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Prakticka cast letosniho ro¢niku kategorie A bude vénovana analytické problematice dusikatych sloucenin.
Vyzkousite si nejen kvalitativni analyzu vyznamnych dusikatych sloucenin, ale také vyuZiti acidobazickych
a oxidacné-reduk¢nich titraci pro jejich kvantitativni stanoveni. Setkate se i s jednoduchou syntézou, a proto se
zamérte na praktickou stranku provadéni experimentl jako je krystalizace a filtrace za snizeného tlaku. Vénujte
samoziejmé pozornost i spravné laboratorni praxi, jako je napfiklad zachazeni s odmérnym sklem.

V doporucené literature se zamérte na pojmy ,kvalitativni stanoveni®, ,acidobazické titrace“ a ,manganometrie®,
sdlirazem na pochopeni jednotlivych stanoveni, spravného provedeni a vyhodnoceni experimentu ve spojeni
s vypocty tykajicich se vysledkd analyzy.
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Uloha1 Alkalimetrické stanoveni amoniaku 30 bodu

Amoniak jako slabad baze se titruje nepfimou metodou. Stanovovany amoniak se pipetuje do odméreného
nadbytku HCl a prebytek kyseliny se pak stanovi zpétnou titraci odmérnym roztokem NaOH na methyloranz.
Hledané latkové mnoZstvi, n(NHs), je tedy dano rozdilem latkovych mnoZstvi (n(HCl) - n(NaOH)).

Kvali fyzikalné-chemickym vlastnostem amoniaku se vzorek nevazi, ale pipetuje. Pro vypocet hustoty naseho
vzorku amoniaku se vyuzivda matematicka operace zvana linedrni interpolace. Na zakladé podobnosti trojuhelnikd
plati, ze

A_p _ P2—P1 (l)
Ac Cy—C1

Pokud naSe zjisténa koncentrace c¢(NHs) leZi napf. vintervalu 11,0-12,0 mol [}, mlZeme si po dosazeni
experimentalné zjisténé koncentrace a dalSich veli¢in z Tabulky 1 do rovnice (1) zjistit pfibliZnou hustotu vzorku dle
nasledujiciho schématu 1:

neznamy interval Ap
0,922
P g.cm"‘ neznamy
I | - interval
) | } /’/ Ac(NH3)
0,915 , | : ]
| I
12,0 ¢(NH3) / molI?  1L0
I‘ kI
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Schéma 1: Zjisténi hustoty vzorku pomoci linedrni interpolace
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Tabulka 1: Tabelované hodnoty hustot roztoki amoniaku o rizné koncentraci

¢(NH;) [ mol I* pl/gcm3
8,0 0,941
9,0 0,935
10,0 0,928
11,0 0,922
12,0 0,915
13,0 0,909
14,0 0,903
15,0 0,896

Béhem pripravy vzorku je nutné zamezit tékani NH; na minimum, proto se pipetuje roztok NH; pretlakem pomoci
balénku. Roztok k pipetovani se nachazi v nadobce uzaviené zatkou, kterou prochazi pipeta a trubicka na foukani.
Foukanim v nadobce se vytvori pretlak, ktery vytlaci pipetovany roztok do pipety. Vystoupi-li roztok v pipeté az nad
znacku, pipeta se uzavie ukazovackem, uvolni se zatka v hrdle naddobky a dalsi postup je shodny sbéznym
pipetovanim (viz Obrazek 1). Foukani provadéjte zdlvodu bezpelnosti zasadné bezpecnostnim baldnkem ¢i
nastavcem urceném k pipetovani.
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Obrazek 1: Aparatura pro pretlakové pipetovdni pomoci balénku
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Ukol:
Uréete hmotnostni zlomek vzorku roztoku amoniaku.

Pomiicky:

e odmérna barika 100 ml (vzorek),

e byreta25ml,

e stojan s drzakem na uchyceni byrety,

e pipetal0mli,

e 3titracni barky 250 ml,

e Erlenmeyerova barika 250 ml se zatkou majici dva otvory,
e sklenéna trubicka,

e pipetovaci nastavec/pipetovaci balonek,
e nalevka,

e stricka,

e ochranné bryle.

Chemikalie:

e 0,1 Mroztok NaOH (spravna koncentrace bude uvedena),
e 0,1 Mroztok HCl (spravna koncentrace bude uvedena),

e 0,1% roztok methyloranZze,

e destilovana voda.

Pracovni postup:

e Do titra¢nich banék napipetujte 20,00 ml 0,1M HCl a do roztoku pridejte kapku 0,1% methyloranze.

e 10,00 ml vzorku amoniaku napipetujte do jednotlivych titracnich banék a roztok v barikach zfedte 20 ml
destilované vody.

e Prebytek kyseliny titrujte 0,1M roztokem NaOH do Zlutého zbarveni indikatoru.

e Stanoveni provedte minimalné trikrat a vypoctéte hmotnostni zlomek amoniaku v analyzovaném vzorku.

e Také vypoctéte hmotnostni zlomek plvodniho vzorku amoniaku, ktery byl pro Vas z bezpec¢nostnich
ddvodl stonasobné zfedén. Pro vypocet hustoty koncentrovaného roztoku amoniaku (viz Tabulka 1)
poufZijte linearni interpolaci uvedenou v Gvodu.
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Uloha 2 Kvalitativni diikaz NH.* s pH indikaci 10 bodii

Zahfivanim roztoku vzorku obsahujici ionty NH,* po zalkalizovani unika plynny NHs, ktery lze dokazat indikacnim
papirkem. D&j lze vyjadfit nasledujici rovnici:

NHs* + OH- —— NHs; + H,0

Ukol:

Pfed Vami je 6 vzork(. DokaZte, ve kterych z nich je pfitomna amonna sl.

Pomucky:

e 6 zkumavek obsahujici vzorky,
e porcelanovy kelimek,

e filtradni papir,

e nlzky,

e indikatorovy pH papirek,

e stricka s destilovanou vodou,
e ochranné bryle,

e plastova kapatka,

e kadinka 50 ml.

Chemikalie:

e 20% NaOH.

Pracovni postup

e Do porcelanového kelimku nadavkujte 3 kapky vzorku a 3 kapky roztoku NaOH.
e Kelimek prikryjte kouskem filtra¢niho papiru a na néj umistéte ovlhéeny pH papirek.
e Nazakladé analyzy rozhodnéte, ve kterém ze vzorkd je pfitomna amonna sil.
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PRACOVNI LIST

Uloha1

1) Spotreby odmérného 0,1M NaOH:

Alkalimetrické stanoveni amoniaku

Soutézni ¢islo

30 bodu

V]_/ml

Vz/ml

V3/ml

Priimérna spotreba / ml

2) Vypocet hmotnostniho zlomku (w) vzorku amoniaku:

Vypocet:

Stanoveny hmotnostni zlomek vzorku amoniaku:

Stanoveny hmotnostni zlomek vzorku koncentrovaného amoniaku:

body:

3) Zdlvodnéte, proc se amoniak stanovuje zpétnou titraci.

ZdGvodnéni:

body:
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4) Jaky objem kyseliny chlorovodikové o hmotnostnim zlomku 36% (p = 1,1789 g cm™) je tfeba vzit na
pfipravu 250 ml roztoku 0,1 M roztoku? M(HCI) = 36,46 g mol™?

Vypocet:
Objem kyseliny chlorovodikové: ml body:
Uloha 2 Kvalitativni diikaz NH,* s pH indikaci 10 bodti

1) Kfizkem oznacte, ve kterém vzorku se nachazela amonna stl.

1 2 3 4 5 6

body:

2) Nakreslete strukturni vzorec tetrajodidortutnatanu draselného. Jak se tato sloucenina trivialné nazyva
a k ¢emu je mozné ji pouzit?

Strukturni vzorec Trividlni ndzev Pouziti

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
-
50,942
6,941 9,0122 | — Znacka 10,81 12,01 14,007 15,999 18,998 20,179
Li |||.Be sV | B C N (o] F Ne
Protonové ¢islo — . s 6 7 8 ° 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 ALl s e llls (] .c |l Ar
100 120 3 4 5 6 7 8 9 10 n 12 150 170 210 240 2,80
Sodik Hor¢ik inil Femil il
ol orei .8 IV.B V.B VLB VIL.B VIll. B VIIl. B VIIL. B I.B I.B Hlinik Kremik Fosfor sira Chor 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 ||l..Ca |[|.Sc ||| .TI N |L.Cr ||.Mn]||..Fe |||.,€o ||| ..NI |||.Cu |||..Zn ||| .Ga ||| .Ge |||..As |||.Se |||..Br |||..Kr
0,91 100 130 130 150 1,60 1,60 160 170 1,70 1,70 170 1,80 2,00 220 2,50 2,70
Draslik Vapnik Skandium Titan Vanad Chrom Mangan Zeleno 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 2,41 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 1,40 140 1,30 140 150 150 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 113N 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
LantHanoy  ||oLka ||| Le ||| .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 |||...L¥
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




