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2. PRAKTICKA CAST 30B0DU

Uloha 2 Stanoveni obsahu kyseliny amidosirové vkomercnim 30 bodu
Cisticim prostredku

Kyselina amidosirova je béznou soucasti komercné dostupnych cisticich prostfedkd na odstrafiovani rzi a
vodniho kamene. Zjisténi obsahu této kyseliny v Cisticich preparatech ma proto svlij vyznam pro kontrolu
kvality téchto vyrobka.

Titraci kyseliny amidosirové lze provést jednoduse jako pfimou alkalimetrickou titraci pomoci odmérného
roztoku hydroxidu sodného, kdy dochazi k reakci:

HsNSO; + NaOH > NaH,;NSOs + H,0

Indikaci bodu ekvivalence lze spolehlivé provést pomoci sledovani pH, pfipadné vodivosti, tedy
potenciometricky ¢i konduktometricky. Vizualni indikace pfi acidobazické titraci neni pfilis vhodnd, protoze
Cistici prostfedky maji pomérné silné charakteristické zbarveni a pfi koncentracich odmérnych roztoku (a tedy
i vzork(l) za podminek alkalimetrické titrace by dochazelo k ruseni barevného prechodu indikatoru vlastnim
zabarvenim vzorku. Do velké miry jsou vysledky alkalimetrického stanoveni rovnéz ovlivnény pfidavkem
dalsich kyselin do téchto Cisticich prostredk(, které tak mohou ovlivnit vysledky stanoveni samotné kyseliny
amidosirové.

Jinou moznosti stanoveni je dvojité zpétna redoxni titrace zalozenad na cerimetrickém stanoveni dusitand.
Vramci tohoto stanoveni nerusi ostatni slozky Cisticich pfipravkd. Titrace je zalozena na faktu, ze
synproporcionaci kyseliny amidosirové sdusitanem se uvolni ekvivalentni mnozstvi plynného dusiku.
K nezreagovanému dusitanu se pfida nadbytek cericité soli, kterad zpUsobi oxidaci pfedtim nezreagovaného
dusitanu. Nadbytek cericité soli se nasledné stanovi retitraci zeleznatou soli na redoxni indikator ferroin. Celé
stanoveni tak lze popsat nasledujicim sledem reakci:

HsNSOs; + NO,” > HSO4 + N, + H,0
2 Ce* +NO,; > 2 Ce®* +NOs”

Ce* +Fe” > Ce* +Fe**

V nasledujici Uloze provedete:

e Pfimé alkalimetrické stanoveni s potenciometrickou a konduktometrickou indikaci bodu ekvivalence
celkové kyselosti komercniho disticiho prostfedku za predpokladu, Ze je tvofena jen kyselinou
amidosirovou.

e Dvojité zpétnou redoxni titraci kyseliny amidosirové s vizualni indikaci bodu ekvivalence v komerénim
preparatu na odstranovani vodniho kamene.
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Pomucky

lihovy fix

papirové utérky

odmeérny valec 25 ml
odmérny valec 100 ml
kadinka 100 ml (3%)
kadinka 150 ml (3x)
kadinka 250 ml (2x)
kadinka 400 ml (2x)
pipeta nedélend 10 ml
pipeta nedélend 20 ml
pipeta nedélena 50 ml (2x)
Erlenmeyerova barika 250 ml se zabrusem NZ

Soutézni Cislo

stficka s destilovanou vodou
magneticka michacka s ohfevem
magnetické michadlo

sklenéna tycinka

plastové kapatko (3x)

pipetovaci balonek

stojan (2x)

drzak na byretu a svorka
pH-metr s elektrodou
konduktometr s elektrodou
drzak a svorka na pH-metr a konduktometr
odmérna barka 100 ml se zatkou

29/32 a zatkou (3x) e odmérna barika 200 ml se zatkou (2x)
nalevka na dopliovani byrety e notebook s tabulkovym editorem
nalevka e predvazky

byreta 25 ml s teflonovym kohoutem

Chemikalie

vzorek Cisticiho prostfedku na vodni kdmen obsahujici kyselinu amidosirovou (M =97,10 g mol™)
hydroxid sodny NaOH, 0,1M odmérny roztok (pfesna koncentrace je napsana na zasobni lahvi)

siran amonno-zeleznaty hexahydrat (Mohrova sul) (NH4),Fe(SO.),-6H,0 (M = 392,14 g mol™), presna
navazka pfiblizné 1,90 g v uzaviené vialce s vyznac¢enou hmotnosti

siran ceriCity tetrahydrat Ce(S0.),-4H,0, 0,02M odmérny roztok (presnad koncentrace je napsana na
zasobni lahvi)

dusitan sodny NaNO,, 0,01M odmérny roztok (pfesna koncentrace je napsana na zasobni lahvi)

indikator ferroin (¢ =0,025 mol dm™3)

kyselina sirova H,SO., zfedéna 1:1 obj.

