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Ukolem této prace je paralelni stanoveni hmotnostniho procenta niklu pomoci gravimetrie
(vdzkova analyza) a chelatometrie (odmérna analyza). Vzhledem k ¢asové narocnosti ulohy
dbejte na dodrZovani naznaceného ¢asového planu a dobre si rozvrhnéte pribéh celé prace.
Pro zefektivnéni Vaseho vykonu je vhodné vyuzit pfilozené ilustrace a podrobné nastudovat
poznamky k pouzivani laboratorniho vybaveni. V ndsledujicich odstavcich je popsan
teoreticky zaklad obou pouzZitych metod, chemikalie a vybaveni, které budete v pribéhu
ulohy pouzivat.

Predpoklad pro Uspésné absolvovani vstupniho testu a praci v laboratofi nejen pfi této Uloze
je nastudovani materialu Obecné zaklady prace v analytické laboratori, ktery je dostupny na

webovych strankach Ustavu analytické chemie.

BEZPECNOSTNI POKYNY

1. Pokud je chemikdlie umisténa v digestofi, prace s ni probiha také v digestofi a neni
povoleno jakékoliv jeji prendseni po laboratofi.

2. Pti praci v digestofi je povinné pouzivat ochranné bryle.

3. DuUrazné se nedoporucuje pracovat v laboratornim plasti z umélych ¢i vysoce
hotlavych vladken, napt. polyester.

4. Pokud dojde k rozliti chemikalie je nutné zasaZzenou plochu okamzité uklidit, a to
s ohledem na charakter chemikalie.

5. PFi potfisnéni pokozky, okamiité zahajte oplachovani vodou (obycejnou, nikoliv
destilovanou) a upozornéte asistenta.

6. V pripadé jakéhokoliv Urazu (napf. pofezani o laboratorni nadobi) neprodlené
upozornéte asistenta.

7. Béhem ulohy budete pouzZivat i hoflaviny; vénujte tedy pozornost vystraznym
informacim na obalu chemikdlii. Pokud pracujete s hoflavinou, nepfiblizujte se
k plameni (plynovd varna deska) ani k jinym zdrojim tepla (elektricka topna deska).

8. Nevracejte prebytecné chemikalie po navazovani a odmérovani zpét do zasobnich

lahvi, jelikoz mlize dojit ke kontaminaci.

Pfi poruseni jakéhokoliv z vyse uvedenych pravidel, neuposlechnuti pokynd asistenta nebo
laboranta, nebo pfi narusovani vyuky nevhodnym chovanim mizZete byt z laboratore
vylouceni, a to kdykoliv béhem dne. Ulohu je potom nutné absolvovat znovu v ndhradnim

terminu.


https://uanlch.vscht.cz/files/uzel/0010062/0_Zaklady.pdf?redirected

GRAVIMETRIE (VAZKOVA ANALYZA)

CHEMIKALIE

Kyselina chlorovodikova
[HCI (1:1 V/V)]

Amoniak
[NH3 (1:1 V/V)]

v digestofi

Ziravina

pfi kontaktu s kdzi oplachnout tekouci vodou
rozpousténi vzorku niklu

na laboratornich stolech

pH indikator

rozsah 6,0 (zlutd forma) — 7,6 (modra forma)
davkovani kapatkem (prilozte prst na kapatko a
postupnym uvolnénim davkujte)

v digestori

Ziravina

pri kontaktu s klzi oplachnout tekouci vodou
neutralizace prostredi pred srazenim niklu



Dimetylglyoxim He
[1% v etanolu]

e na laboratornich stolech
e komplexotvorné cinidlo (srazedlo)
e horlavina, nevystavovat otevienému ohni

st

LABORATORNI NADOBI

Filtracni kelimek Odmérnd barikal Kadinka 250 ml

Tycinka? Odmérny valec? Hodinové sklo*

S aad



Baldnek? Nedélena pipeta 50 ml® Exsikator’

Filtracni aparatura

10dmérnd barika je kalibrovdna na doliti (zna¢ka IN). OdméFeni pfesného objemu je
v pfipadé vodnych roztokd dosazeno, kdyz se meniskus kapaliny dotyka rysky vyznacené na
odmérné bance. V pfipadé prekroceni rysky se musi cely postup opakovat, jinak se zanasi
chyba do vysledku (zkresleny koeficient fedéni).

