenej nadoby.

Uloha C: Stanovenie koncentracie zelezitych, horeénatych a sodnych katiénov vedra

seba v neznamej vzorke

V tejto Casti uloh tudijného kola sa zameriame na stanovenie uvolnenej kyseliny po

uprave vzorky na ionexe. Vzhladom na to, Ze sme pouZzili silne kysly katex vo vodikovom cykle
dochadza k vymene katiénov Zelezitych, horecnatych a sodnych za vodikové katiény, ktorych
koncentraciu mdézeme stanovit viacerymi metédami. Silnu kyselinu v roztoku mézeme stanovit
alkalimetricky odmernym roztokom NaOH s pouzitim vizualnej alebo konduktometricke;j
indikacie ekvivalentného bodu. TaktieZ je mozné odmerat pH roztoku a vypocitat koncentraciu
vodikovych idnov. Takto stanovime celkovy obsah iénov.

Uloha C1: Uprava vzorky na ionexe, stanovenie uvolnenej kyseliny

Cl1

C1.2

C1.3

Cl4

C1l5

Cloe

Cl.7

Kolénu napliite silne kyslym katexom, tak aby vySka katexu v koléne bola cca 8 - 10
cm. Kolénu prevedte do H* cyklu postupnym naliatim cca 25 cm?® kyseliny
chlorovodikovej s c= 3 mol dm=. Kyselina by mala kolénou pretekat’ rychlostou 3
cm®min. Rovnakym spdsobom premyvajte kolonu demineralizovanou vodou. Po
ukon€eni premyvania eluat vytekajuci z ionexu musi byt neutralny (pH kontrolujte
priebeZzne pH papierikom).

Vzorku mate pripravent v odmernej banke s objemom 250 cm?, doplrite banku po
rysku a roztok zhomogenizujte.

Pod chromatograficku kolénu si pripravte odmermnua banku s objemom 250 cm?® na
zachytavanie eluatu. Na ionex v kolone preneste kvantitativne 25,0 cm? vzorky
pripravenej v ulohe C1.2, tak aby ste ionex v koldne nezvirili. Vzorku nechajte ionexom
pretekat’ rychlostou 3 cm®/min. Nasledne kolénu premyvajte deminaralizovanou vodou
a eluat zachytavajte do odmernej banky. Ak objem eluatu v odmernej banke dosiahne
asi polovicu, skontrolujte pH, ktoré musi byt neutralne. Ak nie, pokracujte v premyvani
kolény a priebezne kontrolujte pH eluatu. Z elutatu pripravte zasobny roztok uvolnenej
kyseliny, ktory pouzijete na titraciu.

Do titranej banky pipetujte 50,0 cm?® zasobného roztoku eluatu, ktory ste si pripravili
v Ulohe C1.3, pridame 2 kvapky indikatora fenolftaleinu a titrujte odmernym roztokom
NaOH do ruzova.

Pripravte si aparatiuru na konduktometricku titraciu podla navodu ku konduktometru,
ktory mate k dispozicii v Skole a konduktometer nastavte.

Do vacsej kadiky pipetujte 50,0 cm? zasobného roztoku eluatu ktory ste si pripravili
v Ulohe C1.3, pridajte demineralizovanu vodu, aby vodivostna sonda pristroja bola
ponorena do meraného roztoku. Kadicku umiestnite na magneticku miesacku a nad riu
upevnite byretu s odmernym roztokom NaOH.

Do vzorky postupne pridavajte za staleho mieSania presne znamy objem (napr. po 1
cm?®) hydroxidu sodného. Po kazdom pridavku zmerajte vodivost reakénej zmesi. Udaje
0 objeme a vodivosti po ustaleni pristroja zapiSte do tabulky. Takymto sp6sobom



Cl1.8

C1.9

pokracujte v titracii, kym nenameriate celu konduktometricku krivku. (pripadne do
dvojnasobného objemu spotreby ziskanej v bode C1.4)

Zostrojte konduktometricku krivku ako graficku zavislost vodivosti od celkového objemu
pridaného odmerného roztoku. Graficky uréte ekvivalentny bod a odcitajte objem
hydroxidu sodného.

Vypodcitajte latkové mnozstvo H* iénov, ktoré sa z katexu uvolnili. Prepocitajte
uvolnené mnozstvo na pévodnu vzorku Fe®**, Mg?* a Na* iénov.

Poznambka:

Pouzity ionex zbierajte do na to urCenej nadoby.