destilovana voda

Pracovni postup

Alkalimetrické stanoveni obsahu kyseliny amidosirové s elektrochemickymi indikacemi bodu ekvivalence

Do odmérné banky o objemu 100,0 ml si na predvazkach s presnosti na 0,01 g odvazte pfiblizné 20 g
vzorku zkoumaného Ccisticiho prostfedku a doplite jej po znacku destilovanou vodou. Pozor, vzorek,
vzhledem k tomu, Ze obsahuje i detergenty, m(ize pénit!

Z pripraveného vzorku si odpipetujte 20,00 ml do kadinky o objemu 400 ml opatfené magnetickym
michadlem a vzorek zfedte tak, aby po umisténi pH-elektrody byla mérna cast elektrody zcela ponorena.
Kadinku umistéte na magnetickou michacku a zapnéte michani. Rovnéz zahajte zdaznam méreni pH.
Roztok vzorku v kadince titrujte odmérnym roztokem NaOH po krocich 0,5 ml az do dosazeni bodu
ekvivalence. Nezapomente namérit dostate¢né mnozstvi hodnot po dosazeni bodu ekvivalence, aby bylo
mozné vyhodnotit titracni krivku.

V pribéhu titrace si po kazdém pridavku odmérného roztoku NaOH zaznamenavejte hodnotu pH roztoku.
Pro konduktometrické stanoveni pfedchozi postup opakujte, pouze zaménte pH-metr za konduktometr
s mérnou elektrodou.

Titracni kfivky vyhodnotte za pomoci tabulkového editoru na notebooku.

Prijméte hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH v bodu ekvivalence a v pfipadé potreby titrace
opakujte.
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Vyhodnocené titracni kfivky uloZzte do souboru XXE.xlsx (XX = vaSe startovni ¢islo, napf. 05E.xlsx) a
ponechte na pracovni plose notebooku.

Redoxni stanoveni kyseliny amidosirové s vizudlni indikaci bodu ekvivalence

Do odmérné barky o objemu 200,0 ml si na predvazkach s presnosti na 0,01 g odvazte priblizné 8-9 g
vzorku zkoumaného Ccisticiho prostfedku a dopliite jej po znacku destilovanou vodou. Pozor, vzorek,
vzhledem k tomu, ze obsahuje i detergenty, mlze pénit!

Predlozenou navazku Mohrovy soli kvantitativné prevedte do kadinky obsahujici 50 ml vody a 5 ml
kyseliny sirové zfedéné 1:1 obj. Mohrovu sul v okyseleném roztoku rozpustte, kvantitativné prevedte do
odmeérné bariky o objemu 200, 0 ml a doplrite ji po znacku destilovanou vodou.

Do zabrusové Erlenmeyerovy banky si napipetujte 10,00 ml roztoku zfedéného vzorku, pfidejte 10 ml
kyseliny sirové zfedéné 1:1 obj. a nasledné k této smési pridejte 50,00 ml odmérného roztoku dusitanu
sodného.

Obsah bariky promichejte krouzivym pohybem a uzatkujte a nasledné nechte 30 minut stat.

Po uplynuti této doby bariku odzatkujte, pfidejte 50,00 ml odmérného roztoku siranu ceri¢itého, dikladné
promichejte a pfidejte 8 kapek roztoku indikatoru ferroinu a titrujte pfipravenym odmérnym roztokem
Zeleznaté soli ze zelené pres tyrkysovou, blankytné modrou az fialovou (pfed bodem ekvivalence) do
prvniho vinové-Cerveného zbarveni bez odstinu fialovomodré.

Titraci provedte nejméné 3x a spotfeby si zaznamenejte.

Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

Do pracovniho listu uvedte presné koncentrace odmérnych roztokii, které jste pouzili a rovnéz
predloZzenou navazku Mohrovy soli.

Uvedte pfijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH pfi potenciometrickém stanoveni
bodu ekvivalence alkalimetrického stanoveni kyseliny amidosirové v Cisticim pripravku.
Hodnocena je i kvalita a zplsob spravného vyhodnoceni bodu ekvivalence v priloZeném souboru
z tabulkového editoru.

Uvedte pfijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH p¥i konduktometrickém stanoveni
bodu ekvivalence alkalimetrického stanoveni kyseliny amidosirové v cCisticim pripravku.
Hodnocena je i kvalita a zplisob spravného vyhodnoceni bodu ekvivalence v prilozeném souboru
z tabulkového editoru.