2Tyéinka se vtéto praci vyuzivd jako michadlo, pro odhaleni utajeného varu
a jako ,, davkovaci“ zafizeni. Pri davkovani po tyCince se kapalina lije pomalu na télo tycinky
a stéka do roztoku, kam ma byt naddvkovana. Pri filtraci sraZeniny pouZijte davkovani
po tycince pro vytvoreni celistvého a rovnomérného filtracniho kola¢e srazeniny. Po pouziti
k michdni a jako ochrana proti utajenému varu musi byt tyéinka ponechana v pfisluSném

roztoku.

30dmérny valec je kalibrovan na doliti (zna¢ka IN). Odméfeni pozadovaného objemu
je stejné jako v pfipadé odmérné barnky dosazeno sledovdanim polohy menisku kapaliny
vUci prislusné rysce na stupnici valce.



*Hodinové sklo slouzi jako viko na kadinky a titra¢ni barky pfi tepelné Upravé vzork(. Pokud
ma byt vzorek preveden kvantitativné, je nutné oplachovat i plochu hodinového skla, ktera
byla v kontaktu se vzorkem a jeho parami.

>Baldonek ma tfi zakladni polohy: A (na vrcholu) slouZi k vyfouknuti balénku. Pfi stlaceni
polohy S (ve stfedu pod balénkem) dochazi k nafukovani balénku a vznika podtlak, ktery
tahne sloupec kapaliny do pipety. Poloha E (na strané) naopak pousti vzduch do soustavy,
snizuje podtlak a dochazi k vypousténi kapaliny z pipety. Za Zadnych okolnosti nedrzte
pipetu s nasatou kapalinou a nasazenym balonkem ve vodorovné poloze ani jineotacejte
$pickou vzhlru. Kapalina by mohla natéci do téla baldnku, ¢imZz by doslo k jeho zniceni.
Baldnek staci na pipetu lehce nasadit, nikdy nezasouvejte pipetu hluboko do usti balénku!
Mohlo by dojit k deformaci nasdvaciho systému, pfipadné zlomeni pipety a kompletnimu

zni¢eni baldnku.

bpipeta je kalibrovana na wyliti (zna¢ka EX), tzn. kapalina vypu$ténd z pipety zaujima
naméreny objem a kapky zbylé uvnitf po uplynuti vytokové doby nikdy nevyklepavejte. Pro
spravné davkovani drite pipetu v uhlu 45° oproti sténé kadinky. Pfed pouZitim pipetu
proplachnéte destilovanou vodou (celé télo) a nasledné provedte vyplach nékolika mililitry

vzorku (vylejte do odpadni banky). Tim zamezite moznym kontaminacim.

7Exsikator slouZi k temperovani filtracnich kelimk(. Exsikdtor nesmi ztistat dlouho otevieny,
snazte se minimalizovat expozici vnitfniho prostredi okolni vlhkosti. Zabrus vika je namazan
specidlnim tukem, proto viko nikdy nepokladejte zabrusem na stdl, ¢i jinou pracovni plochu.
Viko exsikatoru obratte a opfete o madlo a hranu. Pfi prenosu exsikatoru jej drite pod
hmatnikem obé&ma rukama.

8Pro promyvani vytahnéte pist injekéni stfikacky a nasadte ji spolu s gumovou hadi¢kou na
sklenénou stficku. Pokud se vam zda manipulace se stfikackou nepraktickd, mlzete foukat
vzduch do stficky usty.

PRAKTICKE POZNAMKY

1. Do susarny neumistujte Zadné laboratorni nadobi, kromé filtracnich kelimkd. Pokud
chcete nadobi vysusit, pouzijte na oplach ethanol a sklo nechte stat volné na stole.

2. Analytické vahy jsou umistény ve vahovné mimo laboratof D, na hlavni chodbé mezi
laboratofemi B a C. Poznamenejte si kdd vahovny a pracujte pouze na vahach uréenych
pro laboratof D. Kazdé vahy maji svou nepfresnost, proto si pro celou ulohu vyberte
pouze jedny. Prispévek chyby do méreni pak bude stejny a nedojde ke zkresleni
vysledku.

3. Vzorek a ostatni chemikalie navazujte na lodicku (hmotnost lodicky vytarujte), a to
diferencné. Po navazeni presypte vzorek do pracovni nadoby a opét zvazte lodicku se
zbytkem chemikalie. Odectéte hodnotu prvniho vazeni a zbytkového vazeni. Vysledna

hodnota je vase realnd navazka.



TEORIE VAZKOVE ANALYZY (GRAVIMETRIE)

Gravimetrie patfi mezi selektivni neinstrumentdalni analytické metody. Zakladnim principem
je prevedeni vzorku na malo rozpustnou srazeninu (vylucovaci forma) a nasledné upraveni
této srazeniny na formu k vazeni, kterd musi mit, vzhledem k analytickym vypoctim, presné
definované sloZeni. Selektivita metody se odviji od zvolenych podminek a pouZitého
srazedla. U anorganickych srazedel, jako jsou napfiklad sulfan, nebo kyselina sirova,
musi byt vyluéovaci forma prevedena na formu kvazeni. U organickych srazedel
(dimetylglyoxim a 8-chinolinol) je vylu¢ovaci forma vétSinou totoznd s formou k vazeni.
Diky selektivité metody lze stanovovat ionty jednoho prvku i ve sloZitéjSich matricich.
V rdmci této laboratorni dlohy se viak stanovuji ionty Ni%* z jednoduché matrice.

Srazeniny rozdélujeme na dvé formy: krystalickou a amorfni. Krystalicka forma je pro analyzu
od podminek srazeni. SraZeci Cinidlo se zpravidla pfidava po davkach za pomalého michani.
V mnoha pfipadech se nechdvd sraZenina zrat. Tento proces umoziuje srazeniné se ,zabalit”

(rekrystalizovat), diky ¢emuz je sndze filtrovatelna a zvySuje se tim i jeji Cistota.

V dalsim kroku je nutné oddélit srazeninu od matecného roztoku. Filtrovat srazeninu
Ize pres filtracni papir, nebo pomoci filtracnich kelimkd. Vzhledem k tomu, Ze srazeninu niklu
neni potfeba Zihat, bude filtrace probihat pres filtracni kelimek za sniZzeného tlaku.
Po vysuseni kelimk( se sraZeninou do konstantni hmotnosti se pomoci vypoctl stanovi
hmotnostni procento sledovaného prvku ve slouceniné.

V této praci bude srazeni probihat pomoci dimetylglyoximu za vzniku ¢erveného komplexu
bis(diacetyldioximato)nikelnatého:

Ni?* + 2 CaHgN202 + 2 NHz — (CaH7N202)Ni + 2 NHa*

PRACOVNIi POSTUP

Pfiprava filtracnich kelimka

Vsusdrné jsou umistény Petriho misky s oplachnutymi filtracnimi kelimky (vidy 3 ks).
Kelimky zlstanou v susarné celé dopoledne, resp. do chvile, neZ vdm budou zrat vSechny
srazeniny na elektrické plotné (popsano dale). Praci je nutné dobre nacasovat. SraZenina
zraje 30 minut, cozZ je stejnd doba, po jakou se kelimky musi temperovat v exsikatoru. Pokud
tedy kelimky vyndate ze susarny vcas, mlzete po jejich zvazeni hned filtrovat. Pokud si
nejste jisti, zeptejte se asistenta a dbejte jeho pokynu.

Poznamka: Po kazdém casovém intervalu v susarné musite umistit kelimky do exsikatoru
alespont na pudl hodiny. V susarné je 120 °C, a pokud vystavite kelimek teplotnimu Soku,
mohl by prasknout. Temperovanim v exsikatoru také zamezite kondenzaci vzdusné vlhkosti



ve frité. Manipulujte s kelimky pouze klestémi az do okamziku, dokud nebudete filtrovat
srazeniny, jinak mlze dojit ke zkresleni vysledkl zanesenim vlhkosti a necistot z pokozky
rukou.

Pfiprava srazeniny

Do kadinky navazte 0,5g az 0,6 g vzorku. V digestofi si do odmérného vdlce odlijte
20 ml zfedéné HCI (1:1 V/V). Kyselinu pomalu pfidavejte ke vzorku a michejte. Vznikne Ciry
zeleny roztok. Pokud je vzorek Sedy a zakaleny, umistéte kdadinku opatfenou hodinovym
sklem na plynovou plotnu. Roztok zahfivejte do doby, nez zezelena a vycefi se.

Ciry roztok se kvantitativné prevede do 250ml odmérné barky (pokud jste vzorek zahfivali,
nezapomerite oplachnout stény kadinky a sklo) a doplini se destilovanou vodou po rysku. Pro
vlastni stanoveni pipetujte 50 ml vzorku do 250ml kadinky a doplite pfiblizné na 100 ml.
Takto pripravte celkem 3 kadinky s roztoky.

Pro indikaci pH roztoku (Obr. 1) se pouzivd bromthymolova modf. Do kazdé kadinky pridejte
3 kapky indikatoru (pokud pridate méné, nebo vice, budou se lisit v intenzité zabarveni, ale
vlastni stanoveni nebude ovlivnéno) a neutralizujte amoniakem na pH = 7,5. Ideadlné by mél
mit roztok svétle modrou barvu (Obr. 2). Pokud se roztok zabarvi do tmavé modré, mizete
pridat par kapek HCI. Tento krok vSak provedte v pfipadé nutnosti pouze jednou, ¢imz
zamezite zbyteCnému presoleni roztoku.

Tip: Barevna zména je pomérné rychld. Pridavejte amoniak po tyCince a roztok michejte.

Pokud po pridani amoniaku zlistava modra stopa za kapkou, znadi to, Ze se blizite k pH = 7.

55 6,0 6,5

Obr. 1 - Zbarveni roztoku s bromthymolovou modri prijednotlivych stupnich pH

Obr. 2 - Barevnd Skdla roztoku priidedlnim lehce zdsaditém pH

Neutralizovany roztok zahfivejte 20-30 minut na varné desce na 50-60° C (kadinku
s roztokem udrzite vruce) a pridejte 20 ml dimetylglyoximu. Glyoxim je hoflavina, do
kadinky ho zodmérného valce davkujte na pracovnim stole, nikolivv digestofi v blizkosti
plamene. Glyoxim pfidavejte po ¢astech po tyCince, opatrné a pomalu michejte a pozorujte
vznik objemné Eervené srazeniny. Po pfidani srazedla presunte kadinku na elektrickou plotnu



a nechte srazeninu zrat nejméné 30 minut. Mezi zah¥ivanim, pfidanim srazedla a umisténim
na plotnu by mély byt minimalni ¢asové prodlevy — roztok nesmi vychladnout.

Tip: Keliminaci prodlev mezi kroky je dobré srazet vzorky postupné, ne pro vSechna ftfi
stanoveni soucasné. Neutralizovany roztok umistéte na plynovou desku a odmérte
si na laboratornim stole 20 ml sraZedla. Poté sundejte kadinku ztopné desky,
pfidejte sraZzedlo a umistéte kadinku zpét na elektrickou topnou desku. Pro udrzeni ¢asové
posloupnosti filtrujte jako prvni srazeninu, kterd je nejdéle na topné desce.

Pied filtraci musite mit k dispozici nasledujici:

e suché a zvaZzené kelimky

e zralé srazeniny

e sklenénou stficku

e teplou destilovanou vodu na promyvani (spotfeba na celou praci je zhruba 300 ml
teplé destilované vody, dohodnéte se ve dvojicich a velkou kadinku s destilovanou
vodou umistéte na elektrickou desku 10-15 minut pred zahajenim filtrace)

Filtrace a suseni

Filtrani aparaturu pfipojte k vodni vyvévé a nasadte filtracni kelimek (podtlak vdm pomuize
kelimek sprdvné umistit do hrdla). Roztok se srazeninou nalévejte do kelimku po tycince a
vytvorte kompaktni filtracni kola¢. Tim dojde ke zvySeni Ucinnosti filtrace. Maximalni objem
roztoku ve filtraénim kelimku je do poloviny jeho vySky. Poté, co zfiltrujete cely objem
kadinky, teplou vodou ze stficky oplachnéte stény kadinky (3x) a tycCinku. Odpojte aparaturu
od vyvévy, vyjméte kelimek a umistéte zpét do susarny (od této chvile opét manipulujte
s kelimkem pouze klestémi). Cely proces opakujte i pro zbyvajici dvé srazeniny.

Poznamenejte si €as vloZeni posledniho kelimku do susarny. Po hodiné kelimky vyndejte,
umistéte na 30 minut do exsikatoru a poté zvazte. Tento proces opakujte, dokud kelimky
nedosdhnout konstantni hmotnosti (tj. dvé po sobé jdouci vazeni kelimku se lisi o méné
nez 0,5 mg = 0,0005 g).

Poznamka: Pri filtraci muaze vzorek ,propadnout” pres fritu do odpadniho filtratu.
Pokud mate ve filtracni nadobé pouze filtrat ze vzorku, se kterym pravé pracujete, mizete
ho wvratit zpét do kadinky a znovu Zfiltrovat. V pfipadé, Ze filtrujete napftiklad
uz treti vzorek a filtrdt po prvnim a druhém jste nechali v nadobé, filtraci jiz opakovat nelze
(z divodu mozné kontaminace zbytky z predchozich krok(l). Doporucuje se tedy wylit filtrat
po dokonceni jednotlivych filtraci. V pfipadé nejasnosti se obratte na asistenta.

VYPOCET
M(srazenina) = 288,94 g-mol~*
M(Ni) = 58,6934 g-mol

Vysledek uvedte v hmotnostnich procentech niklu.
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CHELATOMETRIE (ODMERNA ANALYZA)

CHEMIKALIE

Chelaton 3
[Na2EDTA]

na laboratornich stolech

disodna sul kyseliny ethylendiamintetraoctové
(Na2EDTA; Naz2H2Y; C10H16N2Na20s)

priprava titracniho Cinidla

0,2M
CHELATON 3

Chlorid olovnaty
[PbCl3] ve vahovné
tanoveni koncentrace titracniho roztoku
. S
M =278,1 g-mol*

Kyselina dusi¢nd
[HNOs3; ¢ =1 mol-I1]
e v digestofi
e Ziravina - pfi kontaktu s kizi oplachnout tekouci vodou




Xylenolova oranz

e na laboratornich stolech
e indikator pro stanoveni koncentrace titra¢niho roztoku

Hexamethylentetramin

e na laboratornich stolech
e téZ urotropin
e udrZeni pH

O &

o v digestori
e Ziravina - pfi kontaktu s kizi oplachnout tekouci vodou
e rozpousténi vzorku niklu

@f@

Kyselina chlorovodikova
[HCI; 1:1 V/V]
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Amonny tlumic
e v digestori
e Uprava pH pred titraci vzorku

Murexid

e na laboratornich stolech
e indikator pfi titraci vzorku

11



LABORATORNI NADOBI

Tycinka Titracni barika Hodinové sklo

Zasobni valec Byreta?!

1Byretu pred zahdjenim titrace promyjte destilovanou vodou a nasledné roztokem,
kterym budete titrovat (Na2EDTA ze zdsobniho vdlce). Roztoky do byrety nalévejte z kadinky
pro usnadnéni manipulace. Pokud pouzivate nalevku, nezapomernte

ji pfed zahajenim titrace sundat z byrety.
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TEORIE ODMERNE ANALYZY (CHELATOMETRIE)

Odmérnd analyza funguje na zakladé reakce titracniho cinidla a stanovované latky,

popfipadé s pomocnym cinidlem.
Podle charakteru reakce mizZzeme chelatometrické stanoveni rozdélit na:

e neutralizacni (acidi- a alkalimetrie)
e oxidacné-redukéni (mangano- a jodometrie)
e komplexometrické (chelatometrie)

e sraZeci (argentometrie)

Pro vlastni stanoveni je nutné znadt molarni poméry probihajicich reakci a presnou
koncentraci titraéniho Cinidla. Pridavanim titracniho Cinidla do roztoku dochazi k posunu
celého systému smérem k bodu ekvivalence. Bod ekvivalence je moment, ve kterém dochazi
ke spotfebovani veSkerého vzorku a titracni Cinidlo se jiz dale nemd na co vazat.
V pfipadé molarniho poméru 1:1 plati:

n(M) = n(titracni Cinidlo)

Bod ekvivalence mizeme detekovat pomoci zmény barvy roztoku, zmény barvy indikatoru,
nebo zmény potencidlu na  elektroddch v pfipadé instrumentalnich metod.
Po dosaZzeni bodu ekvivalence nasleduje ukonceni titrace a zaznamendva se spotfeba
titraéniho cinidla (objem). Cim men$i je objemova spotfeba mezi bodem ekvivalence a
koncem titrace, tim presnéjsi stanoveni je.

Ptiklad: Pozorujete barevnou zménu v bodé ekvivalence, ale do titrovaného roztoku spadne
kapka cinidla navic. Tim dochdzi k zaneseni chyby do vysledku, protoZe spotfebovany objem
vbodé ekvivalence a v momenté konce titrace (uzavieni byrety) neni stejny.
Proto je vhodné stanoveni opakovat vicekrat.

13



Vzhledem k zaméreni laboratorni ulohy se text dale vénuje komplexometrickym reakcim,
specialné chelatometrii.

Komplexometrické reakce jsou zaloZeny na tvorbé malo disociovanych a ve vodé dobre
rozpustnych komplext kovl. V pfipadé této laboratorni ulohy je komplexotvornym titracnim
¢inidlem disodna sul kyseliny etylendiamintetraoctové (NazH2Y, Na2EDTA — Obr.3; obchodni
nazev Chelaton 3).

¢ “uo Hﬁ
01)*

Obr. 3 —strukturni vzorec NaxHzY

Disociace NazH.Y je znazornéna v nasledujicich rovnicich:

pro pH 2-7 NazH2Y — 2 Na* + HoY?
pro pH 6-11 NaxH2Y = 2 Na* + HY3+H*
pro pH > 10 NaxH2Y = 2 Na* + Y4+2H*

Schémata disociace ukazuji, Ze koncentrace H* ovliviiuje rovnovdhu reakce. Proto je tfeba
do roztoku ptidavat pufr. Tento jev lIze vSak také vyuZit pfi stanoveni dvou a vice kovu

v jednom roztoku pfi rizném pH.

Barevnd zména v bodé ekvivalence u chelatometrie je zplsobena tim, Ze titracni Cinidlo
navaze vSechny volné ionty kovu a poté zaCne tvofit komplex s ionty vazanymi
v metalochromnim indikatoru. Zakladnim predpokladem je, Ze komplex tvoreny iontem kovu
a titracnim cinidlem je stabilnéjsi, nez komplex tvofeny iontem kovu a metalochromnim

indikdtorem, a Ze barevny pfechod mezi Mind™ a Hind?" je dostate¢né markantni.
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PRACOVNI POSTUP

Stanoveni koncentrace titra¢niho cinidla

Nejdfive si pfipravte zasobni roztok Na,EDTA o koncentraci 0,02 mol-It. Do zasobniho valce
odpipetujte 50 ml NaEDTA a dolijte destilovanou vodou na objem 500 ml.

Zasobni roztok promichejte.

Vdalsim kroku je nutné stanovit presnou koncentraci (titr) zasobniho roztoku.
Titr stanovte celkem 3x. Do titra¢ni banky diferen¢né navazte 0,12 g PbCl. a pridejte 50 ml
destilované vody, okyselte 2 aZ 3 kapkami HNO3. Roztok nechte projit varem
na plynové topné desce (vycCkejte, dokud se veskery chlorid Uplné nerozpusti) a poté dolejte
dalSich 50 ml destilované vody. Do zchladlého roztoku pridejte indikator xylenolovou oranz
a po malych ¢astech davkujte hexamethylentetramin (urotropin). Roztok by se mél zbarvit
do ¢ervenofialova (Obr. 4).

Vypocitanou koncentraci titra¢niho cinidla budete potfebovat pro vypocet hmotnostnich

procent niklu pfi samotném stanoveni.
Pozor! Pokud je roztok po pfidani urotropinu zakaleny, pfidejte jeSté par kapek HNO3.

Titraci provadéjte vasim zasobnim roztokem do Cisté Zlutého zbarveni (Obr. 5). Pokud si
nejste jisti koncem titrace, zapiSte si aktualni spotfebu a pfidejte urotropin. KdyZ se barva
roztoku nemeéni, titrace je u konce.

Pozor! Barevnda zména neni okamzZita, proto titracni Ccinidlo pridavejte po kapkach
a roztokem stale michejte. Casova prodleva barevné zmény se pohybuje v fadech jednotek

vtefin.

Obr. 4 - Barevnd skala roztoku po pfiddni urotropinu pred titraci

Obr. 5 - Barevnd $kdla po dokonceni titrace
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Stanoveni koncentrace titracniho cinidla

Celkové budete stanoveni provadét 3x. Prvni navazku 0,2 az 0,3 g vzorku navazte diferencné
do titracni banky a pfidejte 2—5 ml destilované vody. Postupné rozpoustéjte HCI (pfidavejte,
dokud roztok péni) a poté roztok kratce povaite na plynové desce (nezapomente na
hodinové sklo). Nechte vychladnout na laboratorni teplotu. Oplachnéte stény a spodni
stranu hodinového skla zpét do titracni banky a pfidejte 50 ml destilované vody. Upravte pH
roztoku amonnym tlumi¢em do svétle modrého zbarveni (Obr. 6).

Obr. 6 - Barevnd $kdla roztoku priidedlnim lehce zdsaditém pH

Doplrite dal$ich 50 ml destilované vody a pfidejte indikator murexid. Zluty (Obr. 7) iry
roztok titrujte do cervenofialového zbarveni (Obr. 8). V blizkosti bodu ekvivalence dojde
k zhnédnuti roztoku. Pfi pozorovani tohoto prechodu se doporuéuje uzavfit byretu a roztok
michat minimalné po dobu 5 aZ 10 sekund (¢asovd prodleva barevné zmény je pomérné
dlouha). Pokud se zabarveni neméni, pridejte dalSi kapku titraéniho cinidla a proces
opakujte, dokud roztok nezeZloutne. Pokud si nejste jisti koncem titrace, zapiSte si spotiebu
a pridejte dalsi kapku. V pfipadé, Ze roztok uz barvu neméni, posledni zapsand hodnota
odpovida konci titrace. Pokud pozorujete barevnou zménu, opét si zapiSte spotiebu a
pridejte dalSi kapku titra¢niho Cinidla.

DalSi dvé navazky vzorku volte tak, aby spotteba titraéniho ¢inidla byla 25 ml. Tedy pokud je
napriklad pro prvni navdzku m: = 0,2300 g spotfeba titracniho Cinidla V1= 17,2 ml, pro dalsi
titraci je potfeba navazit 0,3343 g vzorku.

Obr. 7 - Barevna skdla roztoku po priddani murexidu pred titraci

Obr. 8 - Barevnd Skdla po dokonceni titrace
VYPOCET
M(PbCl2) = 278,1 g-mol™*
M(Ni) = 58,6934 g-mol*

Vysledek uvedte v hmotnostnich procentech niklu.
Pii vypoctech pramérujte az finalni vysledky, nikdy ne mezivypocty.

Vsechna ¢isla zaokrouhlujte na 4 desetinna mista, vysledna procenta na 2 desetinna mista.
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