Uloha C2: Stanovenie zelezitych kationov v pévodnej vzorke

c21

c2.2

Do titracnej banky odpipetujte 10,0 cm?® roztoku vzorky pripravenej v Glohe C1.2.
Pridajte 25 cm?® demineralizovanej vody a upravte pH roztoku pomocou roztokov HCI
(c =1 mol dm=) a NaOH (c =1 mol dm=) na 2. pH kontrolujte pomocou pH papierika.
Roztok zahrejte takmer do varu a pridajte 0,5 cm?® kyseliny sulfosalicylovej ako
indikatora. Titrujte roztokom chelatonu 3 do Zlta. Vykonajte potrebny pocet paralelnych
titracii.

Vypocitajte latkové mnozstvo Zelezitych i6nov a hmotnost' Zelezitych idonov v pdvodnej
vzorke.

Uloha C3: Stanovenie horeénatych katiénov v pévodnej vzorke

C31

C3.2

Do suchej kadi¢ky odpipetujte 25,0 cm? roztoku vzorky, ktort ste si pripravili v Ulohe
Cl.2. Pomaly a za staleho mieSania pridavajte amoniakalny timivy roztok
NH,OH/NH4CI. Po skonéeni zraZacej reakcie pridajte e$te 5 cm® amoniakalneho
timivého roztoku a zmes premieSajte. Zrazeninu prefiltrujte do erlenmeyerovej banky,
premyte 3 - 4 krat teplou demineralizovanou vodou. Filtrat titrujte odmernym roztokom
chelatéonu 3 na indikator eriochromovu &ery T z vinovo&ervena do modra. Vykonaijte
potrebny pocet paralelnych titracii.

Vypoditajte latkové mnozstvo horeCnatych iénov v zasobnom roztoku vzorky a tiez
latkové mnozstvo a hmotnost horeénatych i6nov v pévodnej vzorke.

Uloha C4: Vypoéet sodnych katiénov v povodnej vzorke

C4.1

C4.2

Z vysledkov alkalimetrického stanovenia  z ulohy C1.9, komplexometrického
stanovenia Zzelezitych katiénov z ulohy C2  a komplexometrického stanovenia
hore€natych iénov z ulohy C3 vypocitajte latkové mnozstvo a hmotnost sodnych ibnov
v pbévodnej vzorke.

Namerané a vypocitané hodnoty zapiste do odpovedového harka.



Odpoved’ovy harok z analytickej PRAXE

Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet Podpis hodnotitela:

pridelenych bodov:

Uloha A

Uloha | Vypoc&et hmotnosti hexahydratu chloridu Zelezitého:

Al1l

Navazena hmotnost FeClz.6H20 m(FeCls) =
Uloha | Vypoget hmotnosti chelaténu 3 (Na2EDTA):
Al.2

Uloha | Vypoc&et hmotnosti uhligitanu vapenatého:
Al.3

Navazena hmotnost CaCOs; m(CaCQg) =

Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri priprave standardného roztoku:

Vypocet presnej koncentracie Ca?* v zasobnom roztoku:

Uloha | Vypocet objemu NaOH:
Al.4

Uloha | Vypo&et hmotnosti dihydratu kyseliny $tavelove;j:
Al5




Navazena hmotnost H.C>04 M(H2C204)=

Vypocet presnej koncentracie zasobného roztoku:

Uloha | Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3 :
A2.1
Akceptovana hodnota: V1(Na,H,Y):
Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri Standardizacii:
Vypocet presnej koncentracie odmerného roztoku CH3:
Uloha Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3:
A2.2
Akceptovana hodnota: V2(Na,H,Y)
Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:
Vypocet koncentracie Fe®*:
Uloha Spotreba odmerného roztoku NaOH:
A2.3

Akceptovana hodnota: V3(NaOH)

Zapis chemickych reakcii, ktoré prebehli pri Standardizacii:

9




Vypocet koncentracie NaOH:

Uloha B

Uloha
B1.3

Tabulka nameranych hodnét objemu eluatu (Ve), objemu roztoku chelaténu 3 (Vsp)

a vypoditanej koncentracie Fe®*:

Velem] |5 10 15 20 25 30 35

40

Vsp [em?]

c(FeCls)
[mol dm=]

Ve 45 50 55 60 65 70 75

80

Vep

c(FeCls)
[mol dm=]

Ve [em¥ | 85 90 95 100 105 110 115

120

Vsp [Cm3]

c(FeCls)
[mol dm?)

Ve [emy | 125 130 135 140 145 150 155

160

Vsp [Cm3]

c(FeCls)
[mol dm?]