Vypocitejte obsah kyseliny amidosirové v plivodnim vzorku neziedéného cisticiho prostfedku
vgramech kyseliny amidosirové na 100 g C(isticiho prostfedku. Vypocet provedte pro
potenciometrickou i konduktometrickou identifikaci bodu ekvivalence p¥i alkalimetrické titraci.

Vypocitejte presnou koncentraci vami pripraveného odmérného roztoku Mohrovy soli.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku Zeleznaté soli pFi
redoxni titraci kyseliny amidosirové a zapiste hodnotu prijaté spotreby pro toto stanoveni.

Vypocitejte hmotnostni zlomek kyseliny amidosirové v piivodnim vzorku nezrfedéného cisticiho
prostredku.

Jaké dalsi kyseliny najdeme v Cisticich prostredcich na vodni kAimen? Jmenujte aspon dvé a napiste
jejich vzorecinazev.

Jak odmérny roztok zeleznaté soli, tak odmérny roztok cericité soli se pripravuji v silné kyselém
prostredi. Pokuste se zduvodnit proc.

10) Jakou jinou redoxni volumetrickou metodu byste vyuzili pro stanoveni nezreagovanych dusitanti?

11) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofri.
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PRACOVNI LIST 30 BODU

Uloha 2 Stanoveni obsahu kyseliny amidosirové v komercnim 30 bodt

1)

2)

Cisticim prostredku

Do pracovniho listu uvedte presné koncentrace odmérnych roztokii, které jste pouzili a rovnéz
predlozenou navazku Mohrovy soli.

Koncentrace odmeérného roztoku NaOH e

Koncentrace odmérného roztoku NaNO, e

Koncentrace odmeérného roztoku Ce(S04)24H20 i s

Presnd navazka (NH4),Fe(S04)2-6H0 s

Uvedte pfijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH pfi potenciometrickém stanoveni
bodu ekvivalence alkalimetrického stanoveni kyseliny amidosirové v ¢isticim pripravku.
Hodnocena je i kvalita a zplisob spravného vyhodnoceni bodu ekvivalence v prilozeném souboru
z tabulkového editoru.

Prijatd hodnota spotfeby odmérného roztoku NaOH pfi stanoveni potenciometricky:

foijata’ (NaOH) =

body:

3)

Uvedte prijatou hodnotu spotfeby odmérného roztoku NaOH p¥i konduktometrickém stanoveni
bodu ekvivalence alkalimetrického stanoveni kyseliny amidosirové v ¢isticim pripravku.
Hodnocena je i kvalita a zplisob spravného vyhodnoceni bodu ekvivalence v priloZzeném souboru
z tabulkového editoru.

Pfijata hodnota spotfeby odmérného roztoku NaOH pfi stanoveni konduktometricky:

foijata’ (NaOH) =

body:
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4) Vypocitejte obsah kyseliny amidosirové v pivodnim vzorku nezfedéného cisticiho prostrfedku
vgramech kyseliny amidosirové na 100 g C(isticiho prostfedku. Vypocet provedte pro
potenciometrickou i konduktometrickou identifikaci bodu ekvivalence pri alkalimetrické titraci

Vypocty:

cm(H3sNSOs,potenciometricky) =

Cm(H3NSO3,konduktometricky) =

body:

5) Vypocitejte presnou koncentraci vami pripraveného odmérného roztoku Mohrovy soli.

Vypocet:

¢ (Mohrova sl) =

body:
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6) Uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku Zzeleznaté soli pfi redoxni titraci kyseliny
amidosirové a zapiste hodnotu prijaté spotreby pro toto stanoveni.

Spotfeby odmérného roztoku zeleznaté soli:

Vi (Fe*) / ml V2 (Fe*) / ml Vs (Fe*) / ml (Va (Fe*)) / ml Voriats (Fe*) / ml

body:

7) Vypoditejte hmotnostni zlomek kyseliny amidosirové v piivodnim vzorku nezfedéného cisticiho
prostredku.

Vypocet:

w (H3NSO3) =

body:
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8) Jakédalsikyseliny najdeme v Cisticich prostfedcich na vodni kimen? Jmenujte aspon dvé a napiste
jejich vzorecinazev.

Vzorce a nazvy kyselin:

body:

9) Jak odmérny roztok Zeleznaté soli, tak odmérny roztok cericité soli se pripravuji v silné kyselém
prostredi. Pokuste se zduivodnit proc.

ZdGvodnéni:

body:

10) Jakou jinou redoxni volumetrickou metodu byste vyuzili pro stanoveni nezreagovanych dusitana?

Navrh metody:

body:

11) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofri.

Seznam prohtesku proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné pfislusné
bodové ztraty.

body:




