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Prakticka Cast letosniho ro¢niku kategorie A bude vénovana analytické problematice anorganického znecisténi
pfirodnich i odpadovych vod. VyzkouSite si nejen kvalitativni analyzu vyznamnych kovovych kationtl a
anorganickych aniontd, ale také vyuZziti argentometrickych, acidobazickych a komplexometrickych titraci pro jejich
kvantitativni stanoveni. Ve Skolnim kole bude kvalitativni analyza kovovych kationtd a v krajském kole kvalitativni
analyza aniontd. V celostatnim kole pak bude kvalitativni stanoveni jak vybranych kationtd, tak aniontd. Vénujte
samoziejmé pozornost i spravné laboratorni praxi, jako je napfiklad zachazeni s odmérnym sklem a provedeni
titra¢niho stanoveni.

V doporucené literatufe se zamérte na pojmy ,kvalitativni stanoveni anorganickych latek, ,acidobazické titrace“,
“komplexometrie” a ,argentometrie, s dirazem na pochopeni jednotlivych stanoveni, spravného provedeni a
vyhodnoceni experimentu ve spojeni s vypocty tykajicich se vysledkl analyzy.

Doporucena literatura:
1) Z.Holzbecher, J. Jenik, L. Sticha, F. VI&Cil, J. Vrbsky: Analyticka chemie, SNTL/Alfa 1968, str. 289-312.

2) A. Okad: Analyticka chemie kvalitativni, Academia 1966, str. 214-219, 249-257, 316-331, 345-356, 407-412,
467-481.

3) M. Barto$, J. Srdmkova, V. Stanék, F. Renger, J. Kalous: Analytickd chemie I, Univerzita Pardubice 2004,
dostupné na: http://meloun.upce.cz/docs/analchem1/skripta.pdf, str. 23-56, 102-105, 107-123, 144-150.

4) M. Barto, |. Svancara, J. Srdmkova: Laboratorni cvieni z analytické chemie 1., Univerzita
Pardubice 2004, dostupné na: http://www.chemici.borec.cz/txt/anal_lab.pdf, str. 7-58, 69-80.
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Uloha 1 Stanoveni obsahu stfibra argentometrickou metodou 20 bodii
(titraci podle Volharda)

Roztok thiokyanatanu amonného tvofi v prostfedi kyseliny dusiéné s kationtem stfibrnym nerozpustnou bilou
srazeninu thiokyanatanu stfibrného. Jako indikator slouzi kationt Zelezity. Po dosazeni ekvivalence se za¢ne tvofit s
prebytec¢nym aniontem thiokyanatanovym intenzivné cervené zbarveny rozpustny komplex Fe[Fe(SCN)s]. Uvedené
stanoveni mUze slouZit i pro nepfimé stanoveni obsahu halogenidovych aniontd v roztoku po pfidani prebytku
roztoku dusi¢nanu stfibrného a zpétnou titraci nezreagovaného kationtu stfibrného roztokem thiokyanatanu
amonného.

Ukol:

Odmérnym roztokem NH,SCN stanovte obsah stfibra v predloZzeném vzorku na indikator roztok siranu
Zelezitoamonného. V ekvivalenci vznika cervenohnédé zbarveni komplexu Fe[Fe(SCN)¢]. Vyjadrete obsah stribra
(jako Ag) v pfedlozeném roztoku ve formé g dm™,

Pomucky:

e  byreta25ml

e laboratorni stojan s drzakem byrety

e titra¢ni bariky 250 ml 2 kusy

e  pipetal0ml

e pipetik nebo pipetovaci balonek

e odmeérny valecek 5 ml

e odmeérny valecek 50 ml

e sklenéna hnéda lahvicka 100 ml na roztok AgNO;

e  sklenéna lahvi¢ka 250 ml na odmérny roztok NH,SCN

e  sklenéna lahvicka 250 ml na roztok HNO;

e mala plastova nebo sklenéna lahvic¢ka 25 ml (napf. Bralen) na roztok (NH,)Fe(SQ4),*12H,0
e  kadinka 25 ml 2 kusy

e maldnalevka

e  stficka s dest. vodou

e  Mendélejevova periodicka tabulka prvki s relativnimi atomovymi hmotnostmi
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Chemikalie:

roztok s obsahem kationtu stfibrného
NH4SCN; ¢ =0,05 mol dm™
(NH,)Fe(S04),-12H,0; cca 40% roztok
HNOs; c=1moldm™

Pracovni postup:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Do titracni bariky napipetujte 10,0 ml predloZeného roztoku s obsahem kationtu stfibrného a pipetu ihned
oplachnéte destilovanou vodou.

Dale do titraéni bariky pridejte odmérnym véleckem 1 ml indikatoru (40% roztoku siranu Zelezitoamonného)
a 30 ml zfedéné HNO; (c =1 moldm™).

Pripravenou smés titrujte roztokem thiokyanatanu amonného (¢ = 0,05 mol dm™) za stalého michani do
prvniho trvalého cervenohnédého zbarveni.

Stanoveni provedte opakované (1x orientacné, 3x presné) a z presnych stanoveni vypocitejte primér (na dvé
desetinna mista).

Ze ziskanych vysledkd vypoditejte hmotnostni koncentraci stfibra v pfedloZzeném roztoku (jako Ag) ve formé
gdm™.

Napiste a vycislete rovnice reakci uvedenych v pracovnim listu.
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Uloha 2 Kvalitativni stanoveni kovovych kationtt 20 bodui

V primyslové znelisténych vodach se vyskytuje fada kationtd kovid. Pred jejich pfipadnym kvantitativnim
stanovenim je nutné urdit kvalitativné dalsi pritomné kationty, které by mohly zkreslit vysledky stanoveni.

Ukol:

V predlozenych vzorcich roztokd kvalitativné uréete pritomnost vyznamnych koncentraci kationtl vybranych kov
(Fe*, Fe*, Ni*, Ag*, Cu®*, Co*, Pb* a Ba?).

Pomucky:

e  zkumavky (cca 20 kus0)

e  stojan nazkumavky (1 kus)

e  kadinka 400 nebo 600 ml na zasobni zkumavky (1 kus)

e nadobky navzorky a roztoky 50 az 60 ml 6 kust, nejlépe plastové s kapatkem Bralen 60 ml
e nadobky na roztoky 25 ml 8 kus(, nejlépe plastové s kapatkem Bralen 25 ml

e  pH papirky

Chemikalie:

e vzorky s obsahem vybranych kov(: Fe?', Fe**, Ni*', Ag’, Cu®, Co?, Pb? a Ba?
e (inidla:
o roztok hexakyanozZelezitanu draselného; cca 0,5% roztok
roztok dimethylglyoximuj; 1% roztok dimethylglyoximu v ethanolu
roztok kyseliny dusi¢né; c =2 mol dm™
roztok amoniaku; ¢ =2 mol dm™
roztok thiokyanatanu draselného; cca 0,5% roztok
roztok kyseliny chlorovodikové; c =2 mol dm™
roztok hexakyanoZeleznatanu draselného; cca 0,5% roztok
roztok Kl; cca 0,5% roztok
roztok kyseliny sirové; ¢ =2 mol dm
roztok vinanu amonného

O O O O OO0 O O O

Pracovni postup:

1) Do zkumavky odlejte vzdy po cca 1 ml roztoku (cca 1 cm ve zkumavce) a pomoci specifickych reakci urlete
pfitomné kationty vybranych prvki. V kazdé zkumavce jsou pfitomny vzdy dva sledované kovové kationty ve
vyznamném mnoZzstvi.

2) Napiste a vyCislete rovnice reakci uvedenych v pracovnim listu.
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SPECIFICKE REAKCE:

Kation Zeleznaty Fe?*

a) Roztok hexakyanozelezitanu draselného reaguje v neutralnim nebo slabé kyselém prostfedi s Fe*" za vzniku
intenzivné modrého zbarveni az srazeniny (berlinska modf).

b) K roztoku s Fe?* se pfida stejny objem C¢inidla dimethylglyoximu a dale roztok amoniaku (c=2 moldm™) do
alkalické reakce. Dilkazem je vznik intenzivné ¢erveného zbarveni (ne srazeniny).

Kation Zelezity Fe**

a) Roztok hexakyanoZeleznatanu draselného reaguje ve slabé kyselém prostredi s Fe3* za vzniku intenzivné
modrého zbarveni az srazeniny (berlinska modr).

b) Ke slabé kyselému roztoku s Fe® se prida nékolik kapek roztoku thiokyanatanu draselného. Dikazem je vznik
intenzivné cerveného zbarveni.

Kation nikelnaty Ni**

a) K roztoku s Ni* se pfida stejny objem cinidla dimethylglyoximu a dale roztok amoniaku (c=2 moldm™) do
alkalické reakce. Dikazem je vznik Cervené srazeniny.

Kation stFibrny Ag*

a) Roztok HCl srazi v kyselém prostredi bilou srazeninu AgCl, rozpustnou v prebytku NH4,OH (c=2 moldm™). Po
okyseleni roztoku se srazenina opét vylucuje.

b) Roztok Kl srazZi ve slabé kyselém nebo neutralnim prostredi slabé Zlutou sraZeninu Agl, ktera neni rozpustna v
amoniaku (tam pouze bé&la) ani v roztoku vinanu amonného.

Kation médnaty Cu?*

a) K roztoku s Cu? se pfida prebytek roztoku amoniaku (c=2 moldm™) do alkalické reakce. Dikazem je vznik
intenzivné modrofialového zbarveni.

b) Roztok hexakyanoZeleznatanu draselného reaguje v neutralnim nebo slabé kyselém prostredi s Cu?* za vzniku
hnédé srazeniny nebo hnédého zbarveni. Stanoveni rusi pfitomnost Fe® vznikem modrého zbarveni nebo srazeniny
(berlinska modr).

Kation kobaltnaty Co**

a) K neutrdlnimu roztoku s Co? se prida stejny objem Ccinidla dimethylglyoximu a dale roztok kyseliny
chlorovodikové (c =2 mol dm™) do kyselé reakce. Dlikazem je vznik intenzivné hnédého zbarveni stalého v kyselém
prostredi.

Kation olovnaty Pb?**
a) Roztok Kl srazi ve slabé kyselém nebo neutralnim prostfedi syté Zlutou srazeninu Pbl,.

b) Roztok kyseliny sirové srazi malo rozpustny PbSO,, ktery je v3ak rozpustny v amoniakalnim roztoku vinanu
amonného (rozdil proti BaS0,). Je vSak nutné pridat amoniak do alkalické reakce a dale pfebytek roztoku vinanu.

Kation barnaty Ba?*

a) Roztok kyseliny sirové srazi velmi malo rozpustny BaSO.,, ktery je nerozpustny v silné alkalickém prostredi vinanu
(rozdil proti PbSQ,).
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PRACOVNI LIST

Uloha 1 Stanoveni obsahu stfibra argentometrickou metodou 30 bodii
(titraci podle Volharda)

1) Spotieby roztoku thiokyanatanu amonného

PredbézZné stanoveni 1. stanoveni 2. stanoveni 3. stanoveni Prdmérna
[ml] spotreba
[ml] [ml] [ml] [ml]
body:

2) Vypocet hmotnostni koncentrace stfibra ve vzorku:

body:
3) Napiste a vycislete nasledujici rovnice.
a) reakce thiokyanatanu amonného s dusi¢nanem stribrnym
b) reakce thiokyanatanu amonného se siranem Zelezitoamonnym
body:
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Uloha 2 Kvalitativni stanoveni kovovych kationtt 20 bodui

1) Kvalitativni stanoveni kovovych ionti

Vzorek 1 Vzorek 2 Vzorek 3 Vzorek 4
pfitomné kationty pfitomné kationty pfitomné kationty pfitomné kationty
body:

2) Napiste a vycislete nasledujici rovnice.

a) reakce roztokd chloridu amonného a dusi¢nanu stfibrného (iontoveé)

b) reakce roztokl dusi¢nanu olovnatého a siranu amonného (iontové)

c) reakce roztoku hydroxidu amonného s chloridem stfibrnym

d) reakce roztoku siranu médnatého s hydroxidem amonnym

body:
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QCHEMICKA

PERIODICKA SOUSTAVA PRVKU
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LA o |A VIIILA
1,00794 4,0026
H ,He
220 2 o ) 13 14 15 16 17 ;
vodi I.A |~ Relativni atomova hmotnost . A IV.A V.A VI A VIL A Helium
-
50,9427
6,941 9,0122 i — Znacka 10,81 12,01 14,007 15,999 18,998 20,179
Li |||.Be sV B C N (o] F Ne
Protonové ¢islo — . 5 6 7 8 9 10
0,97 150 1,50 Elektronegativita 2,00 250 310 350 410
Lithium Beryllium Bor Uhlik Dusik Kyslik Fluor Neon
Vanad __|
o
™~ Nazev
22,990 24,305 26,982 28,085 30,974 32,06 35453 39,948
L]
Na |||.Mg ALLsi e olllLs [l | Ar
1,00 120 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 150 170 210 240 2,80
Sodik Hof¢ik inil Femil il
o orei .8 Iv.B V.B VLB VIL. B ViIl. B VIIl. B VIIL. B 1.B I.B Hlinik Kremik Fosfor sira Chior Argon
39,098 40,078 44,956 47,867 50,942 51,996 54,938 55,845 58,933 58,693 63,546 65,38 69,723 72,61 74,922 78,971 79,904 83,798
] L]
K ||[..Ca |[|.Sc ||| .TI N |L.Cr ||l.Mn]||..Fe |||.,Co ||| ..NI |||.Cu |||..Zn ||| .Ga ||| ..Ge |||..As ||| ..Se |||..Br |||..Kr
0,91 100 130 130 1,50 1,60 160 160 170 1,70 1,70 170 1,80 2,00 220 2,50 2,70
Draslik Vapnik Skandium Titan Vanad Chrom Mangan Zelezo Kobalt Nikl Méd" Zinek Gallium Germanium Arzen Selen Brom Krypton
85,468 87,62 88,906 91,224 92,906 95,95 ~98 101,07 102,91 106,42 107,87 n2,41 14,82 187 121,75 127,60 126,90 131,29
-Rb [{|..Sr ||| .Y |[||..Zr |||.Nb ||/|.Mo ||| .Tc |||..Ru |||..Rh |||..Pd |||.,Ag |||..Cd ||| .In |||..Sn |||.Sb ||| .Te ol Xe
0,89 0,99 110 120 120 130 140 140 140 130 140 150 150 1,70 1,80 2,00 220
Rubidium Stroncium Yttrium Zirkonium Niob Molybden Technecium Ruthenium Rhodium Palladium Stfibro Kadmium Indium Cin Antimon Tellur Jod Xenon
132,91 137,33 178,49 180,95 183,84 186,21 190,23 192,22 195,08 196,97 200,59 204,38 207,20 208,98 ~209 ~210 ~222
o
=Cs |||..Ba -HFf ||| -Ta ||| .W [||..Re |||..Os ||| ,Ir [||.Pt |||..Au |||.Hg ||| .11 |||.Pb |||..Bi |||..Po |||..At |||..Rn
0,86 0,97 120 130 130 150 150 150 140 140 140 140 150 170 1.80 190
Cesium Baryum Hafnium Tantal Wolfram Rhenium Osmium Iridium Platina Zlato Rtut Thallium Olovo Bismut Polonium Astat Radon
~223 226,03 2611 2621 26312 262,12 270 268 281 280 277 ~287 289 ~288 ~289 ~291 293
87 Fr 88 Ra 104Rf 'IOSD b 10659 1O7Bh 108Hs 109' It no Ds m Rg 'I'IZCh 'I'I3N h 114FI 115Mc ne Lv 'I'I7Ts 'I'IBog
0,86 0,97
Francium Radium Rutherfordium Dubnium Seaborgium Bohrium Hassium Meitnerium Darmstadtium Roentgenium Koperniciumj Nihonium Flerovium Moskovium Livermorium Tennessin Oganesson
138,91 140,12 140,91 144,24 ~145 150,36 151,96 157,25 158,93 162,50 164,93 167,26 168,93 173,04 174,97
tantHanoy  ||-La ||| Ce ||| .Pr |||..Nd |{|.Pm|{.Sm|||.Eu |||.Gd ||| ..Tb |||.DY |||-Ho |||Er |{|.Tm |||.Yb ||| .Lu
110 110 110 110 110 110 1,00 110 110 110 110 110 110 110 110
Lanthan Cer Praseodym Neodym Promethium Samarium Europium Gadolinium Terbium Dysprosium Holmium Erbium Thulium Ytterbium Lutecium
227,03 232,04 231,04 238,03 237,05 {244} ~243 ~247 ~247 ~251 ~252 ~257 ~258 ~259 ~260
AKTINOIDY ~Ac ||| Th ||| .Pa ||| U [||.Np |||.Pu |||.Am|||.Cm|||.Bk |||.Cf |||..ES |||..FmMm|||.Md|[|..NO |||...LF
1,00 110 110 120 120 120 120 120 120 120 120 120 120 120 120
Aktinium Thorium Proaktinium Uran Neptunium Plutonium Americium Curium Berkelium Kalifornium Einsteinium Fermium Mendélevium Nobelium Lawrencium




