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Vazeni fesitelé, vazeni pedagogové,

namétem pro praktickou Cast leto$niho ro¢niku kategorie B chemické olympiady jsou jodometricka stanoveni.
Autorovou snahou bylo vyhnout se tém Gplné nejbézné&jsim titracim, které se pfi predstaveni jodometrie studentdim
ukazuji (anebo je alespon ukazat v zajimavéjsim svétle), a snad i malicko rozsifit a obohatit repertoar vasich
praktickych dovednosti.

Pfi pfipravé na Ulohy, které vas ve skolnim (nebo pozdé&ji v krajském) kole ¢ekaji, si predevsim upevnéte své znalosti
v oblastech vycislovani chemickych rovnic a vypoctl z nich. Jasno byste méli mit taktéz stran toho, jak principialné
a prakticky probihaji jodometricka stanoveni, at uz jsou to titrace pfimé, nepfimé nebo zpétné. Samoziejmé
se miZete zbéZné orientovat podle seznamu doporucené literatury. Kromé toho se téZz malicko zamyslete nad tim,
jak byste vylepsili ¢i byli schopni posoudit svoji techniku titrovani, koneckonct je tato schopnost v ramci praktické
Casti vyzadovana a také dobre bodové ohodnocena.

Mnoho zdaru, Cistou mysl a jistou ruku vam preje autor.

Doporuéena literatura:

1) K. Zéaruba a kol.: Analyticka chemie, 1. dil, Vysoka Skola chemicko-technologicka v Praze 2016, str. 94-96,
122-125.

2) Z.Holzbecher, J. Churacek a kol.: Analyticka chemie, SNTL/Alfa 1987, str. 118-121.
3) K. Volka a kol.: Analyticka chemie Il, Vysoka Skola chemicko-technologicka v Praze 1995, str. 85, 144-148,
4)  J. McMurry: Organicka chemie, ¢esky preklad 8. vydani, VUTIUM 2015, str. 319-323, 327-330, 357-359, 824-834.
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Uloha1 Stanoveni obsahu médi ve vzorku mosazi 20 bodu

Mosaz je velmi bézné pouzivanou slitinou médi a zinku, a to v mnoha oblastech - ve $perkafstvi a socharstvi kvali
svému lesklému vzhledu a pfijemné tvarnosti, v zamecnictvi a nastrojafstvi pro svoji mechanickou, chemickou
odolnost a nizké tfeni, nebo ve strojirenstvi, neni-li Zadouci, aby dochazelo k jiskfeni pohyblivych soucasti stroja.
Témto vlastnostem Casto dopomaha at uz primés legujicich prvki, kterymi jsou cin, mangan, nikl, olovo, ¢i hlinik.
Stejné tak lze dosahnout Gpravy vlastnosti zménou poméru Cu:Zn - svysokym obsahem zinku ztraci slitina
na taznosti i pevnosti a zaCina se lamat, kdeZto nizsi obsah zinku dava vzniknout slitiné znamé jako tombak, ktera je
hojné pouzivana predevsim Sperkafi a vyrobci bizuterie.

Pfed vami je vzorek mosazi, v némz mate jodometricky stanovit obsah médi. Az budete mit dosoutézeno, miizete
napfiklad svij vysledek srovnat s normami, které se pro mosaz pouzivaji, zdali jste skute¢né titrovali dostatecné
spravné.

Pomucky:

e 2 kadinky o objemu 250 mla 100 ml

e odmérny valec o objemu 25 ml

e odmérna barika o objemu 100 ml

e nedélena pipeta o objemu 10 ml

e  2titracni banky

e lZi¢ka nebo velka kopistka

e  byreta o objemu 25 nebo 50 ml se stupnici alespon po 0,1 ml
e  stojansdrzakem na byretu

e  kahan nebo plotynka

e vahys presnosti alespori 0,1 mg

e  stficka s destilovanou vodou

e rukavice a ochranné bryle

e  kapatko na fedénou kyselinu sirovou

e lodic¢ka nebo hodinové sklo na navazky + papirové kapesniky/utérky
e klesté (na manipulaci s horkym sklem)

e sklenénatycinka

Chemikalie:

e  koncentrovana kyselina dusi¢na (67%), cca 20-25 ml

e roztok kyseliny sirové zfedény 1:4, cca 50 ml

e  pevnydichroman draselny, p. a.

e  pevny jodid draselny

e  roztok thiosiranu sodného o koncentraci cca 0,1 mol %, 250 ml
e 1% roztok Skrobu, cca 50 ml

e destilovana voda

e  ethanol na odisténi vzorku

Ukoly:

1) Stanovte pfesnou koncentraci predloZzeného odmérného roztoku thiosiranu sodného standardizaci, a to
na vlastni navazky dichromanu draselného.

2) Stanovte procentualni obsah médiv predloZzeném vzorku mosazi titraci roztokem thiosiranu sodného.
3) Své odpovédizaznamenejte do Pracovniho listu a odpovézte také na otazky v ném uvedené.
Pracovni postup:

DiileZité! Ukoly 2, 3 a 4 provadéjte bezpodmineéné pod dohledem v digestofi, jelikoz pFi rozkladu vzorku se
uvoliuji zplodiny oxidi dusiku, které je potfeba odvétravat.
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Pokud budou kroky 2-5 trvat dlouho, ze paralelné prejit k bodim 6-8, pamatujte vSak i na svij rozpoustény vzorek.

1) PredloZeny vzorek mosazi odmastéte malym mnoZstvim ethanolu (otfete jej namocenym hadrem nebo
papirovou utérkou) a po osuseni jej zvazte.

2) Vzorek prevedte do kadinky o objemu 250 ml, kddinku presurite do digestore a rozpustte jej v dostatecném
objemu koncentrované kyseliny dusi¢né (na 1,5 g vzorku postaci 20 ml koncentrované kyseliny).

3) Vyckejte, nez se vzorek v kyseliné rozpusti. Rozpousténi lze urychlit michanim sklenénou tycinkou (jelikoz je
limitovano predevsim velikosti povrchu rozpousténého vzorku), pfipadné mirnym zahratim ¢i pridanim jesté
2-3 ml koncentrované kyseliny dusi¢né.

4) Po rozpusténi vzorku kadinku zahfivejte, aby tmavé zeleny roztok prosel alespon po 3 minuty mirnym varem.
Tim docilite odstranéni viech zbylych oxidl dusiku. Po dokonceni varu jesté kadinkou michejte, dokud se
budou uvolriovat dalsi oxidy dusiku. Roztok po jejich vyvafeni zmodra.

5) Kadinku s rozpusténym vzorkem zchladte pod tekouci vodou a poté ji nechte jesté 2-3 minuty stat. Nasledné
svlij vzorek prevedte do 100ml odmérné bariky, doplrite po rysku destilovanou vodou a promichejte.

6) Do titraCni banky si presné odvazte priblizné 100 mg dichromanu draselného (navazku si zaznamenejte
do Pracovniho listu), rozpustte jej v 10 ml zfedéné kyseliny sirové a pfilijte 20 ml destilované vody.

7) Do titraCni barky nasledné pfisypte cca 2 g pevného jodidu draselného, obsah barky zlehka promichejte, aby
se veskery jodid rozpustil, atitrujte roztokem thiosiranu sodného o koncentraci cca 0,1 mol |, dokud se
roztok nezbarvi svétle Zluté/Zlutozelené. Pridejte k nému pak 2 ml roztoku Skrobového mazu a dale titrujte,
dokud tmavé zbarveni nepfejde do Cirého modrozeleného roztoku. Odectenou spotiebu titraéniho cinidla
zaznamenejte do Pracovniho listu.

8) Kroky 6 a 7 vykonejte celkem alespori trikrat.

9)  Ze svého vzorku odpipetujte 10 ml roztoku do titraéni bariky a pfidejte postupné 20 ml destilované vody, 3 ml
zfedéné kyseliny sirové a poté 2 g pevného jodidu draselného. Titracni barikou michejte, aby se veskery jodid
rozpustil.