Ve [cm¥ | 165 170 175 180 185 190 195

200

Vsp [Cm3]

c(FeCls)
[mol dm?]

Vzorovy vypocet koncentracie c(FeCls) pre zvoleny objem a spotrebu:

Uloha
Bl1.4

Graf (priloha v exceli alebo na mm papieri)

Z grafu od¢itany ekvivalentny objem V4:

Uloha
B1.5

hmotnost frity me=

hmotnost frity so suchym ionexom m=

10




hmotnost suchého ionexu mi=

Uloha | Zapis rovnice i6novej vymeny

B1.6

Vypocet hmotnostnej kapacity ionexu:

Uloha | Zapis rovnice idnovej vymeny

B2.2

Zapis rovnice stanovenia H*

Spotreba odmerného roztoku NaOH:

Akceptovana hodnota: V5(NaOH):

Vypocet objemovej kapacity ionexu:

Uloha C

Uloha | Zapis rovnice reakcie titracie

Cl4

Spotreba odmerného roztoku NaOH:

Akceptovana hodnota: V6(NaOH)

Uloha | Tabulka nameranych hodnét objemu NaOH pridavaného podas konduktometrickej
C1.7 titracie a vodivosti:

V(NaOH)

K [mS cm?]

V(NaOH)

K [mS cm?]
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V(NaOH)

K [mS cm™]

Uloha | Konduktometricka titraéna krivka a odgitanie ekvivalentného bodu (priloha v exceli
c18 alebo na mm papieri)

Z grafu od¢itany ekvivalentny objem V7(NaOH):

Uloha | Vypocet latkového mnozstva H* iénov v pipetovanom objeme:
C1.9

Vypocet latkového mnozstva H* ibnov v celom objeme vzorky:

Uloha | Zapis rovnice reakcie titracie

Cc2

Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3:

Akceptovana hodnota: V8(CH3)

Vypocdet latkového mnozstva Fe®* v titrovanom podiele vzorky:

Vypocdet latkového mnozstva Fe®* vo vzorke:

Vypocet hmotnosti Fe®* vo vzorke:

Uloha | Zapis rovnice reakcie titracie

C3

Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3:
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Akceptovana hodnota: V9(CH3)

Vypocet latkového mnozstva Mg?* v titrovanom podiele vzorky:

Vypocdet latkového mnozstva Mg?* vo vzorke:

Vypocet hmotnosti Mg?* vo vzorke:

Uloha | Vypocet latkového mnozstva Na*:
C4
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Chemicka olympiada — kategoria E,F — 60. roCnik — Sk. rok 2023/2024
Studijné kolo

Martina Ganovska

Maximalne 20 pb =10 b
Doba rieSenia: bez ¢asového obmedzenia

Uloha D: Doplnkové ulohy z analytickej praxe

Uloha D1: Stanovenie hlinika spatnou titraciou

Obalové materialy patria medzi zakladné vyrobky vyrabané spoloénostou Chemosvit Group
a.s. Svit. Velkym problémom je ich recyklacia. Flexibilné obaly s obsahom hlinikovej
félie méZzeme vdaka jej vysokym konzervaénym vlastnostiam najst ako obaly réznych
potravin, napr. mlieénych vyrobkov, suchych potravin, farmaceutickych vyrobkov, krmiv pre
zvierata a dalSich. Samozrejme hrubka hlinikovej félie je pri roznych obaloch rozdielna,
napriklad obaly na mlieko maju hrabku az 6,5 um, zatial ¢o obaly z Cipsov 0,05 um. Hlavhym
problémom v8ak je, Ze obaly obsahujuce hlinik sa v su€asnej infrastrukture odpadového
hospodarstva takmer nerecykluju. Je preto vhodné pouzivat ako obalové materiadly
monomaterialové obaly.

Jednou z uloh v ramci prace v laboratériach spolo€nosti je stanovenie hrabky hlinika v obale.
Samozrejme pouzivaju sa inStrumentalne metédy ale hlinity kation je mozné stanovit' aj
napriklad chelatometricky. ObdiZnik o rozmeroch 5 x 5 cm vrstvenej félie sme rozstrihali na
pasiky so Sirkou 2 az 4 mm. Tie sme vloZili do kadi¢ky a pridali sme 10 cm® roztoku HCI s c=
2 mol.dm3, Kadi¢ku sme zakryli hodinovym skli¢kom. Vlastné stanovenie sme realizovali az
na druhy den. Obsah kadi¢ky sme prefiltrovali do titraénej banky a pridali sme 50 cm?® roztoku
chelaténu 3 s koncentraciou c= 0,0485 mol.dm3, 1 cm?® roztoku HCI s c= 2 mol.dm™ a nechali
varit na vodnom kupeli cca 10 mimat. Po ochladeni sme pridali malé mnozstvo NaOH
a postupne sme upravili pH octanom sodnym na 5. Pridali sme xylenolovu oranz ako indikator
a titrovali sme pripravenym roztokom siranu zino¢natého zo Zltej do Cervenej farby. Spotreba
siranu zino&natého bola 14,4 cm?.

D1.1 Zapiste rovnicu reakcie rozpustania hlinika kyselinou chlorovodikovou.
D1.2 Zapiste rovnice reakcii, ktoré prebiehaju pri stanoveni

D1.3 Vypoditajte presnu koncentraciu dopliujuceho odmerného roztoku ZnSO4, ktory bol
pripraveny navazenim 1,5236 g heptahydratu siranu zinoénatého do odmernej banky
s objemom 100 cm?®.

D1.4 Vypocitajte hmotnost hlinika vo vzorke.
D1.5 Na zaklade udaju o hustote kovoveého hlinika vypo itajte hrabku hlinikového obalu.

D1.6 Ako doplriujuce odmerné roztoky sa pouzivaju okrem zino€natych soli aj soli inych
kovov. Vysvetlite volbu pouzitého doplfiujuceho odmerného roztoku. Na zaklade
konstant stability vyberte, ktoré z nasledujucich roztokov kovovych kationov mézeme
pouzit na spatnu titraciu: hore€naty, olovnaty, Zelezity, mednaty

p(Al)=2,7 gcm™3, Ar(Al)=26,98 g.mol*; M(ZnS0O4.7H,0) = 287,56 g.mol*; B(ZnY?) =1,9x10%°;
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B(CuY?) = 5,01x10*8; B(PbY?%) = 1,09x10%°; B(MgY?) = 4,9x108; B(FeY") = 1,25x10%;
B(AIY") = 1,34x10%

Uloha D2: pH roztoku silnej kyseliny

Pri stanoveni sodnych kationov na silne kyslom ionexe sme postupovali nasledovne. Na
koldnu v ktorej bolo asi 10 cm?silne kyslého katexu v H* cykle sme preniesli vzorku. Eluat sme
zachytavali do 100 cm?® odmernej banky. Katex sme premyvali demineralizovanou vodou do
neutralnej reakcie. pH eluatu bolo 1,7

D2.1 Zapiste ibnovu vymenu prebiehajlcu na ionexe po pridani vzorky.
D2.2 Vypocitajte koncentraciu vodikovych idnov, ktoré sa uvornili z ionexu.

D2.3 Vypocitajte hmotnost NaCl vo vzorke.

Uloha D3: Konstanta stability komplexu

Ak chceme stanovit' katién kovu komplexometricky, je dolezité aby kov reagoval s ligandom
kvantitativne a teda podiel komplexnej formy i6nu a celkovej koncentracie iénu v bode
ekvivalencie sa blizil jednej. Rovnovahu komplexotvornych reakcii popisuje konstanta stability
B. V pripade reakcie kovového iénu s ligandom v pomere 1:1 mdZeme konStantu stability

definovat' nasledujucim vzorcom:
g - [ML]
[L] x [M]

D3.1 Vypoditajte aka musi byt minimalna konstanta stability komplexu ML, aby v bode
ekvivalencie bolo 99,9% koncentracie kovového i6nu viazané v komplexe.
Koncentracie ligandu L = 0,01 mol.dm™ a koncentracia kovu M = 0,01 mol.dm™ na
zaciatku titracie.

Ak ale dochadza k vzniku viacstupfiovych komplexov ML,, kde n je pocet ligandov, potom
komplexotvorni rovnovahu charakterizuje Ciastkova konstanta stability K, ktora popisuje
jednotlivé stupne reakcie. Celkova konstanta stability je dana sucinom Ciastkovych konstant.

ﬂ :Kl XKZ XK3 .....Kn

Okrem hlavnej komplexotvornej reakcie méze kation a ligand podliehat v roztoku aj vedlajSim
reakciam hlavne s H* iébnmi. Vtedy je z praktického dévodu zavadzana podmienena konstanta
stability:

=——— X (ML
P = v xaan < FML)
V menovateli je a koeficient vedlajSej komplexotvornej reakcie. Napr. pre ligand, ktory
protonizuje na HL a H.L tento koeficient vieme vypocitat

a(l) =1+ K, X [H]+ Ky, X K, X [H]?

D3.2 Vypodcitajte podmienenu konstantu stability komplexu tvoreného centralnym atomom M
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a ligandom L pri pH =5 a pH 12 Centralny atbm moZze tvorit hydroxykomplexy typu
M(OH) a M(OH)., ligand m&zZe protonizovat na HL a H,L. Pri akej hodnote pH je
komplex stabilnejSi?

SU zname nasledujluce Udaje : Bwy= 8,7.10° Ki"= 4,76.107, KoM= 3,12.10%, K,°H=1,26.10%,
K.°H=7,85.10°

Uloha D4: Tvrdost’ vody

lonexy sa pouzivaju na demineralizaciu vod v priemysle ale aj vdomacnosti. Vlastnostou
ionexu je jeho celkova kapacita, ktora je definovana pre kazdy ionex a vyjadruje polet
funkénych skupin v ionexe v zavislosti na hmotnosti alebo objeme ionexu. Celkova kapacita
sa obvykle vyjadruje v eq.I"t ionexu alebo v eq.kg™ ionexu v suchom stave. Napriek tomu, Ze
jednotka mol chemickych ekvivalentov eq nepatri do sustavy Sl v technickej praxi sa pouziva
Casto. Mol chemickych ekvivalentov je definovany ako sucin po¢tu molov a absolutnej hodnoty
naboja ionov. Napr. jednému molu Mg?* iébnov odpovedaju 2 eq.

V praxi sa pouzivaju ionexy na demineralizaciu vod. Parametrom, ktory sa pri tom sleduje je
celkova tvrdost vody. Ta sa vyjadruje ako koncentracia Ca?* a Mg?* idénov v roztoku
v mmol.dm= alebo v stuprioch nemeckych (°N). 1°N je definovany ako 1 mg CaO v 100 cm?®
vody.

Tvrdost vody sme stanovili chelatometricky pomocou odmerného roztoku chelatéonu 3 s c=
0,0511 mol dm, pouzili sme indikator ECT a amoniakalny timivy roztok. Takymto spdsobom
sme stanovili koncentraciu vapenatych a horeCnatych kationov. Na jednu titraciu sme pouzili
100 cm? vody a spotreba bola 4,2 cm? chelaténu 3.

Na zmakc€ovanie tejto vody sme sa rozhodli pouzit katexovy filter, ktory je idealny pre malu
alebo jednorazovu upravu tvrdosti vody (virivka, voda do kdrenia). Kapacita pouzitého katexu
je 2,1 eg. dm3. Hmotnost napine - katexu v suchej forme je 1,5 kg (hmotnost suchého katexu
0,68 kg zodpoveda 0,8 dm? napucaného katexu). Katex je dodavany v sodikovom cykle.

D4.1 Zapiste rovnice stanovenia celkovej tvrdosti vody
D4.2 Vypoditajte tvrdost' vody a vysledok vyjadrite v mmol dm=2a v °N.
D4.3 Zapiste idbnovu vymenu vapenatych a hore€natych iénov na ionexe.

D4.4 Vypocitajte kolko litrov vody mdézeme demineralizovat bez toho aby sme potrebovali
zakupeny ionex regenerovat’.
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Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet pridelenych bodov: Podpis hodnotitela:
Uloha D
Uloha | 1 pb | Rovnica reakcie rozpustania hlinika kyselinou chlorovodikovou
D1.1
Uloha Rovnice reakcii, ktoré prebiehaju pri stanoveni
D1.2 | 1pb
Uloha Vypocet koncentracie siranu zino¢natého:
D1.3
1pb
Uloha Vypodet hmotnosti hlinika vo vzorke:
D1.4
1pb
Uloha Vypocet hrubky hlinikového obalu:
D1.5
1pb
Uloha
D1.6
2pb
Uloha Zapis rovnice idbnovej vymeny
p21 | PP
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Uloha Vypocet koncentracie a latkového mnozstva H* iénov v eluate
D2.2
1pb
Vypoc€et hmotnosti NaCl
1pb
Uloha Konstanta stability
D3.1
1,5pb
Uloha pre pH =5
D3.2
1,5pb
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pre pH =12

1,5pb
1pb Komplex je stabilnejsi pri pH
Uloha Zapis rovnic stanovenia:
D4.1
1pb
Uloha Vypodet tvrdosti vody :
D4.2
1pb
Uloha I6bnova vymena na ionexe
D4.3
1pb
Uloha Vypocet objemu upravenej vody
D4.4
2pb
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