STANOVENI CHLORIDU

Odmérné argentometrické stanoveni chloridii podle Mohra

Cil prace

Stanovte titr odmérného standardniho roztoku dusi¢nanu stfibrného titraci 5 ml
standardniho srovnavaciho roztoku chloridu sodného odpovidajici koncentrace, zfedéného
na 50 ml demineralizovanou vodou.

Stanovte koncentraci chloridd v nezndmych vzorcich.

Princip

Chloridy se titruji odmérnym roztokem dusi¢nanu stfibrného v neutralnim nebo mirné
alkalickém prostredi (pH 6,5-10,5) za vzniku mdlo rozpustného chloridu stfibrného. Konec
titrace je indikovan indikatorem chromanem draselnym. SraZenina chloridu stfibrného je
bild, chromanu stfibrného cervenohnédd. Chroman stfibrny je rozpustnéjsi nez chlorid
stfibrny, proto pfi titraci probiha nejprve reakce

Ag’ + ClI'> AgCl (s)

tj. vroztoku se vytvofi bild srazenina chloridu stfibrného. Po vysrazeni veskerého chloridu
ze vzorku vody, tj. tésné po dosazeni bodu ekvivalence, probéhne reakce podle rovnice

2 Ag+ + Cr042' - Ag,CrO,4 (S)
tj. vytvofi se ¢ervenohnédad srazenina chromanu stfibrného.
Rozsah stanoveni

Metoda je vhodnd ke stanoveni chloridd o koncentracich 10 - 200 mg -
odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného o 0,05 mol - I

It pfi uziti

Cinidla

Dusic¢nan stfibrny

Odmérny roztok dusi¢nanu stfibrného o koncentraci 0,05 mol - It se pfipravi z normanalu
AgNO;3 podle navodu.

Chlorid sodny
Zasobni roztok o koncentracil g - It chloridovych iont(.

Chroman draselny, 5% indikatorovy roztok

50 g KyCrO4 se rozpusti v malém objemu demineralizované vody a pfidava se roztok
dusi¢nanu stfibrného az do okamziku, kdy zacne vznikat ¢ervenohnédd srazenina. Po dvou
hodinach stani se roztok zfiltruje a doplni do 1 litru demineralizovanou vodou.

Hydroxid sodny
roztok NaOH o koncentraci 0,1 mol - I,



Kyselina sirova
roztok H,SO, o koncentraci 0,1 mol - I,

Postup méreni

1) Odpipetujte 50 ml vzorku do kadinky a zmérte pH vzorku.

2) Pokud pH hodnota vzorku neni vrozmezi pH 6,5-10,5; pak je nutno upravit pH
hodnotu vzorku nejlépe na pH 8-8,5. Uprava pH se provadi pomoci roztoku
hydroxidu sodného, pfipadné roztoku kyseliny sirové.

3) Vzorek prevedte do titracni banky, pridejte 1 ml roztoku chromanu draselného a
za stalého michani titrujte vzorek odmérnym roztokem dusi¢nanu stfibrného
do prvniho trvalého pfechodu barvy ze svétlezluté do oranZzovohnédé.

4) Stejnym zplsobem provedte slepé stanoveni s 50 ml demineralizované vody.

Vypocet

Molarni koncentrace chloridd ve vzorku se vypocte dle vzorce:

—V,)-c(AgNO,)-10°
C(CI—):(\/E s) ( g 3) [mmol_l—l ]
VO
c(Cl) molarni koncentrace chloridd ve vzorku v mmol - I
Ve spotfeba odmérného roztoku dusi¢nanu stfibrného pfi titraci vzorku v ml
Vs spotfeba odmérného roztoku dusi¢nanu stfibrného pfi slepém stanoveni v ml
Vo plavodni objem vzorku pfi titraci v ml
c(AgNO;) koncentrace odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného v mol - I

Hmotnostni koncentrace chloridli ve vzorku se vypocte dle vzorce:

k(Cl")=c¢(Cl")-3545 |mg-1" ]
k(Cr) hmotnostni koncentrace chlorid(i ve vzorku v mg - I'*
c(Crl) molarni koncentrace chloridd ve vzorku v mmol - I
35,45 molarni hmotnost chloridového iontu v g - mol™



STANOVENIi VAPNIKU A HORCIKU

Spolecné chelatometrické stanoveni vapniku a horc¢iku chelatonem 3

Cil prace

Stanovte titr odmérného standardniho roztoku chelatonu 3 titraci 5 ml standardniho
srovnavaciho roztoku horecnatych iontl odpovidajici koncentrace, zfedéného na 50 ml
demineralizovanou vodou.

Stanovte koncentraci vapenatych a hofecnatych iontl v nezndmych vzorcich.

Princip

Pro chelatometrickou titraci se pouZivd dvojsodnd sul kyseliny ethylendiamintetraoctové
(chelaton 3). Chelaton 3 reaguje skovovymi ionty za vzniku ve vodé rozpustnych
komplexnich aniontt M"Y? nebo M"Y a zaroven se uvolfiuji ionty H*. Rovnovéhy jsou tedy
ovliviiovany koncentraci vodikovych iontll a je nutno pouzivat tlumivych roztokd.

Pro urceni bodu ekvivalence chelatometrické titrace se vyuziva metalochromniho indikatoru
eriochromové cerni T (schematicky Na,Hind), ktery tvofi v prostfedi amoniakalniho
tlumivého roztoku pfi pH10 svdpenatymi a hofeCnatymi ionty vinové cerveny komplex,
Mind’, pficemz vdpenaty komplex je podstatné méné vybarven.

P titraci chelatonem 3 (NayH,Y) tvofi vapenaté a hotednaté ionty saniontem HoY*
podstatné stabilnéjsi bezbarvé komplexy MY? a ke konci titrace tvofi uvedené komplexy

M?** + Hind®> = Mind + H*

V prabéhu titrace chelaton 3 nejprve reaguje s volnymi vapenatymi a horecnatymi kationty
v roztoku a potom dochazi k prechodu nejprve vapenatych kationtli vazanych indikatorem
do komplexu s chelatonem 3. Z dlivodu stability komplexd teprve na druhém misté dochazi
k vytésnéni horfecnatych iont(. Barevny prechod je tedy urcen reakci:

Mgind” + H, Y* - MgY* + Hind® + H*
Tento pfechod v pripadé horciku poskytuje mnohem vyraznéjsi zabarveni, nez v pripadé
vapenatych iontl. Jestlize vzorek sdm neobsahuje ionty Mg2+ nebo jen jejich malé mnozstvi,

je nutno pfi chelatometrické titraci s eriochromovou ¢éerni T zlepSit ostrost barevného
prechodu pfidavkem cheldtu hore¢natého do tlumivého roztoku.

Rusivé vlivy

Stanoveni je ruseno ionty kovu, které reaguji s Chelatonem 3 (Sr, Ba, Zn, Pb, Cd, Mn) nebo
blokuji indikator (Co, Ni, Cu, Al, Fe).



Cinidla

Chelaton 3
Odmeérny roztok o koncentraci 0,05 mol - I"* disodné soli kyseliny ethylendiamintetraoctové
se pripravi z normanalu chelatonu 3 podle navodu.

Standardni roztok hofecnatych iontt

Standardni roztok o koncentraci1 g - I

hofecnatych iontd.

Tlumivy roztok o pH 10

54 g NH4Cl se rozpusti v 100 ml demineralizované vody, ptidava se 350 ml vodného roztoku
amoniaku a doplni se na 500 ml.

Eriochromova cerii T, indikator

Pfipravi se smichanim 0,5 g eriochromové ¢erni T se 100 g NaCl a dobrym rozetfenim.

Postup méreni

1) Odpipetujte 50 ml vzorku

2) Vzorek prevedte do titracni bariky, pridejte 5 ml tlumivého amoniakalniho roztoku

3) Roztok dokonale promichejte.

4) Pridejte tolik indikatoru eriochromové cerni T, aby se roztok zbarvil zifetelné vinové.

5) Zastalého michani titrujte vzorek odmérnym roztokem chelatonu 3 do modrého
zbarveni. Béhem titrace je nutno postupovat pomérné rychle, aby nedoslo
k rozruseni indikatoru, ktery neni ve vodném roztoku pfilis stabilni.

Vypocéet molarni koncentrace vapenatych a horeénatych ionta ve vzorku

Ve -cg, -10°
c(Ca® + Mg?*)=——-cn ——_ [mmol o ]
VO
c(Ca®* + Mg**) molarni koncentrace vapenatych a hofeénatych iontt v mmol - I'*
Cch3 koncentrace odmérného roztoku Chelatonu 3 v mmol - I
Ve spotrebovany objem odm. roztoku Chelatonu 3 do konce titrace v ml

Vo objem vzorku pouzity k analyze v ml



Chelatometrické stanoveni vapniku chelatonem 3

Cinidla

Chelaton 3
Odmeérny roztok o koncentraci 0,05 mol - I~ disodné soli kyseliny ethylendiamintetraoctové
se pripravi z normanalu chelatonu 3 podle navodu.

-1
|

Standardni roztok vapenatych iontt

Standardni roztok o koncentraci 1 g - I vapenatych iontg.
Hydroxid draselny, c (KOH) = 5 mol - I

280 g KOH se rozpusti v demineralizované vodé a po ochlazeni se doplni do 1 litru.

Indikatorova smés
0,25 g murexidu se ptidd k 50 g chloridu sodného a smés se dokonale rozetre.
Kyselina chlorovodikova c(HCl) = 0,1 mol - I

Hydroxid sodny, ¢ (NaOH) = 0,1 mol - I'*

Postup méreni

1) Odpipetujte 100 ml vzorku a zmérte pH roztoku
2) Podle zméfené hodnoty pH roztoku upravte vzorek roztokem kyseliny
chlorovodikové, pfipadné roztokem hydroxidu sodného.
a. Kysely vzorek upravte hydroxidem sodnym v mnozstvi ekvivalentnim ZNKg 5.
b. Ke vzorku s hodnotou KNK45 > nez 5 mmol-I* pridejte ekvivalentni mnozstvi
kyseliny chlorovodikové, vzorek se povarte 3 minuty a ochladte (pfipadné
misto varu nechte vzorek probublat vzduchem).
3) Vzorek prevedte do titra¢ni bariky, pridejte 2 ml roztoku KOH
4) Roztok dokonale promichejte.
5) Pridejte tolik indikatorové smési, aby se roztok zbarvil do zfetelné rizového odstinu
6) Zastalého michani titrujte vzorek odmérnym roztokem chelatonu 3 do fialového
zbarveni. Béhem titrace je nutno postupovat pomérné rychle, aby nedoslo
k rozruseni indikatoru, ktery neni ve vodném roztoku pfilis stabilni.

Vypocet molarni koncentrace vapenatych ionti ve vzorku

Ve -Cyy -10°

v, [ mmol 17 |

c(Ca®")



c(Ca**) molarni koncentrace vapenatych iontd v mmol - I'*

Cchs koncentrace odmérného roztoku Chelatonu 3 v mmol - I
Ve spotfebovany objem odmérného roztoku Chelatonu 3 do konce titrace v ml
Vo objem vzorku pouzity k analyze v ml

Vypocet hmotnostni koncentrace vapenatych iontd ve vzorku

k(Ca?") =c(Ca?)-40,08 |mg-I?]

k(Ca®) hmotnostni koncentrace vapenatych ionttl ve vzorku v mg - I'*

2+ , , ’ . ° -1
c(Ca”’) molarni koncentrace vdpenatych iontd ve vzorku v mmol - |
40,08 molarni hmotnost vapenatého iontu v g - mol™

Chelatometrické stanoveni horciku diferencni metodou

Na zakladé zjisténych koncentraci c(Ca®® + Mg?**) a c(Ca*’) se vypottéte koncentraci
hofecnatych iontll ve vzorku.

Vypocet molarni koncentrace horeénatych iontd ve vzorku

c(Mg?) = c¢(Ca® +Mg®)—c(Ca®) |[mmol-1* |

c(Mg**) molarni koncentrace hote¢natych iontd ve vzorku v mmol - I'*
2 2 L , , v S L o 1
c(Ca’” + Mg~?) molarni koncentrace vapenatych a hofec¢natych iontd v mmol - |
2 S . ’ . o -1
c(Ca”’) molarni koncentrace vapenatych iontd ve vzorku v mmol - |

Vypodet hmotnostni koncentrace horeénatych iontt ve vzorku

k(Mg?) =c(Mg?')-24,305 [mg-I* ]

k(Mg**) hmotnostni koncentrace hofeénatych iontd ve vzorku v mg - I
c(Mg*) moldrni koncentrace hofeénatych iontd ve vzorku v mmol - I'*

24,305 molarni hmotnost hofeénatého iontu v g - mol™