10) Kavové hnédy obsah titra¢ni bariky nasledné titrujte odmérnym roztokem thiosiranu sodného, dokud se
nezacne Zlutohnédé zbarveni ztracet z hladiny ve prospéch mlécné riizové srazeniny jodidu médného. Poté
pridejte 2 ml Skrobového mazu a titrujte, dokud zcela nevymizi tmavé zbarveni po dobu alespori 20 sekund.
Odectenou spotrebu titra¢niho Cinidla zaznamenejte do Pracovniho listu.

11) Kroky 9 a 10 opakujte celkem alespori trikrat.

12) Do Pracovniho listu zaznamenejte spotfeby odmérného roztoku pfi obou stanovenich, spocitejte jak pfesnou
koncentraci titracniho Ccinidla, tak procentualni obsah médi ve svém predloZzeném vzorku. Odpovézte
i na ostatni otazky v Pracovnim listu, ktery pak s uvedenym soutéznim cislem odevzdejte.
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PRACOVNI LIST 20 BODU
Uloha1 Stanoveni obsahu médi ve vzorku mosazi 20 bodu
OZNACENi VZORKU:

1) Standardizace odmérného roztoku thiosiranu sodného na dichroman draselny:

Navazka K,Cr,0- Spotreba roztoku Spoctena koncentrace
[m ] Na;S;O; Na;S;O;
: [ml] [mol ]

Priimérna koncentrace
Na25203
[mol 1]

body:
2) Stanoveni obsahu médi v predloZzeném vzorku:
Predbézné 1. stanoveni 2. stanoveni 3. stanoveni PRIJATA
stanoveni SPOTREBA

[ml] [ml] [ml] [ml] [ml]
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Vypocty:

Vysledek:

body:

3) Dopliujici otazky:

a) Mosaz je slitinou pomérné odolnou, kterd se rozpousti ve zfedénych oxidujicich kyselinach jen
neochotné. Rozdil v uslechtilosti kova, které tuto slitinu tvofi, je ale patrny na produktech reakce - méd
redukuje kyselinu dusi¢nou na oxid dusnaty, zinek vSak dokaze redukovat dusik jesté dale, aZ za vzniku
soli, kterd v kationtu i v aniontu obsahuje stejny prvek. Obé tyto reakce popiste vycislenou chemickou
rovnici.

Rovnice:

body:
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b)  Ackoliv jste méd rozpoustéli v kyseliné dusi¢né, pred samotnym stanovenim jste do titracni banky pridali
kyselinu sirovou. Pfi jodometrickych stanovenich je totiz dleZité udrZet stabilni pH - v kyselém prostredi
vznikd znamy tetrathionanovy anion, avsak v alkalickém roztoku je jod schopen thiosiran oxidovat
kvantitativné aZ na siran. Uved'te obé zminéné reakce, vycislené a v iontovém tvaru.

Rovnice:
body:
c) Uz jen délka samotného navodu k této Uloze skytda mnoho nastrah, které dovoluji mnoho prostoru pro

chyby a nepresnosti. Zkuste se nyni zamyslet, jaky vliv by mély nasledujici nepresnosti, kterych byste se
mobhli pfi stanovovani dopustit, a jak by pozménily vas finalni vysledek stanoveného podilu médi ve
slitiné. Toto za kaZzdou moZnost dopiste slovy (vy3si vysledek - nizsi vysledek - Zadny vliv).

o Prfi standardizaci roztoku thiosiranu bychom odvazili ,asi presné“ 70 mg, a ne 100 mg
dichromanu draselného.

body:

o Odmérnou bariku s rozpusténym vzorkem bychom doplnili destilovanou vodou po rysku jesté
za tepla a nechali zchladnout azZ pak.

body:

o Vzorek bychom pipetovali nedélenou pipetou, ktera je zevnitr jeSté mokra po véerejSim dklidu.

body:

o Vzorek bychom celou dobu titrovali velmi pomalu, ,kapku po kapce“.

body:




