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Laboratérne cvicenia z analytickej chémie

1 UVOD

Analyticka chémia je vedny odbor, ktory sa zaobera skumanim zloZenia latok a ma Siroké pouzitie
v mnohych odvetviach. V potravinarstve sa stanovuje kvalita potravinovych &lankov, v medicine analyzuje
biologicky material, v strojarstve overuje kvalita materidlov, v geoldgii hodnoti zloZenie rud,
nenahraditefné miesto ma v kriminalistike, archeoldgii, pri vystupnej kontrole lie€iv a v mnohych inych
oblastiach kazdodenného Zivota. Vyuziva poznatky anorganickej, organickej a fyzikalnej chémie, ale aj
fyziky a dalSich vednych odborov. VSetky prace spojené s analytickym rozborom vyzaduju rozsiahle
vedomosti zo vSeobecnej chémie.

Analyzuju sa vzorky vSetkych skupenstiev. M6zeme uskuto€nit celkovu analyzu (zistujeme vSetky zlozky
neznamej latky), alebo d&iastocnu analyzu (zistujeme jednu zloZku neznamej vzorky, napr. fosfor
v hnojivach, cukor v krvi a podobne).

Analyticku chémiu rozdefujeme na kvalitativhu a kvantitativhu. Kvalitativnhou analyzou urlujeme, aké
zlozky ( ich vzajomny pomer a zastupenie ) su obsiahnuté v analyzovanej vzorke a kvantitativhou
analyzou urCujeme ich mnozstvo, resp. koncentraciu hfadanej zloZky.

Niektoré analyzy sa daju uskutoCnit’ velmi jednoducho pomocou skumavky, kahana a pipety, iné vyZaduju
Zlozité pristroje. Pri analyze neznamej vzorky sa uplatiuji metédy chemické, fyzikalne
a fyzikalnochemické. Vyvoj analytickej chémie speje jednoznacne kinstrumentalnej t.,j. pristrojovej
analyze. Predkladany ucebny text ma za ulohu oboznamit Studentov chemickych odborov na
pedagogickych fakultach so zakladnymi, bezne pouzivanymi analytickymi metédami a posluzit ako navod
pri ziskavani praktickej zruénosti v analytickom laboratériu. Napriek tomu, Ze analyticka chémia ako
samostatny odbor sa na strednych Skolach (okrem odborne zameranych) nevyuduje, je pre buduceho
ucitela uzito€né ziskat’ informéciu a urCitd zruénost v tejto oblasti. Z uvedenych dévodov nebolo nasim
cielom podat vy&erpavajucu a uplnu informaciu, ale poskytnut buducemu odbornikovi vyber optimalnych
nazornych experimentalnych prac.

Navody kopiruju bezny semester, ktory v priemere trva dvanast’ tyZzdfiov, a su rozdelené na dve zakladné
Casti — kvalitativnu analyzu a kvantitativnu analyzu vazkovu a odmernu. Indtrumentdlna analyza je
suc€astou laboratérnych cvi€eni aj ostatnych odborov chémie a Studenti sa s jej metodikami stretavaju pri
Studiu fyzikalnej chémie, anorganickej chémie a pod.

2 ZASADY BEZPECNOSTI PRACE V CHEMICKOM LABORATORIU

2.1 OCHRANA ZDRAVIA PRACOVNIKOV

Chemickeé latky pouzivané v chemickych laboratériach a na inych chemickych pracoviskach predstavuju
Specificky zdroj ohrozenia zdravia. Je preto v zaujme pracovnikov tychto pracovisk, aby sa pred
Skodlivym u€inkom chemickych latok intenzivne chranili.

Chemici su pri praci ohrozeni dvojakym spdsobom:

Chronickym uc€inkom latok, ¢o je spdsobené tym, Ze pracovnik je dlhodobo vystaveny ucinku chemickych
latok v malych koncentraciach. Tento uc€inok sa méze prejavit €asto az po niekolkych rokoch. Chemicka
latka sa mbze v organizme kumulovat, pripadne vyvolat alergicku reakciu a pod.

Laboratérne urazy su spdsobené akutnym ucinkom chemickych latok, napr. otravou, popaleninami
tepelnymi alebo pdsobenim Zieravin, urazy porezanim a pri inych nehodach.

Pri¢iny ohrozenia zdravia pri vyuébe v Studentskych laboratériach a v technickych prevadzkovych
laboratériach su zvy€ajne odliSné a zavisia od zamerania a naro¢nosti uskutoénenych experimentov .

V Studentskom laboratériu je najéastejSou priginou ohrozenia zdravia neskisenost $tudentov. Studenti
danu pracu vykonavaju po prvykrat, v asovom obmedzeni, bez praktickych skusenosti, ¢o mbze
predstavovat urCity stres. To vedie zvy€ajne CastejSie k urazom ako ku chronickému pdsobeniu
chemickych latok na organizmus, pretoze Studenti su vystaveni G¢inkom chemikalii iba v obmedzenom
Case pocas laboratérnych cviceni.

V technickych a prevadzkovych laboratériach sa zvyCajne pracovna naplii nemeni, zamestnanci su
skuseni a vykonavaju laboratornu Cinnost pravidelne a rutinne. Urazy z neskusenosti su preto na



takychto pracoviskach zriedkavé. Treba vSak podotknut, Ze prave z dlhodobej rutinnej laboratérnej
¢innosti dochadza k rbznym nepredvidanym urazom, nakolko sa mechanicky preberaju urcité navyky,
ktoré niekedy zapri€inuju znaéné chyby stanovenia. Zamestnanci su zvyCajne dlhodobo vystaveni aj
ucinkom urcitych chemickych latok a ohrozenie zdravia v dosledku chronického pésobenia chemikalii je
u nich vysSie.

VSeobecné zasady spravania sa v chemickom laboratoriu

Chemické laboratérium je pracovisko, na ktorom musia byt dodrziavané niektoré zakladné pravidla
bezpelnosti pri praci, aby sa nezvysovalo riziko ohrozenia zdravia.

Pracovny odev a obuv

Zakladnou podmienkou bezpec€nosti pri praci v chemickom laboratériu je pouzivanie pracovného odevu
a obuvi. Odev a obuv sluZi ako ochrana pri nahodnom postriekani chemickou latkou, nesmie v8ak byt
prekazkou pri praci. Nebezpecnou su€astou odevu mézu byt volne vlajuce rukavy alebo iné sucasti,
ktorymi méZeme nahodne zhodit nadoby z pracovného stola. NajvhodnejSia pracovna obuv je uzavreta, z
koZe alebo z umelych nesavych materialov, na nizkom podpéatku. Nevhodné su otvorené sandale, ktoré
nechrania pred agresivnymi ucinkami rozliatych chemikalii, pripadne obuv zo savych materidlov, ktora
predlzuje pdsobenie chemikalie na pokozku nohy. Vysoké podpatky zvy$uju riziko Urazu pri pokiznuti
alebo podvrtnuti nohy.

Ochrana o¢i

Kontaktné SoSovky su pri praci v chemickom laboratériu nevhodné, vzhfadom na to, Zze mézu pohlcovat
chemické latky z ovzdu$ia atym predlZzovat a zvySovat drazdivy ucinok na oci. Dioptrické okuliare
v Ziadnom pripade nenahradzuju ochranné okuliare, ktoré su prispésobené na ochranu oci aj z bokov
a su z nerozbitného skla. Preto pri potencialnom nebezpeéenstve ohrozenia zraku pouzivame ochranné
okuliare alebo ochranny §tit.

Jedlo a pitie v laboratériu

Riziko otravy pri nahodnom poZiti chemikalie je velmi velké a preto plati prisny zakaz jedenia a pitia
v chemickom laboratériu. Na pripravu jedal je zakazané pouzivat chemické sklo, pripadne skladovat
napoje a potraviny v chladni¢kach spolu s chemikaliami.

FajCenie v laboratériu

FajCenie predstavuje velké riziko poziaru a preto je pri praci v laboratériu prisne zakazané. Okrem toho
sa pri fajéeni zvySuje riziko otravy, pretoze cigarety polozené na pracovnom stole mézu adsorbovat
nahodne rozliate chemikalie alebo toxické latky z ovzduSia. V sucasnosti je schvaleny zakaz fajCenia
v celom arealy Skoly.

Kozmetické pripravky

Pouzivanie kozmetickych pripravkov pri praci v laboratériu predstavuje riziko dréaZzdenia pokozky.
Kozmetické pripravky mozu ufahCovat prienik chemickych latok pokoZzkou pripadne adsorbovat
chemikalie z ovzdus$ia a vyvolavat' tak napr. alergické reakcie. Nebezpecenstvo urazu predstavuju pri
praci v laboratériu aj dlhé volne vlajuce vlasy.

Cudzie osoby v laboratériu

Riziko nehody v laboratériu predstavuju aj navstevy cudzich osbb, pretoze odputavaju pozornost
a sustredenost’ pracovnika. Okrem toho aj cudzia osoba je vystavena nebezpelenstvu Urazu, vzhfadom
na to, ze nie je informovana a poucena o rizikach prace na chemickom pracovisku. Aj sluzobné navstevy,
napr. opravar pristrojov, musia byt poucené o riziku prace v chemickom laboratériu a zvy€ajne sa im
pocas ich pritomnosti venuje pracovnik laboratéria, ktory sa stara o ich bezpec¢nost.

Najcastejsie laboratorne nehody a prva pomoc

Urazy pri praci so sklom. Tieto Urazy sa najéastejie vyskytuju prave v Studentskych laboratériach.
Zvy€&ajne k nim dochadza pri nasadzovani teplomerov a sklenenych trubi€iek do previtanych zatok alebo
gumenych hadic.

Prva pomoc: NajdélezZitejSou zasadou pri akomkolvek uraze je zachovat' klud, pokoj a rozvahu. Pri uraze
porezanim zistime najprv rozsah poranenia a v pripade, Ze v rane je kus skla, odstranime ho sterilnou
pinzetou.



Malé rany vydezinfikujeme a obviazeme steriinym obvazom. Vaésie trzné alebo rezné rany vyZaduju
predovSetkym zastavenie krvacania. Krvacanie zo zily (krv vyteka plynulym prddom) zastavujeme
priamym stlaCenim rany prstami alebo tlakom dlane cez sterilny obvazovy material a priloZenim tlakového
obvazu. Prietok krvi sa nesmie prerusit Uplne. Pri krvacani z velkych tepien (krv pulzujuco strieka) sa
pokusime obmedzit krvacanie nepriamym stlaenim tepny v tlakovom bode, ¢o najblizSie k rane. Tlakovy
obvaz umiestnime medzi ranou a srdcom maximalne vSak na dobu 15 minat. Je nevyhnutné okamzite
vyhladat lekarsku pomoc.

Poleptanie Zieravinami. Postriekanie Zieravinami, t.j. silnymi kyselinami a zdsadami, je beznym urazom
v chemickom laboratériu. Uginok tychto latok je lokalny, drazdia pokozku a sliznice dychacich ciest. Pri
manipulacii so zieravinami je nutné pouzivat ochranny odev a rukavice, pripadne stit. Poleptanie sa
prejavuje bolestou sprevadzanou zacervenanim az vznikom pluzgierov a nekr6z na pokozke. Vo vaznych
pripadoch dochadza az k Soku. Vo v8eobecnosti sa poleptanie kyselinou povaZuje za menej vazne,
pretoZe na rozdiel od zasad, kyseliny zrazaju bielkoviny a spésobuju tzv. koagulaéné nekrdzy, ktoré su
povrchové a lah8ie sa hoja a oSetruju. Koncentrované zsady bielkoviny rozpustaju a pritom prenikaju
hiboko do zdravého tkaniva. Hojenie takychto ran je zdihavé a pomalé, asto zanechava hiboké
a deformujuce jazvy.

Prva pomoc: Pri postriekani Zieravinami postihnuté miesto umyvame priudom vody, premoceny odev
a obuv bez zabran okamzite vyzleCieme, mézu rozhodovat aj sekundy. V pripade poleptania vacésieho
rozsahu prekryjeme miesto sterilnou raskou a vyhladame odborné osetrenie. Kvapalné a tuhé Zieravé
chemické latky, ktoré sa dostali do oka, okamzite vyplachujeme prudom vody. Rychly zasah ¢asto
rozhoduje o zachrane zraku. Nikdy sa nepokuSame o neutralizaciu kyseliny alebo zasady!

Popalenie a obarenie. Mnohé nehody v laboratériu vedu k popaleniu alebo obareniu sa. Pritom méze ist
o priamy kontakt s plamefom kahana, 3piralou elektrospotrebi¢a alebo uraz v désledku vzplanutia
horfavych par a kvapalin, vybuchu pri nespravnej manipulacii so zariadeniami pod tlakom, utajeny var
a pod.

Prvé pomoc: Z rozsahu a hibky popaleniny mdéZeme odhadnut aj jej zavaznost. Rozoznavame viacero
stupfiov popalenin (povrchové, stredne hiboké a hlboké), ktoré je vSak niekedy tazké rozlisit. Velké
popaleniny urcite zahifiaju vSetky stupne a mézu viest u postihnutého k Soku. Pri poskytnuti prvej pomoci
sa odporuca nasledovny postup:

* zastavit pdsobenie tepla, resp. prudu,

chladit popalené miesto studenou vodou, pripadne fadom,
nedotykat' sa popaleného miesta bez pouzitia steriiného materialu,
nestrhavat priSkvareny odev, neprikladat zasypy a masti,

tekutiny podavat len obmedzene, nikdy nepodavat alkohol ani kavu,

LS S .

ak je postihnuty v bezvedomi, uvolnit dychanie a za&at' s ozivovanim,
* zabezpedit lekarsku pomoc.

Otravy chemickymi latkami. Pri beznom zahrievani, rozliati, pri neuzatvoreni zasobnej nadoby, v priebehu
reakcie, pri horeni a pod. sa méze vytvarat oblak par a plynov uvolfiujucich sa do priestoru laboratdria.
ZvySena koncentracia par alebo plynov mdéze vyvolat otravu vdychnutim, inhalaciou. Otravy mézu byt
vyvolané aj nahodnym alebo Umyselnym pozitim chemickych latok, pripadne prienikom Skodlivej latky
cez pokozku alebo sliznicu pri neopatrnej manipulacii.

Prva pomoc: Postihnutého vyvedieme zo zamoreného miesta a ked je pri vedomi snazime sa zistit akou
latkou sa otravil. Ak je to mozné, zabezpedime jej zvysok, zistime dizku expozicie latky, pripadne dalsie
Udaje, ktoré poskytneme lekarovi. V pripade, Ze postihnuty je v bezvedomi, ulozime ho do stabilizovanej
polohy na boku, zabezpe€ime mu dostatok Cerstvého vzduchu a okamzitu lekarsku pomoc. Pri poziti
Skodlivej latky sa snazime zriedit obsah Zaludka pitim vody alebo vyvolame zvracanie. Zvracanie sa
nesmie vyvolavat pri poZiti kyselin, zasad, benzinu, petroleja, pri kf€och, pri tehotenstve a pri celkove
zlom zdravotnom stave postihnutého. V Ziadnom pripade nepodcenujeme lekarske vySetrenie ani vtedy,
ked priznaky otravy su len nepatrné.



2.2 VEDENIE LABORATORNEHO PROTOKOLU

Na cviCenie prichadzaju Studenti riadne pripraveni. Priprava sa sklada z preStudovania navodov cvi¢enia
zadaného ucitefom na predchadzajucej hodine, vypracovania ulohy, chemickych vypoctov, chemickych
rovnic alebo laboratérneho protokolu.

Studenti si vedu vlastng, prehladné zéznamy do pracovného zo$ita. Aj chybny zaznam musi byt
Citatelny, aby sa k nemu dalo spatne vratit. Kazda nova uloha musi byt zapisana na novej strane
a zaznamy jednotlivych stanoveni a cvi€eni slizia Studentom ako podklad pre vypracovanie protokolu.

Protokol je potrebné vypracovat na dvojharok papiera velkosti A4 bez linajok. Prva strana ma obsahovat
nasledovné udaje:

*
*
*
*
*

nazov prace

meno a priezvisko Studenta
Studijny odbor

poradové €islo cvi¢enia

datum cvienia a datum odovzdania protokolu.

Vypracovany protokol musi obsahovat’

*
*
*
*
*

*

nazov ulohy

teoretické principy
pracovny postup
ziskané vysledky merani
vypocet

zaver.

Ak spracovanie vysledkov merani vyZzaduje grafické znazornenie, pouziju Studenti milimetrovy papier.

2.3 LABORATORNY PORIADOK

*

*

V chemickom laboratdriu nie je Studentom povolené pracovat bez dozoru veduceho laboratérnych
cvi¢eni. Pred za€atim cvienia nie su povolené Ziadne manipulacie.

Pre beZnu pracu v laboratériu je délezité, aby Studenti ovladali presny pracovny postup. Pracovny
postup dodrZiavaju a pripadné odchylky konzultuju s veducim cviCenia.

Do laboratéria si Studenti prinesu iba veci a pomdcky nevyhnutne potrebné, napr. pracovny plast
(nie zo syntetickej latky), pisacie potreby, poznamkovy zoSit, tabulky a pod. Ostatné osobné veci
musia odlozit do Satne. PocCas cvicenia je zakaz pouzivania a obsluhy mobilnych teleféonov.

Studenti pracuju a zdrzuju sa iba vo vyhradenom priestore, pouzivaju iba pridelené pomocky
a pristroje. Skody spésobené nedbalostou a nepozornostou su povinni uhradit.

Vyucovacie pomécky, laboratérne pristroje a kazdé zariadenie pozi¢ané na vyu€ovanie je nutné
starostlivo chranit a vratit bez poskodenia. S pristrojmi mézu Studenti pracovat az po instruktazi
a schvaleni veduceho cviCenia. Pouzitie pomécok, pristrojov, ich obsluhu, pripadné zavady
zapiSu do dennika pristroja, naro¢nejsie pristroje obsluhuju len pod dozorom vyucujuceho, alebo
pritomného asistenta.

Prace s plynmi a operacie pri ktorych sa vyvijaju zdraviu Skodlivé plyny avypary, je nutné
uskuto€novat v digestoriu.

S energetickymi zdrojmi (plyn, elektricky prad) je nutné zaobchadzat zodpovedne.

Na zaciatku cviceni sa Studenti musia oboznamit’ s umiestnenim a spdsobom pouzitia hasiacich
pristrojov a dalSich protipoziarnych prostriedkov. Studenti musia poznat aj umiestnenie hlavného
uzaveru plynu a elektrického prudu pre laboratérium.



* Ak je to v postupe prace predpisané, Studenti musia pouzivat ochranné pracovné pomécky (stit,
rukavice, okuliare).

* V laboratoriu je prisne zakazané fajcit, pit a konzumovat potraviny.

* Pri praci s horfavinami, Zieravinami ajedmi je nevyhnutné venovat zvladtnu pozornost
a sustredenie na manipulaciu s nimi.

* Nezanedbat ani najmensi Uraz. Kazdy okamzite oznamit' vedicemu cvi€enia a oSetrit.

*  Zieraviny, zrazeniny a organické rozpustadla nie je povolené vylievat do vylevky. Pre tieto latky je
vyhradena zvlastna nadoba.

* Nie je povolené odkladat horuce sklo do laboratérnych stolov.

*  Prirozliati alebo vysypani chemikalie je potrebné pracovné miesto ihned ocistit.

*  Nepouzivat chemikalie z neoznagenych nadob.

* Kazdy Student je povinny udrZiavat na svojom pracovnom mieste poriadok a Cistotu. Zistené
zavady ohlasi veducemu laboratérneho cvi€enia

* Po ukonleni prace sa Student presvedCi, & je uzavrety plyn, voda ac&i su vypnuté vdetky

elektrospotrebice. Upratané pracovné miesto skontroluje veduci laboratérneho cvicenia a povoli
Studentovi jeho opustenie.

2.4 ZAKLADNE OPERACIE A POSTUPY V CHEMICKOM
LABORATORIU

2.4.1 MERANIE HMOTNOSTI (VAZENIE)

Jednou zo z&kladnych analytickych operacii vyuzivanych v chemickom laboratériu je zistovanie
hmotnosti vzorky — vazenie. Pri tejto operacii porovhavame hmotnost skumanej vzorky s hmotnostou
zavazia pomocou vah. Vysledok analyzy do velkej miery zavisi od presnosti a spravnosti vazenia.

V analytickom laboratériu sa zvy€ajne pouZivaju bud bezné technické a predvaZovacie vahy na menej
presné urCovanie hmotnosti (na dve desatinné miesta v gramoch), alebo vahy analytické na presné
urCovanie hmotnosti (na Styri desatinné miesta v gramoch). Technické a predvazovacie vahy sluzia na
priblizné stanovenie hmotnosti a zvyCajne sa pouzivaju pred samotnym presnym vazenim na
analytickych vahach. V dneSnej dobe sa v laboratériach vyskytuju konstrukéne rézne typy analytickych
vah. V Studentskych laboratériach su najrozSirenejSie poloautomatické analytické vahy, ktoré vazia
s presnostou + 0,1 mg a ich vazivost (t.j. maximalna hmotnost, ktorG mozno na vahach merat) je 200 g.
Tieto analytické vahy su dvojmiskové, celé gramy sa pridavaju zo sady zavazi a zlomkové zavazia sa
pridavaju mechanicky. Analytické vahy automatické s rovnakou presnostou a vazivostou, ktoré sa tiez
beZne vyskytuju v Studentskych laboratériach, su jednomiskové a zavaZia sa na nich pridavaju len
mechanicky. Pri semimikroanalyze sa pouZivaju semimikrovahy s presnostou vazenia = 0,01 mg a pri
mikroanalyze sa pouZivaju mikroanalytické vahy, ktoré vaZia s presnostou + 0,001 mg. V su€asnosti sa
uz vyrabaju aj plnoautomatizované vahy s digitalnym odcitavanim zistenej hmotnosti.

Analytické vahy su velmi citlivym a zvy€ajne aj financne nakladnym pristrojom, ktorého spravna
funkénost mdze vyrazne ovplyvnit vysledok analyzy. Preto pri inStalacii vah a pri praci s nimi treba
dodrziavat’ urc€ité podmienky a pravidla. Ak nemame vybudovanu samostatni miestnost — vahovnu,
umiestriujeme vahy do priestoru kde nebudu vystavené korozivnym vplyvom ovzdusSia a zmenam teploty.
InStalujeme ich zvy€ajne na masivne konzoly kde nepodliehaju otrasom a vibraciam ¢o najdalej od
tepelnych zdrojov, priameho sineéného Ziarenia a vyrazného prudenia vzduchu.

Pracovny postup pre vaZenie na analytickych vahach :

Vahy, na ktorych sa nepracuje musia byt vZdy v aretovanej polohe. Pred samotnym vazZenim sa
presved¢ime, Ci su vahy Cisté, vo vodorovnej polohe a skontrolujeme ich nulovu polohu. Vodorovnu
polohu mdéZzeme upravit pomocou zabudovanej vodovahy, zvy&ajne otd€anim polohovacich noZi€iek vah.
Nulovu polohu jazyCka nezataZzenych vah zistime po odaretovani a ustéleni rovnovaznej polohy
a mdzeme ju upravit skrutkou zvy€ajne umiestnenou na bocnej strane skrinky vah.



V3etky sprievodné ukony robime tak, Ze vahy su aretované advierka su zavreté. Odaretovanie
a aretovanie robime plynulym kl'udnym pohybom pri zavretych dvierkach vah.

Predmet, ktorého hmotnost’ zistujeme, kladieme do stredu misky najlepSie pinzetou alebo klieStami. Jeho
hmotnost nesmie presahovat vazivost vah, aby sa vahy nepretaZili. Vazeny predmet musi byt suchy,
Cisty a jeho teplota ma mat teplotu vah.

Navazované chemikalie nesmu prist do styku s miskami vah a preto sa navazuju do vhodnych nadob,
napr. na hodinové skli¢ko, navazovaciu lodi¢ku pripadne do navazovaciek.

Na jednomiskovych vahach sa hmotnost vazeného predmetu kompenzuje mechanickym pridavanim
zavazi pomocou ovladacich skrutiek. Pri dvojmiskovych vahach je vazeny predmet umiestneny na lavej
miske a zavazie sa uklada do stredu pravej misky pinzetou.

Ak hmotnost vaZzeného predmetu nie je vopred znama, uréime ju odhadom a pri aretovanych vahach
priddme prisludné zavazie. Opatrne odaretujeme a sledujeme vychylku na stupnici. Ak sa jazyCek vah
vychyluje smerom kznamienku +, predmet je taZSi a musime pridat zavazie. Ak sa vychyluje
k znamienku -, treba zavazie odobrat. Priddvanie a uberanie zavaZia pripadne chemikalie sa robi vzdy pri
aretovanej polohe a odaretovanie robime vzdy pri zavretych dvierkach vah. Ak su v laboratoriu
k dispozicii predvazovacie vahy, mdézeme na nich zistit hmotnost vazeného predmetu s presnostou +
0,1 g a tym urychlime samotné vazenie na analytickych vahach s presnostou + 0,1 mg.

Po ukonéeni vazenia sa vahy aretuju, zavazie avazeny predmet sa odstrani z misiek vah, prach
a rozsypané zvySky chemikalie sa odstrania jemnym vlasovym Stetcom. Dvierka vah sa uzavru. Takyto
postup pri oSetreni vah dodrziavame vzdy pri kazdom merani, aj ked budeme vahy v kratkom ¢asovom
odstupe pouzivat’ znova.

Podfa charakteru vzorky a podla sposobu akym sa ma uviest do roztoku sa vazenie na analytickych
vahach uskuto€huje dvojakym spésobom:

*  priamo
* nepriamo (diferencne).

Priamy sp6sob navazovania sa pouziva v pripade, Ze navaZovana vzorka je na vzduchu dostatoCne stéla
(nevihne, nevysycha, neoxiduje, neabsorbuje oxid uhli€ity a pod.) a rozpusta sa vo vode a v zriedenych
kyselinach. Najprv sa odvazi sucha a Cista lodi¢ka, hodinové sklicko alebo navazovacka s presnostou +
0,1 mg. K hmotnosti prazdnej lodicky sa pripoCita presny navazok vzorky a prida sa potrebné zavazie.
Malou lyzi¢kou alebo kopistkou sa pridava vazena vzorka az sa dosiahne rovnovazna poloha na
pozadovany podet desatinnych miest. Tento postup je pomerne zdihavy a pouziva sa predovsetkym pri
priprave Standardnych roztokov presnej koncentracie.

Pri beznych pracach v laboratériu, ked nie je nevyhnutné vzorku navazit s takou presnostou ako je to
u Standardnych roztokov, sa tento spdsob vazenia uvadza v navodoch slovami , navazi sa asi (priblizne)
0,1 g latky presne®. Vtomto pripade sa pouZije zavaZie s hodnotou 0,1 g a prida sa také mnozstvo
vzorky, aby sa ustalila priblizna rovnovaha. Od zistenej hmotnosti od¢itame presnd hmotnost prazdnej
lodi€ky a tak ziskame aktualnu presni hmotnost’ navaZzovanej latky.

Nepriamy (diferen¢ny) spbsob vazenia sa pouziva v pripade, ked je navazovana latka na vzduchu
nestala, ked ju treba rozpustat v koncentrovanych kyselinach a ked sa ma odvazit presne na urcity pocet
desatinnych miest, ale jej hmotnost sa méze pohybovat v uréitom rozmedzi. Pri navazovani sa postupuje
tak, ze sa najskér odvazi nadoba so vzorkou, potom sa urcité mnozstvo vzorky odoberie a opat sa odvazi
nadoba so zvySujucou vzorkou. Rozdiel medzi prvym a druhym vazenim udava hmotnost odobratej
vzorky.

2.4.2 ZRAZANIE, FILTRACIA, DEKANTACIA A PREMYVANIE ZRAZENIN

Zrazanie, jeden z fyzikalnochemickych procesov, predstavuje doélezitu operaciu v analytickom laboratériu.
Pri tomto procese sa z roztoku pésobenim zrazacieho skimadla — zrazadla, vyluci stanovovana zlozka vo
forme malo rozpustnej zli€eniny — zrazeniny. Zrazadlom méze byt kvapalina, plyn alebo tuha latka.
Podmienky zrazania (koncentraciu reagujucich latok, pH, teplotu, spdsob zrazania a pod.) volime tak, aby
sme dostali zrazeninu s presne definovanym zlozenim, ktoré sa da vyjadrit vzorcom, aby sa hlfadana
zlozka mohla jednoznacne stanovit. Ziskana zrazenina sa musi tiez vylucit v dobre filtrovatelnej forme,
jej vylu€enie musi byt kvantitativne a znecistenie minimalne.



Podla vlastnosti a velkosti Castic rozoznavame zrazeniny koloidné, amorfné a krystalické. Koloidné
zrazeniny s velkostou Castic 107 az 10®° cm prechadzaju beznym filtraCnym papierom a su najmene;j
vhodné pre analytické stanovenie. Na druhej strane pre hrubo krystalické zrazeniny je charakteristicka
tzv. okluzia, t.j. vnutorné znedistenie zrazeniny primesami, ktoré sa vyskytuje pri rychlom raste krystalov.
Takéto zrazeniny je potrebné opakovane rozpustit a vyzrazat. Z hladiska analytického su najvhodnejSie
krystalické zrazeniny s velkostou ¢astic okolo 10 cm.

Kvantitativne vylu€enie zrazeniny sa zabezpecuje zvyCajne pridavkom malého nadbytku zrazadla, ¢im sa
znizi rozpustnost’ zrazeniny. Niekedy vSak mdze dochadzat’ k tvorbe rozpustnych komplexnych zlu€enin,
¢o ma za nasledok opacny jav, t.j. zvySenie rozpustnosti zrazeniny. Preto nadbytok zrazadla neméze byt
lubovolny, ale presne dany.

Znedcistenie zrazeniny je pri zraZani beznym javom. Amorfné a jemne krystalické zrazeniny maju pomerne
velky povrch, na ktory sa fahko adsorbuju znecistujuce latky z roztoku. Pre hrubo kry$talické zrazeniny je
charakteristicka uz spominana okluzia. Aj tvorba zmesnych krystalov v dosledku spoluzraZzania méze byt
pri¢inou znecistenia zrazeniny.

Aby sa pri zrazani eliminovali vSetky neziadice faktory je potrebné presne dodrziavat pracovny postup
zrazania:
* roztok vzorky sa dostatoCne zriedi vo vhodnej kadicke a podla potreby sa upravi jeho pH,
pripadne teplota

* zrazadlo sa opatrne a pomaly po kvapkach pridava do roztoku pipetou, byretou alebo odmernym
valcom pric¢om sa zmes neustale mieSa sklenou ty€inkou, ktora sa z kadi¢ky nevybera, alebo
elektrickym mieSadlom

* zrazadlo sa pridava v malom, presne stanovenom nadbytku, aby sa zrazenina vylludila
kvantitativne

* zrazenina sa filtruje horuca alebo po vychladnuti ihned, alebo sa odkladd na niekolko hodin na
tmavé miesto prikrytd hodinovym sklickom, ¢im sa vylepSuju niektoré jej vlastnosti.

Takto ziskana zrazenina sa z roztoku oddeluje filtraciou. NajCastejSie sa na tieto ucely pouziva filtraCny
papier vyrobeny z Cistej celulézy s minimalnym obsahom anorganickych nespalitefnych latok, t.j. popola.
Hmotnost popola je zvy€ajne uvedena na obale a musi byt menSia ako citlivost pouzitych vah. Takyto
filtracny papier oznacujeme potom ako ,bezpopolovy* alebo kvantitativny.

Podla velkosti porov rozdelujeme filtrané papiere na husté, stredné a riedke. Husté filtracné papiere sa
pouzivaju na filtraciu jemne krystalickych zrazenin (starSie oznacenie FILTRAK 388h modry, novsie
oznacenie FILTRAK 390), stredné na filtraciu hrubo krystalickych zrazenin (388m ZIty, 389) a riedke na
filtraciu amorfnych zrazenin (388w Cerveny, 388). Na filtraciu silne kyslych a alkalickych roztokov sa
vyrabaju Specialne tvrdené filtratné papiere, ktoré maju vacsiu mechanicku pevnost’ a velmi malu velkost
poérov, takZe sa daju pouZit aj na filtrovanie velmi jemnych zrazenin.

Pri filtracii postupujeme nasledovne. FiltraCny papier viozime do filtraéného lievika s dlhou stopkou.
Velkost lievika a filtracného papiera volime podla mnozstva filirovanej zrazeniny tak, aby zrazenina po
prefiltrovani vyplnila asi 1/3 objemu lievika. Filtracny papier ma siahat asi 0,5 az 1 cm pod okraj lievika
a aby sme zabezpedili jeho tesné priliehanie k stenam lievika, navlhéime ho destilovanou vodou. Tym
odstranime aj vzduchové bubliny medzi papierom a stenou lievika, ktoré nepriaznivo ovplyviiuju rychlost
filtracie. Na urychlenie filtracie mézeme pouzit’ aj rychlofiltracné analytické lieviky, ktoré su vrubkované,
pripadne skladané filtracné papiere, ¢im sa zvacsuje filtracna plocha.

Lievik s papierom sa umiestni kolmo do filtracného kruhu a pod jeho stopku sa umiestni kadi¢ka prikryta
hodinovym sklickom. Stopka lievika sa skosenou stranou oprie o stenu kadi¢ky. Roztok musi pretekat
cez filter nepretrzite prudom, pretoZe niektoré zrazeniny po zaschnuti upchavaju pory filtra.

Okrem papiera sa na filtraciu krystalickych zrazenin m6zu pouZivat sklené alebo porcelanové filtraéné
tégliky so sklenou alebo keramickou poérovitou vlioZzkou — fritou. PouZitie sklenych filtraénych téglikov je
obmedzené na filtraciu takych zrazenin, ktoré sa iba susia. V pripade, Ze zrazenina sa eSte musi upravit
Zihanim, je potrebné pouZit porcelanové tégliky.

V laboratériach sa bezne stretavame so sklenymi teglikmi nemeckej vyroby, ktoré su oznacene
pismenom G a Cislom a teglikmi naSej vyroby oznacené pismenom S a Cislom. Cislo v oznaceni
zodpoveda hustote frity a udava priemerna velkost pérov v um. Cim vyssie Cislo, tym mensia velkost



porov. Pri chemickych analyzach sa najCastejSie pouzivaju frity €.3 s velkostou pérov 20 — 30 um pre
hrubSie zrazeniny a €.4 s velkostou pérov 5 — 10 um pre jemnejSie zrazeniny.

Porcelanové tegliky glazované z obidvoch stran sa oznacuju pismenom A, glazované iba z vonkajsej
strany pismenom D a tégliky nasej vyroby sa oznacuju pismenom M. Cislica za pismenom opat vyjadruje
velkost porov, €.1 do 0,6 um a €.2 do 0,75 um.

Filtracia pomocou filtracnych téglikov sa uskutoCnuje za znizeného tlaku, pricom téglik sa vklada do
gumoveho prstenca priamo do hrdla odsavacej banky. Medzi odsavaciu banku a vyvevu je niekedy
potrebné zaradit’ poistni banku, aby pri nahlom poklese tlaku nevnikla do filtratu voda. Filtracné tégliky sa
plnia filtrovanou suspenziou najviac 0,5 az 1 cm pod horny okra;j.

Proces filtracie byva sprevadzany dekantaciou a premyvanim zrazeniny. Zrazenina sa necha v kadicke
usadit a potom sa Ciry roztok opatrne zvrchu zleje cez filtracny papier. K zrazenine sa prida malé
mnozstvo premyvacej kvapaliny a po premieSani sa zrazenina opat necha usadit. Tento postup sa
opakuje 3 az 5-krat a nazyva sa dekantacia. Po poslednej dekantacii sa zrazenina kvantitativne prenesie
na filter spolu s roztokom.

Ulohou dekantacie a premyvania je odstranenie cudzich i6nov a zvyskov rozpustenych neéistét zo
zrazeniny. Odstranenie primesi musi byt kvantitativhe, ale zrazenina sa nesmie pri tomto postupe
rozpustat. Preto je délezité pouzit vhodnu premyvaciu kvapalinu, ktora sa vybera podla charakteru
a rozpustnosti zrazeniny.

NajcastejSie pouzivanou premyvacou kvapalinou je destilovana voda, ktora lahko rozpusta vacsinu soli
strhnutych do zrazeniny. Nevyhodou pouZitia destilovanej vody je, Ze zvy€ajne rozpusta aj samotnu
zrazeninu. Preto pri premyvani pouzijeme iba nevyhnutné mnozstvo premyvacieho roztoku a priebeh
premyvania sledujeme reakciou citlivou na dékaz odstrafiovaného iénu.

Ako premyvacia kvapalina sa Casto pouziva aj roztok, ktory obsahuje rovnaky ién ako premyvana
zrazenina. Zmensi sa tym rozpustnost zrazeniny pri premyvani. Organické rozpustadla sa pouzivaju na
premyvanie zrazenin, ktoré su vo vode vyrazne rozpustné, pripadne ak bola zrazenina vylu¢ena
z roztoku prave pouzitim organického skumadia.

Casto sa voli aj kombinacia uvedenych postupov. V praxi sa napr. pouziva alkohol na odstranenie vody
zo zrazeniny a ten sa eSte mOze vytesnit éterom. Takto premyta zrazenina sa potom rychlejsie vysusi do
konstantnej hmotnosti.

2.4.3 SUSENIE, SPALOVANIE A ZIHANIE ZRAZENIN

Predchadzajucim pracovnym postupom mézeme ziskat zrazeniny dvojakého druhu. Jednak su to
zrazeniny presne definovaného zloZenia (napr. AgCl, BaSO,), alebo zrazeniny premenlivého zloZenia
(napr. SiO2.xH,0O, Sn0,.xH,0). Zrazeniny prvého typu stadi iba vysuSit do konStantnej hmotnosti,
zrazeniny druhého typu musime Zzihanim premenit na zlu€eniny presne definovaného zloZenia.
V pracovnych navodoch su preto uvedené teploty pri ktorych sa zrazenina susi alebo Ziha.

Zrazeniny sa susia v elektrickych suSiarfiach s automatickou regulaciou, pripadne v elektrickych pieckach
alebo v hlinikovych blokoch. Zrazeniny, ktoré boli filtrované cez filtraény papier suSime zvy€ajne pri
teplote 100 aZ 150 °C po dobu 1 aZ 2 hodiny. Filtraény papier so zrazeninou sa vloZi do vopred
vysuSenej a odvazenej navazovacky a vlozi sa do susiarne vyhriatej na predpisanu teplotu. Pri suSeni je
navazovacka otvorena, pri vazeni musi byt zavreta, aby obsah nenaberal vzdusna vihkost. Susenie sa
uskuto€niuje do konstantnej hmotnosti, to znamena, Zze po vysuSeni a vychladnuti v exsikatore sa
navazovacka s obsahom odvazi a udaj sa zaznamena. Navazovacka sa potom opat’ vrati do susiarne
a suSenie pokraCuje eSte asi 30 minut. Tento postup sa opakuje, pokym rozdiel dvoch za sebou iducich
vazeni nie je mensi ako 0,5 mg.

Postup suSenia pri pouziti filtracnych téglikov je podobny. Po filtracii sa téglik vloZi do vyhriatej suSiarne
na hodinové skli¢ko alebo porcelanovu misku a susi sa predpisanu dobu. Potom sa vychladi v exsikatore
a odvazi. Susenie sa opat robi do konstantnej hmotnosti.

Zihanie je proces, pri ktorom ziskame zrazeninu s presne definovanym zloZenim pomocou vysokych
teplét od 400 do 1200 °C. Pred samotnym Zihanim sa zrazenina na filtratnom tégliku musi vysusit,
zrazenina na filtraCnom papieri sa musi spalit. Spalovanie uskuto¢fiujeme pomocou plynového kahana.
V pripade, Ze potrebujeme teploty viac ako 850 °C, pouzijeme na Zihanie muflovu pec. Vlhky filtracny
papier so zrazeninou opatrne vlozime do Zihacieho téglika a postavime ho Sikmo do triangla, aby sa



zabezpedil dostatoény pristup vzduchu. Zahrievanim postupne obsah téglika vysuSujeme a potom
spalujeme. Pri spalovani postupujeme velmi opatrne aby obsah téglika nezacal horiet, lebo pri prudkom
vzplanuti mézu byt s plynmi strhnuté aj CiastoCky zrazeniny, mdze prist ku stratdm a tym k nepresnosti
v stanoveni. Ked obsah téglika zuholnatie, Zihame ho v nesvietivom plameni, pripadne Zihanie
uskuto€hujeme pri vysokych teplotach v muflovej peci.

Chladenie a Cistenie téglikov

Vyzihané tégliky sa chladia v exsikatore kde su chranené pred vzdusnou vlihkostou a prachom. Exsikator
je sklena hrubostenna nadoba so zédbrusovym vekom. Napli exsikatora tvori latka, vysuSovadlo (silikagél,
bezvody chlorid vapenaty a pod.), ktora je schopna udrzovat’ v exsikatore konstantnu vihkost vzduchu.
Doba chladenia zavisi od teploty téglika a zvy€ajne postacuje na UpIné vychladnutie téglika 30 minut.

Téglik pred vloZzenim do exsikatora nechavame volne vychladndt na teplotu asi 120 °C. V opatnom
pripade by sa vzduch v exsikatore mohol prehriat, nadvihnut veko a obsah téglika by sa mohol rozvirit,
pricom by mohlo opat déjst’ k stratam.

Po vychladnuti a zvaZeni sa obsah téglika vysype a téglik sa dokladne ogisti. Cistenie porcelanovych
Zihacich téglikov je zvy&ajne lahSie ako gistenie filtradnych téglikov s fritou. Zihaci téglik zbavime
spoplneného obsahu, umyjeme ho vodou, preplachneme destilovanou vodou a vysusime. Z filtraéného
téglika sa zvySky zrazeniny odstranuju zvy&ajne tazsie a to tak, ze pomocou odsavacky premyvame fritu
roztokom kyseliny alebo inej latky, ktora zrazeninu rozpusta a potom destilovanou vodou. Po precisteni
sa filtracny téglik vysusi.

2.4.4 MERANIE OBJEMU KVAPALIN, ODMERNE SKLO A JEHO CISTENIE

Vzhladom na to, Ze pri va¢Sine chemickych analyz sa pracuje s roztokmi, je meranie objemu roztokov
vzoriek a skimadiel jednou z najddlezitejSich operacii. Presné meranie objemov zasadne ovplyvnuje
spolahlivost a presnost’ vysledkov analyz. Na meranie objemu kvapalin sa pouzivaju rézne odmerné
nadoby, ktorych tvar, velkost a rozmery su presne normalizované a $tandardizované.

Zakladnou jednotkou objemu podla Sl sustavy je meter kubicky (ms) ale v analytickej praxi sa CastejSie
pouzivaju jeho zlomky, predovSetkym decimeter kubicky (dms) a centimeter kubicky (cm3). Tradi¢ne sa
pouziva aj vedlajSia jednotka Sl sustavy liter (I,L) a mililiter (ml,mL).

Odmerné nadoby rozdefujeme podla presnosti merania objemu na dve zakladné skupiny. Odmerné valce
su valcovité kalibrované nadoby s vylevkou, ktoré sa pouZivaju na priblizné odmeriavanie objemu
kvapalin. Odmerné banky, pipety a byrety su kalibrované pri urcitej teplote (najéastejsie pri 20 °C)
a pouzivaju sa na presné odmeriavanie objemov. Odmerné banky sluzia na pripravu roztokov s presnou
koncentraciou. Su to sklené uzkohrdlé nadoby hruskovitého tvaru kalibrované ,na doliatie®, t.j. kvapaliny
sa do banky nalievaju az po vyznacenu rysku na hrdle banky, ktora oznacuje presny objem, na ktory je
banka kalibrovana pri danej teplote. Ak kvapalinu z odmernej banky vylejeme, malé mnozstvo kvapaliny
zostava prilipnuté na jej stenach. Preto objem vyliatej kvapaliny je vzdy menSi ako objem odmernej
banky.

Pri davkovani presného objemu kvapaliny pouzivame odmerné nadoby kalibrované ,na vyliatie®, a to
pipety a byrety. Su to sklené rurky, ktoré mézu byt delené alebo nedelené. Roztoky z nich vytekaju a tak
mézu byt davkované presné objemy kvapalin. Nedelené pipety a byrety maju presny objem kalibrovany
pri urCitej teplote a tiez oznaCeny ryskou. Delené pipety a byrety maju vyznadenu stupnicu, delenu na
mililitre alebo ich zlomky.

Pri odmeriavani velmi malych objemov sa pouZivaju automatické mikropipety, ktoré zaru€uju velku
presnost a opakovatelhost pipetovaného objemu.

VSeobecny postup pri pipetovani je nasledovny. Dokonale ¢istu a suchu pipetu ponorime do roztoku
a Ustami nasajeme kvapalinu do pipety asi 1 cm nad kalibraénu rysku. Ukazovakom uzavrieme horny
otvor pipety, vyberieme ju zroztoku a SpiCku pipety jemne utrieme filtraCnym papierom. Uvolnenim
ukazovaka opatrne vypustime prebyto€né mnozstvo tak, aby sa spodny meniskus meranej kvapaliny
dotykal rysky na pipete. Potom pipetu oprieme o stenu nadoby, do ktorej chceme roztok preniest
a uvolnime otvor. Kvapalinu nechame samovolne vytiect. Roztok z pipety nikdy nevyfukujeme,
ani zvySok ktory zostal v SpiCke pipety, pretoZze pri kalibracii bolo s nim pocitane a nepatri do
odmeriavaného objemu. Pri opakovanom pipetovani toho istého roztoku méZeme pipetu pouZit bez
upravy. Ak vSak pipetujeme iny roztok, treba pipetu vyplachnut destilovanou vodou a najmenej raz
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roztokom, ktory budeme pipetovat, aby na stenach pipety nezostali zvy8ky predchadzajucej kvapaliny
a neznedistili tak pipetovany roztok.

Byrety su urené na presné odmeriavanie objemov pri titrdciach a praca s nimi sa riadi nasledovnymi
pravidlami. Sucha a Cista byreta sa napini roztokom asi 1 cm nad kalibraénu rysku. Vytekanie roztoku sa
reguluje otac¢anim vypustného kohuta byrety a meniskus kvapaliny sa musi dotykat kalibracnej rysky. Pri
odcitavani objemu farebnych roztokov sa zvy&ajne pouziva horny meniskus, pri bezfarebnych roztokoch
odcitavame objem pri dolnom menisku. Presnost merania zavisi aj od rychlosti vypustania kvapaliny
pretoze kvapalina sa pri vytekani zachytava na stenach byrety. Vypustny kohut byrety ovladame zvy&ajne
lavou rukou. Horny alebo dolny meniskus roztoku nastavime na nulovu hodnotu na stupnici tak, aby
v byrete nezostali vzduchové bubliny. Po ukonc&eni titracie po¢kame niekolko sekund kym vsSetok roztok
prilnuty na stenach byrety ste€ie a od&itame presny objem na stupnici. Pri opakovanej titracii
postupujeme podobne ako pri pipetovani. Ak v byrete zostava ten isty roztok, doplnime ju po nulovu
hodnotu a titrovanie opakujeme. V pripade pouZitia iného roztoku, musi sa byreta vyplachnut
destilovanou vodou a najmenej raz novym roztokom.

Na Cistenie odmernych nadob sa pouzivaju saponatové Cistiace prostriedky alebo tzv. chromsirova zmes.
Je to zmes nasyteného vodného roztoku K,Cr,O7 a koncentrovanej H,SO4 v pomere 1:1, ktora ma velmi
silné oxidacné ucinky apreto dobre rozpusta aj organické latky vratane mastnoty. Pri praci
s chrémsirovou zmesou musime postupovat velmi opatrne vzhladom na jej silny leptavy ucinok.
Znedistené sklo sa zmesou naplini alebo sa do nej ponori a necha sa pésobit aspon 15 minut. Potom sa
oplachne obyc&ajnou a destilovanou vodou a necha sa volne ususit. Odmerné sklo nesuSime v susSiarni
pretoze pri vysSich teplotach méze zmenit' svoj kalibrovany objem, ktory sa len pomaly vracia spat na
pdvodnu hodnotu. Susenie mbéZeme urychlit pradom vzduchu, alebo preplachnutim etanolom.

Z hladiska bezpecnosti je vyhodnejSie pouzitie saponatovych Cistiacich prostriedkov, ktoré su dostato¢ne
ucinné. Pri ich pouziti v8ak treba dbat na dékladnejSie premytie vodou vzhladom na to, Ze lahSie lipnu na
povrchu skla.

2.5 ZAKLADNE VYPOCTY V ANALYTICKEJ CHEMII

Vypocet vysledku gravimetrického stanovenia

Pri stanoveni obsahu hladanej zlozky metédou vazkovej analyzy (gravimetrie), premenime hladanu
zlozku na presne definovany produkt (zrazeninu), ktorého hmotnost zistujeme vazenim.

Ak pri reakcii aA + bB = A,B, stanovujeme obsah zlozky A a vazime produkt A,B,, pomer latkovych
mnozstiev je vyjadreny ako:

n(4)  m(A) M(4,B,)
n(4,B,) M(A) m(4,B,)

Hmotnost stanovovanej zloZky A je potom dana vztahom:

A M(A

() =DMy g

n(A4,B,) M(4,8,)
Ak pozname navazok vzorky, mézeme obsah hladanej zlozky vo vzorke uviest v percentach:

m(A
w(A) = L100% m - navazok

m
e n(4)  M(4) . oy e
V starSej literature sa sucéin oznacuje ako vazkovy prepodcitavaci alebo
n(AaBb) M(AaBb)

gravimetricky faktor fy a jeho hodnoty mozno najst' v chemickych tabulkach.

Vypocet vysledku odmerného stanovenia
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Pri stanoveni obsahu hladanej zloZky metédou odmernej analyzy meriame objem Standardného roztoku
a pri vypocte latkového mnozstva pouzijeme stechiometrické koeficienty prislusnej chemickej rovnice. Ide
o tzv. priame odmerné stanovenie (priamu titraciu).

Ak prirekciiaA + bB = cC + dD stanovujeme obsah latky A titraciou odmernym roztokom (titrantom)
B, pomer latkovych mnozstiev vyjadrime:

n(A) a
n(B) b
Tento pomer sa nazyva titraCny prepocitavaci faktor f.. Latkové mnoZstvo titrantu B vypocitame z jeho

koncentracie ¢(B) a odmeraného objemu V(B). Potom m&Zeme vypoéitat latkové mnozstvo aj hmotnost’
hladanej zloZky:

n(4) = %n(B) = %c(B)V(B)

m(A) = n(A)M (A)

Pri spatnom odmernom stanoveni (spatnej titracii) priddvame k vzorke znamy prebytok Standardného
roztoku a po ukonCeni reakcie so stanovovanou zlozkou vzorky stanovime nezreagovanu cast
odmerného roztoku (titrantu).

Obsah hladanej zlozky vypocitame zrozdielu latkovych mnozZstiev Standardného roztoku pridaného
k prebytku a jeho nezreagovaného podielu.

Poznamka:

Koncentracia latky c(B) (v starej literatire oznaCovana ako molova koncentracia), vyjadruje latkové
mnozstvo n(B) rozpustené v jednotkovom objeme roztoku V(B). Nazyva sa aj koncentraciou latkového
mnozstva ajej jednotkou je mol.dm™ (pripadne moI.I'1). V minulosti sa tato jednotka oznacovala
symbolom M (moélova koncentracia — molarita). Pre jednoduchost a skratenie textu praktickych uloh
vyuzivame toto oznacenie a teda, napr. vyraz 0,5M NaOH znamena roztok NaOH s koncentraciou ¢ = 0,5
mol.dm™ (mol.I™).
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3 ANALYTICKA CHEMIA KVALITATIVNA

Pri zistovani kvalitativneho zloZenia analyzovanej vzorky vyuzivame chemické reakcie vyvolané
pésobenim chemickych pripadne fyzikalnych vplyvov tak, aby sme urcité zlozky analyzovanej vzorky
premenili na latky nové, s presne definovanym zloZzenim a v§eobecne znamymi chemickymi a fyzikalnymi
vlastnostami. NajcastejSie sa vyuzivaju reakcie, pri ktorych vznikaju biele alebo farebné zrazeniny,
farebné roztoky, pripadne sa vyvijaju plyny. Prebiehajuce reakcie mézu byt zaloZzené napr. na réznej
rozpustnosti vznikajucich produktov, na réznej reaktivite i6nov, na oxida¢no-redukénych dejoch, na vzniku
komplexov a pod. Vo vSetkych pripadoch sa vS§ak vyzaduje, aby tieto reakcie boli :

*  dostatocne rychle,

* vyrazné t.j. také, pri ktorych farba vznikajucej zrazeniny alebo roztoku, pripadne vznikajuci plyn
jasne vypovedaju o aku latku ide,

*  $pecifické, ktoré umozhuju dbkaz urcitej latky, alebo aspor selektivne, ktoré vymedzuju istu uzku
skupinu latok.

Podfa rozsahu dokazatefnosti latok v analyzovanej vzorke delime kvalitativne analytické reakcie na
skupinové, selektivne a Specifické. Skupinovymi reakciami dokazujeme pritomnost celych skupin i6nov,
ktoré maju rézne chemické zloZenie ale podobné vlastnosti. Tieto reakcie sa pouzZivaju pri tzv.
orientacnych skuSkach, podla vysledkov ktorych sa zvyCajne uréi celkovy postup analyzy. Selektivne
reakcie umoznuju za urcitych podmienok dokazat jednu zlozku, resp. jeden idn v zmesi viacerych iénov.
Vzhladom na to, ze stupen citlivosti selektivnych reakcii je rézny, na dbkaz urc€itého i6onu sa nikdy
nepouziva iba jedna selektivna reakcia, ale vzdy kombinacia viacerych selektivnych reakcii. Reakcie,
ktoré za predpisanych podmienok jednoznacne dokazuju pritomnost jediného iénu alebo latky bez
ohladu na pritomnost inych idnov alebo latok v zmesi, sa nazyvaju Specifické reakcie.

Podla spbsobu uskuto€nenia sa analyza vzorky mdze robit tzv. suchou cestou, €o su skusky zalozené
na sledovani chemickych alebo fyzikalnych zmien spdsobenych udinkom vysSich teplét na tuhé latky.
Analyza mokrou cestou je kvalitativny rozbor latky, ktora je prenesena do roztoku. Oby&ajne pracujeme
s vodnymi roztokmi kde su pévodné anorganické latky disociované. Nedokazujeme teda pévodnu latku,
ale kationy a aniony vzniknuté disociaciou vo vodnom roztoku.

Podla mnoZstva analyzovanej latky rozdelujeme pracovné metdédy kvalitativnej analyzy na
makroanalytické, semimikroanalytické a mikroanalytické.

Okrem uvedeného delenia, mézeme analytické reakcie kvalitativnej analyzy rozdelit na:

* reakcie skumavkové, pri ktorych pracujeme s bezne pouzivanymi laboratérnymi skimavkami
a objemom asi 5 ml skimanej vzorky a potrebného mnozstva skimadla,

* reakcie kvapkové, pri ktorych pracujeme na porcelanovych alebo sklenych dosti¢kach, pripadne
na filtranom papieri s kvapkovymi objemami skimanej vzorky (asi 0,03 ml) a skumadla,

* reakcie mikroskopické, pri ktorych priebeh reakcie sledujeme na podloZznom skli¢ku mikroskopu
pridanim kvapOcky alebo kry&talu skumadla ku kvap6cke skumaného roztoku.

3.1 ANALYZA SUCHOU CESTOU

Analyza suchou cestou zahffia orientané skusky, pomocou ktorych sa zistuje povaha skumanej latky
pre volbu spravneho rozpustadla, resp. vhodného analytického postupu. PouZivaju sa skusky:

*  Zihanim v banike

*  Zihanim na drevenom uhli

* tavenim na boéraxovej a fosfore€nanovej perlicke
* plamenové skusky

Bani¢ky na Zihanie sa pripravuju zo sklenej trubice o priemere 5 az 7 mm a dizke asi 7 cm vyfuknutim
v plameni. Skimanu vzorku vpravime do bani¢ky pomocou papiera, aby sa nezachytila na stenach
trubice. Vzorku v bani¢ke zahrievame nad plamerfiom a pozorujeme jej zmeny. Pri tychto skuSkach méze
dojst’ k zvacSeniu objemu vzorky (boritany, fosfore€nany), k taveniu (halogenidy, uhli€itany, hydroxidy
alkalickych kovov), k prechodnej alebo trvalej zmene farby (niektoré oxidy, hydroxidy a uhli¢itany),
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k zuholnateniu a uniku plynov (organické latky), k vzniku sublimatov (niektoré aménne soli, sira, jod,
arzén) a pod.

Zihanie na drevenom uhli oxidaénym alebo redukénym plamefiom pomocou dichavky méze viest
k pukaniu, taveniu, topeniu latky, ku vzniku plynov a sublimatov, k vytvaraniu naletov pripadne
k vyredukovaniu kovov na povrchu uhlia. Pri tychto skuskach vyhibime do povrchu dreveného uhlia
jamku, do ktorej dame trochu skumanej vzorky a mierne ju pokropime vodou aby sa potom pri fukani
vzduchu duchavkou nerozprasSila. Takto upravenu vzorku vystavime UGc€inku oxidaéného alebo
redukéného plamena a pozorujeme jej zmenu. Tento spdsob skuSania latok sa dnes v analytickych
laboratdriach pouziva iba zriedkavo aj z dévodov bezpeénosti pri praci.

Pritomnost’ niektorych kovov v skimanej vzorke mbézeme orientatne dokazat pomocou bdéraxovych alebo
fosfore€nanovych perliiek, tavenych spolu so vzorkou v oxidaénom alebo reduk&énom plameni. Na o¢ko
rozzeraveného platinového drotika naberieme malé mnoZstvo tetraboritanu sodného alebo
hydrogénfosforeCnanu amoénno-sodného, ktoré v plameni Zihame za vzniku bezfarebnej priehladnej
perlicky. Po ochladeni na perlicku zachytime nepatrné mnozZstvo skiumanej vzorky a tavime ju v plameni.
Za pritomnosti niektorych kovov sa perlicka charakteristicky zafarbi (napr. Cu v oxidatnom plameni
modrozeleno, v redukénom plameni Cerveno).

NajcastejSie sa pri analyze suchou cestou vyuzivaju tzv. plamenové skisky. Platinovy drétik sa najskor
dobre vycisti niekolkonasobnym ponorenim do zriedenej kyseliny chlorovodikovej a naslednym
vyzihanim v nesvietivom plameni Bunsenovho alebo liehového kahana. Potom drotik ponorime do
skumanej vzorky a opat vlozime do plamefa. Podla zafarbenia plamena usudzujeme o pritomnosti
katiénu vo vzorke.

3.2 ANALYZA MOKROU CESTOU

Pri analyze mokrou cestou sa skumana vzorka v tuhom stave musi vhodnym sp&sobom upravit na
roztok. V pripade, Ze vzorka je rozpustna vo vode, je postup jednoduchy. Skumana vzorka sa rozpusti
v primeranom mnoZzstve destilovanej vody za studena alebo pri zvy3Senej teplote. Niektoré latky vSak vo
vode hydrolyzuju za vzniku nerozpustnych produktov. Tomuto javu zabranime pridavkom kyseliny
chlorovodikovej alebo dusi¢nej. Latky vo vode nerozpustné zvy€ajne rozpustame uéinkom kyselin, napr.
kyselinou chlorovodikovou, dusi¢nou, sirovou a ich zmesami. Ak sa nedari skumanu vzorku previest do
roztoku niektorym z uvedenych spdsobov, uskutoénime jej rozklad tavenim. Pouzivame pri tom vhodné
zasadité alebo kyslé skumadla a pracujeme pri zvysSenych teplotach. Ziskana tavenina je potom
rozpustna vo vode alebo v kyselinach.

Nasledujuci analyticky postup je zalozeny na vhodnom vybere chemickych reakcii, ktoré logicky
nasleduju po sebe, ako to vyzaduje povaha vzorky. Klasicka chemicka analyza zatial nepozna Specifické
reakcie pre dbkazy vsetkych ionov v akejkolvek zmesi. Pri presnom kvalitativnom uréovani musime
oddelovat' jednotlivé zlozky, aby sme nenaruSili poznavacie reakcie ostatnych. Na oddefovanie
jednotlivych ibnov su vefmi vhodné zraZacie reakcie.

Teoreticky by sa v kazdej skimanej vzorke dal uréit’ i6n Uzko Specifickou reakciou. Takyto postup by viak
vyZadoval nielen vela €asu a skimanej vzorky, ale aj vysoku spotrebu skumadiel. Preto najskér jednotlivé
Zlozky rozdelime skupinovymi skimadlami, podfla niektorych spolo¢nych analytickych vlastnosti (vznikaju
rézne zafarbené zrazeniny), do tzv. skupin (tried). Jednotlivé zrazeniny oddelime filtrovanim a podrobime
ich selektivnym a Specifickym poznavacim skuskam, pri ktorych dokazujeme pritomné latky. Pri
oddelovani iénov jednej skupiny pouzivame reakcie, s ktorymi charakteristicky reaguju len zistované
latky, so skamadlom reaguje len jedna skimana latka.

Na to, aby sme presne dokazali ur€it danu latku, musime poznat nielen vlastnosti latky, ale aj vlastnosti
jej zlucenin.
3.2.1 DOKAZY KATIONOV

Na dokaz katidnov sa pouzivaju soli, ktoré vo vode disociuju na kationy a aniény a poskytuju ionove
reakcie. Ziadny spdsob delenia katidonov a aniénov vsak nie je dokonaly.

Na zaciatku 19. storoCia bol vypracovany sirovodikovy (sulfanovy) spésob delenia katiénov do skupin,
ktory je zalozeny na dbkaze i6nov vzhladom na rdéznu rozpustnost chloridov, sulfidov, uhli¢itanov

a hydroxidov kovovych prvkov. Tento sirovodikovy systém rozdeluje katibny do nasledujucich piatich
skupin:
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. SKUPINA: olovo Pb , talium Tl , striebro Ag , ortut Hgf.
ZréZaju sa kyselinou chlorovodikovou na nerozpustné chloridy.

Il. SKUPINA: ortut Hg2+ , bizmut Bi, med Cu, kadmium Cd, arzén As, antimén Sb, cin Sn, zlato Au,
platina Pt, volfram W, molybdén Mo.

S nasytenym roztokom sulfanu davaju nerozpustné sulfidy.

lll. SKUPINA: kobalt Co, nikel Ni, zelezo Fe, hlinik Al, chrom Cr, mangan Mn, zinok Zn, titan Ti a uran U.
S aniénom siry v roztoku amoniaku (so sulfidom aménnym) davaju nerozpustné sulfidy a hydroxidy.

IV. SKUPINA: vapnik Ca, stroncium Sr, barium Ba.

Zrazaju sa v amoniakalnom prostredi uhli¢Gitanom sodnym za vzniku nerozpustnych uhli¢itanov.

V. SKUPINA: hor¢ik Mg, draslik K, sodik Na, litium Li, cézium Cs, rubidium Rb, améniovy kation NH,".
Tato skupina nema skupinové skumadlo, iény sa nezraZaju skiumadlami predchadzajucich skupin.

V praxi sa Gastejsie pouziva OKACOV, tzv. amoniakalny systém delenia katiénov, ktory deli jednotlivé
iobny do Styroch skupin, priom sa pouzivaju iné skupinové skumadla ako v predchadzajucom
sirovodikovom systéme:

I. SKUPINA: striebro Ag, olovo Pb, ortut H922+, talium TI.

Zrazaju sa kyselinou chlorovodikovou na nerozpustné chloridy.

Il. SKUPINA: barium Ba, stroncium Sr, vapnik Ca, olovo Pb.
P&sobenim kyseliny sirovej vznikaju nerozpustné zrazeniny siranov.

lll. SKUPINA: med Cu, kadmium Cd, nikel Ni, kobalt Co, zinok Zn, mangan Mn, Zelezo Fe, hlinik Al,
chréom Cr, ortut’ Hg, bizmut Bi, cin Sn, antimén Sb, arzén As.

V tejto skupine sa ako skupinové skumadlo pouziva roztok amoniaku, pricom niektoré kationy reaguju za
vzniku zrazenin, ktoré sa v nadbytku skumadla nerozpustaju a niektoré katiény reaguju s nadbytkom
skumadla za vzniku rozpustnych amminkomplexov.

IV. SKUPINA: hor&ik Mg, draslik K, sodik Na, litium Li, améniovy katién NH,".
Tato trieda nema skupinové skumadio.

Postup identifikacie jednotlivych iénov zavedeny profesorom A. OKACOM odporida pouzitie &o
najvacsieho poctu skupinovych skumadiel, €&im sa ziska presnejSia orientacia o zloZzeni neznamej vzorky.
V dalSom postupe sa potom vhodnou kombinaciou selektivnych a Specifickych reakcii daju jednotlivé
kationy vedla seba identifikovat.

Postup pri dokazovani idbnov nestanovuje, Ze najprv musia byt dokazané kationy a potom aniony alebo
naopak. Délezité je, aby sa reakcie katiébnov a aniénov uskuto¢riovali oddelene v samostatnych vzorkach.

Postup analyzy amoniakalnym spésobom

* Vo vzorke sa najprv dokazuje pritomnost idnov NH," vzhladom na to, Ze pri oddelovani katiénov sa
pouzivaju amonne soli ako skimadla. Dékaz pritomnosti tohto kationu mdézeme uskutolnit’ reakciou
napr. sroztokom NaOH za tepla, pri€¢om citime unikajuci amoniak. Velmi citliva je aj reakcia
s Nesslerovym skumadiom.

* Na kvapkovacej dosti¢ke alebo v skimavkach uskutoénime skupinové reakcie s najvacsim moznym
poctom skupinovych skumadiel.

* Po odstraneni katiénov tazkych kovov uhli¢itanom sodnym a sulfidom aménnym z jednej €asti vzorky
sa dokazuju katidny IV. skupiny.

* Zo zvySku vzorky sa reakciou s HCI oddelia nerozpustné chloridy a v zrazenine sa dokazuju katiény
I. skupiny.

* Do filtrdtu po oddeleni nerozpustnych chloridov sa prida H,SO, a ziskame zrazeninu nerozpustnych
siranov. V tejto zrazenine dokazujeme kationy Il. skupiny.
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* Roztok, ktory ziskame po oddeleni nerozpustnych chloridov a siranov, skimame ostatnymi
skupinovymi skumadlami a podfa vysledkov tychto reakcii dokazujeme kationy Ill. skupiny
selektivnymi reakciami.

3.2.1.1 Skupinové reakcie katiénov

REAKCIE KYSELINY CHLOROVODIKOVEJ
Skupinové skimadlo: HCI ¢ = 0,1 mol.dm™

l6ny Ag®, Hg,>", Pb?*, TI" poskytuju s kyselinou chlorovodikovou biele zrazeniny chloridov, ktoré st vo
vode malo rozpustné.

Biela zrazenina AgCl pésobenim svetla fialovie az Sedne a v amoniaku sa rozpusta. Zrazenina Hg,Cl,
u€inkom amoniaku s€ernie. PbCl, a TICI sa rozpustaju v horucej vode a pri chladnuti krysStalizuju ako
ihlicky. TICI sa na rozdiel od PbCl, a AgCl nerozpusta v tiosirane sodnom.

REAKCIE KYSELINY SIROVEJ
Skupinové skiimadlo: H,SO, ¢ =1,0 mol.dm™

Pri reakcii so skimadlom vznikaju biele zrazeniny siranov PbSQO,, BaSO, SrSO,, CaSOQO,, ktoré sa
vyznacuju rozdielnou rozpustnostou vo vode.

Pri reakcii s nasytenym roztokom siranu vapenatého (sadrova voda) tvoria idny Ba?" a Pb?" zrazeninu
okamzite, Sr** po niekolkych minutach a pozvolna, Ca® sa nezraza vobec. Pritomnost PbSO, sa da
dokazat aj reakciou so sulfidom sodnym (Na,S) alebo sulfanom (H,S). Vznika Cierny PbS. Siran olovnaty
sa rozpusta v koncentrovanych alkalickych hydroxidoch za vzniku olovnatanov.

REAKCIE KYSELINY OXALOVEJ
Skupinové skumadlo: H,C,0O, c=0,5 mol.dm™

Biele zrazeniny katiénov Hg,**, Ag*, Pb**, Cu®, Bi**, Sb>, Sn** a TI" sa v nadbytku kyseliny oxalovej
CiastoCne rozpustaju a z roztokov sa daju odstranit’ sulfanom.

16ny Ca®, Sr**, Ba®* tvoria biele krystalické oxalaty, nerozpustné v nadbytku skimadla a liSiace sa
stupajucou rozpustnostou vo vode. UCinkom kyseliny octovej sa tieZz rozpustaju réznou rychlostou.
Oxalat barnaty sa rozpusta ihned, strontnaty pomalSie a vapenaty sa v kyseline octovej nerozpusta.

REAKCIE SO SULFANOM
Skupinové skimadlo: Cerstvo pripraveny nasyteny roztok sulfanu vo vode (H,S ¢ = 0,1 moI.dm'3)

Sulfanom (sirovodikom) mdZeme vyzrazat rozne sfarbené sulfidy Ag®, Pb?, Hg,>", Hg*", Cu®*, Bi**, Cd*,
As*, As®*, Sb*, Sn**, Zn*" a iné.

gierne alebo tmavohnedé Ag’, Pb”, Hg,*", Hg”, Cu*’, Bi*", Sn**
oranZzovodervené Sb¥, sb”*
Zlté Cd”", As™, As* aSn™”

Zo slabo kyslého roztoku kyseliny octovej sa zréza biela zrazenina sulfidu zino€natého, ktory sa dobre
rozpusdta v zriedenych mineralnych kyselinach.

Po neutralizacii amoniakom sa sulfidy As*, As®, Sn*, Sb>*

uvedené sulfidy su v (NH,4),S nerozpustné.

rozpustaju v sulfide aménnom, ostatné

REAKCIE SULFIDU AMONNEHO

Skupinové skumadlo: roztok sulfidu amoénneho (NH,),S pripraveného sytenim vodného roztoku
amoniaku sulfanom
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Sulfid amdnny zraza kationy kovov, okrem alkalickych kovov a kovov alkalickych zemin nerozpustnych vo
vode. Zraza aj kationy sulfanovej skupiny, ale niektoré tieto sulfidy sa rozpustaju v nadbytku skumadla.
Vzhladom na to, Ze sulfid amonny reaguje alkalicky, vyzrazaju sa aj hydroxidy niektorych kationov.

Stale zrazeniny réznej farby poskytuju iony:

gierne aZ tmavohnedé |Ag’, Pb”", Hg,*", Cu”, Bi*", Sn°", Co”", Ni°", Fe”, Fe®’

ruzové Mn**

Zlté cd”

Sedozelené Cr’* (hydroxid)

biele Zn°*, A’* (hydroxid)

Prechodné zrazeniny rozpustné v nadbytku skumadla poskytuju iény :
oranZovodervené Sb**, Sb**
bledoZIté aZ ZIté As”, As”, sn*’

REAKCIE ALKALICKYCH HYDROXIDOV
Skupinové sktiimadio: NaOH alebo KOH ¢ = 0,1 mol.dm™ a ¢ = 2 mol.dm™

Najprv pridavame skumadlo s nizSou koncentraciou a po premieSani sa prida skumadlo s vy3SSou
koncentraciou. Pri reakcii vznikaju amorfné zrazeniny kovovych hydroxidov, oxidov a zasaditych soli
nerozpustnych vo vode.

Vo vode sa zle rozpustaju hydroxidy kovov alkalickych zemin, dobre sa rozpustaju hydroxidy alkalickych
kovov.

Ak su vo vzorke pritomné aménne soli, uvolfiuje sa pdsobenim alkalického hydroxidu amoniak, ktory
mdze pri vy8Sej koncentracii skreslit vysledok tvorbou rozpustnych amminkomplexov soli. Tieto soli
odstranime povarenim. V nadbytku skiumadla sa amfotérne hydroxidy rozpustaju. Hydroxidy neamfotérne
sa v nadbytku koncentrovanejSieho skumadla alkalického hydroxidu nerozpustaju.

Skupina neamfotérnych hydroxidov:

giernohnedé |Fe®, Ag”, Hg,” (posledné dva tvoria nerozpustné oxidy)
modré Cu”* (zahrievanim s&ernie), Co’" (modré sfarbenie sa po pridani nadbytku skimadla meni
po p Yy
na ruzové, neskor tmavne)
zelené Ni**
Zlté Hg**
biele Mg, Bi*", Cd**, Mn”", Fe*" (posledné dva na vzduchu hnednt)
biely zakal  |Ba”’, Sr**, Ca”

Skupina amfotérnych hydroxidov:
Pb*, Sn**, Sn*, zn?*, Sb*, AI**, Cr**

Zrazeniny su biele, niektoré rbésolovité, rozpustné v nadbytku skimadla. Zrazenina hydroxidu chromitého
je Sedozelena.

REAKCIE AMONIAKU
Skupinové skumadlo: roztok amoniaku ¢ =2 mol.dm™

Skumadlo zraza z vodného roztoku kationy za vzniku hydroxidov a hydrogensoli, priCom reakcie
amoniaku su Casto zretelnejSie ako reakcie alkalickych hydroxidov. Amoniakélne roztoky su slabo
zasadité, preto lahko vznikaju typické zrazeniny hydrogensoli na rozdiel od hydroxidov, ktoré maju
vacsinou slizovitl konzistenciu.

Skupina nerozpustnych hydroxidov a hydrogensoli:

16ny Sn*, Sn*, Pb?*, Mn%*, Cr*, Bi*", A**, Fe*, Sb*, Hg,*" tvoria zrazeniny v nadbytku skimadla
nerozpustné.
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gierne Hg,”

hnedé Fe*

dedozelené crr

biele Pb>*, Sn**, Sn**, Bi*", Hg™, Sb°>*, A

Skupina rozpustnych amminkomplexov:

l6ny Ag®, Co**, Cu®, Ni**, Cd**, Zn**, Mn** tvoria prechodné zrazeniny, ktoré sa rozpustaji v nadbytku
skumadla.

Cervenohneda zrazenina, v nadbytku skumadla bezfarebny roztok Ag”
modra zrazenina, hnedoZlty roztok Co”
svetlozelena zrazenina, fialovomodry roztok Cu”, Ni*
biela zrazenina, bezfarebny roztok Ccd”’, Zn”"
zrazenina biela az ruzova na vzduchu hnednuca, roztok bezfarebny Mn**

REAKCIE UHLICITANU SODNEHO
Skupinové skimadlo: Na,CO3; ¢ =1 mol.dm™

Skumadlo zraza katiéony kovov, okrem kovov alkalickych. Vznikaju nerozpustné zrazeniny uhli¢itanov.
Vzhlfadom na to, Ze v dbsledku hydrolyzy maju tieto roztoky alkalicku reakciu, mézu vedla uhliitanov
vznikat' aj hydroxidy a hydroxidosoli kovov.

gervena, prechadza do &ervenohnedej | Co”’, Hg”", Fe’

zelenomodra, prechadza do modrej Cr’*, Ni", Cu”
Jlta Ag’, Hg,”'
biela Pb**, Cd”, Bi°*", Sb°*, Sn*", sn*’, Zn**, A", Ba~, Sr*’, Ca”,

Mg®*; Mn®* a Fe* (oxidaciou hnednu), Li* ( zraZanie je nelplné)

REAKCIE UHLICITANU AMONNEHO
Skupinové skimadlo: (NH;).CO; c=1 mol.dm™

Roztoky uhli¢itanu aménneho davaju podobné zrazeniny, ako roztoky uhliitanu sodného. Zrazanie je
vSak uz za studena dokonalejSie. Pritomnost amoniaku a amoénnych soli upravuje pH roztokov (kation
Mg2+ sa z takychto roztokov nezraza).

REAKCIE ALKALICKYCH FOSFORECNANOV
Skupinové skimadlo: Na,HPO4.12H,O ¢ =0,05 mol.dm™

Skumadlo zraza kationy Pb®*, Hg,**, Hg**, Cd**, Mn**, Zn%, Bi**, Fe*, AI**, Sn**, Sn*", Sb*, Ca*, Sr*,
Ba®", Mg* a Li* vo forme bielej zrazeniny.

Dalsie katiény tvoria farebné zrazeniny:

ZIté a Zltobiele Ag’, Fe™
Zltozelené Ni“*
zelené a modrozelené cr’, cu”’
modrofialové Co”’

Kationy alkalickych kovov sa tymto skumadlom nezrazaju.

REAKCIE S JODIDOM DRASELNYM
Skupinové skumadio: Kl ¢ = 0,1 mol.dm™ a ¢ = 1 mol.dm™

Skumadlo reaguje s iénmi Ag*, Pb*, Cu*, Hg,”*, Hg®*, Bi** a Sb*" za vzniku vo vode nerozpustnych
farebnych zrazenin, ktoré sa ale rozpustaju v nadbytku skimadlia.
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ZIté a zltozelené Ag’, Pb”, Sb>*, Hg,”*
oranzovodervené Hg”"

biele Cu”’

hnedodierne Bi*

REAKCIE S CHROMANOM DRASELNYM
Skupinové skiimadlo: K,CrO, c¢=0,05 mol.dm™

Skumadlo poskytuje v neutralnom alebo slabo kyslom prostredi €ervenohnedé az hnedé zrazeniny
s kationmi Ag®, Hg,>*, Cu®*, Co®, Ni**, Fe*" a zIté az ZItohnedé zrazeniny s kationmi Sn**, Pb**, Sr*,
Ba*,Cd*", Zn**, Mn**, Fe**, Bi**, Sb>".

REAKCIE S OCTANOM SODNYM
Skupinové skiimadlo: CH3;COONa.3H,O c¢c=2 mol.dm™

Iény4AI3+, cr¥, Fe** tvoria so skumadlom vo vode rozpustné acetatozlGeniny a s i6nmi Bi**, Sb**, Sn**
a Sn"" nerozpustné biele zrazeniny hydroxidov a zasaditych soli.

3.2.1.2 Selektivne reakcie dékazov kationov
Talium - TI
*  farbi nesvietivy plamen do zelena.

* so zriedenou kyselinou chlorovodikovou sa zraza za vzniku bielej zrazeniny chloridu talneho TICI
malo rozpustnej vo vode. Meni oxidacny stupen na dva.

* s chrémanom draselnym dava zltd zrazeninu TI,CrO, nerozpustnu v zriedenej kyseline dusi¢nej
a chlorovodikove;j.

* s jodidom draselnym reaguje za vzniku zltej zrazeniny TII, ktora sa nerozpusta v zriedenej kyseline
sirovej, v tiosirane sodnom ani v zriedenom alkalickom hydroxide.

*  so sulfidom amoénnym tvori Ciernu zrazeninu Tl,S nerozpustnu v nadbytku skimadla.
Ortut’ - Hg,*

* so zriedenou kyselinou chlorovodikovou dava bielu zrazeninu chloridu ortutného, ktory po pridani
amoniaku s€ernie od vylu¢enej ortuti.

Hg.”* + 2CI < Hg,Cl,
Hg.Cl, + 2NH; — Hg,CI(NH,) + NH,CI
Hg2CI(NH,) — HgCI(NH,) + Hg

* so sulfanom a sulfidom amoénnym dava d&iernu zrazeninu sulfidu ortutnatého HgS, ktora sa
nerozpusta ani v horucej kyseline dusi¢nej a v koncentrovanej len po dlhSom vareni.

* s jodidom draselnym reaguje za vzniku Zltozeleného jodidu ortutného Hg,l,, ktory sa po zahriati
rozlozi na €erveny jodid ortutnaty a Sedu ortut.

Hg,”* + 21" < Hgaly
Hg.l, < Hgl, + Hg

* schrbmanom alebo dichrémanom draselnym dava v neutralnom prostredi oranZovoCervenu
zrazeninu chromanu ortutného Hg,CrO,, kiora po pridani koncentrovaného amoniaku scernie
a povarenim s hydroxidom alkalického kovu sa zmeni na €ierny oxid ortutny.

H922+ + Cr042_ = ngCrO4
2Hg,”" + Cry0;% + H,0 < 2Hg,CrO, + 2H*
H92CFO4 +2NaOH < ngo + N32CFO4 + HZO
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Olovo - Pb?*

olovo sa zraza zriedenou kyselinou chlorovodikovou za vzniku bielej zrazeniny chloridu olovnatého
PbCl,, velmi dobre rozpustného v horidcej vode a alkalickych hydroxidoch, nerozpustného
v amoniaku.

so zriedenou kyselinou sirovou dava ion olova bielu zrazeninu siranu olovantého PbSQ,, ktory je
rozpustny v koncentrovanych kyselinach, v koncentrovanych chloridoch a hydroxidoch a v tiosirane
sodnom. Dobre sa rozpusta pésobenim horuceho roztoku octanu sodného a amoniaku, ¢im sa lisi
od ostatnych nerozpustnych siranov. Pdsobenim sulfanu siran olovnaty Cernie v désledku vzniku
PbS.

s chromanom draselnym tvori ZIti zrazeninu chromanu olovnatého PbCrO,, rozpustnu v kyseline
dusi¢nej a v alkalickych hydroxidoch, nerozpustnu v kyseline octovej a v amoniaku.

Pb%* + CrO,* < PbCrO,
PbCrO, + 30H < [Pb(OH)s] + CrO,*

s jodidom draselnym dava ZIta zrazeninu jodidu olovnatého Pbl,, ktora sa rozpusta v nadbytku jodidu
draselného a v horucej vode.

s alkalickym hydroxidom tvori bielu zrazeninu hydroxidu olovnatého Pb(OH),, ktora sa rozpusta
v nadbytku skumadla a v kyseline dusi¢nej a octove;.

Pb*" + 20H < Pb(OH),
Pb(OH), + OH" < [Pb(OH)s]
Pb(OH), + 2H;0" < Pb*" + 4H,0

s fosfore€nanom sodnym tvori biely fosfore€nan olovnaty rozpustny v kyseline dusi¢nej a v roztokoch
alkalickych hydroxidov, nerozpustny v kyseline octovej a v amoniaku.

Striebro - Ag"

strieborné iény sa zrazaju zriedenou kyselinou chlorovodikovou za vzniku bielej zrazeniny chloridu
strieborného AgClI, ktory sa rozpusta v amoniaku, v koncentrovanej kyseline chlorovodikovej
a nerozpusta v zriedenej kyseline dusi¢nej. Zrazenina na svetle postupne fialovie az Sedne.

sulfanom z kyslého prostredia sa strieborné iony zrazaju za vzniku dCiernej zrazeniny sulfidu
strieborného Ag,S, rozpustného len v horucej zriedenej kyseline dusi¢ne;j.

s alkalickymi hydroxidmi tvori biely hydroxid, ktory je nestaly aihned prechadza na hnedy oxid
strieborny Ag,O nerozpustny v nadbytku skumadla, ale dobre rozpustny v amoniaku.

Ag® + OH < Ag(OH)
2Ag(OH) < Ag,0 + H,0

s jodidom alebo bromidom draselnym tvori ZItu zrazeninu Agl alebo AgBr, ktoré sa nerozpustaju
v amoniaku, ale po jeho pridani zrazenina zbelie.

Ag' +1 < Agl
Ag" + Br < AgBr

s chromanom alebo dichromanom draselnym tvori C€ervenohnedu zrazeninu Ag,CrO, alebo
Ag.Cr,07, ktora sa rozpusta v kyseline dusi¢nej a v amoniaku. Na rozdiel od ng2+ sa nerozpusta
v kyseline octove;j.

Ag+ + CrO42' < AngrO4
2Ag" + Cr,0;% < Ag,Cr,0;
Ortut’ - Hg**

z kyslého prostredia kyseliny chlorovodikovej sa pri dlhSom zavadzani plynného sulfanu vyzraza
¢ierna zlu€enina sulfidu ortutnatého HgS.

reakciou so sulfidom amoénnym vznika cCierny HgS nerozpustny v kyselinach ani v nadbytku
skumadla. Rozpusta sa iba povarenim v koncentrovanej kyseline dusicnej.



pridanim roztoku chloridu cinatého do roztoku ortutnatej soli sa spociatku tvori biela zrazenina, ktora
postupne scernie, pretoze ortut v oxidacnom stupni dva sa pomaly redukuje az na kovovu ortut’.

2HgCl, + Sn** < Hg,Cl, + Sn*" + 2CI
Hg.Cl, + Sn** < 2Hg + Sn** + 2Cr
s alkalickym hydroxidom tvori zItd zrazeninu HgO rozpustnu v kyselinach.
Hg*" + 20H < Hg(OH), < HgO + H,0

s chromanom draselnym pozvolna vznika Cervenohnedd zrazenina chrémanu ortutnatého, ktora
u€inkom amoniaku zbelie.

Hg®* + CrO4* < HgCrO,

pdsobenim jodidu draselného vznikd C&ervenooranZova zrazenina Hgl, rozpustna v nadbytku
skumadla.

Hg®* + 21" < Hgl,
Med - Cu®*

alkalické hydroxidy zrazaju za studena modry hydroxid mednaty Cu(OH),, ktory sa zahriatim meni na
Cierny oxid mednaty CuO, alebo sa rozpusta v nadbytku amoniaku na modry roztok.

Cu®* + 20H < Cu(OH),—% CuO + H,0
prchavé mednaté zlu€eniny farbia nesvietivy plameri na zeleno.

so sulfanom sa z kyslého prostredia vyzraza cCierny sulfid mednaty CuS, rozpustny v horucej
zriedenej kyseline dusi¢nej.

Cu** + 8% < CuS
3CuS + 8HNO; < 3Cu(NO3), + 3S + 2NO + 4H,0

pésobenim hexakyanoZeleznatanu draselného sa vyzréZza med zo svojich roztokov vo forme
hnedolervenej zrazeniny hexakyanozZeleznatanu mednatého Cu,[Fe(CN)g], ktory sa pdsobenim
amoniaku meni na modry roztok.

uginkom uhli¢itanu sodného alebo aménneho vznikd modrozelena zrazenina zasaditych soli, ktora
povarenim scernie.

reakciou s jodidom draselnym vznika biela zrazenina Cul pri€om sa uvolfuje I,, v désledku ¢oho
zrazenina hnedne.

2Cu*" + 4l < 2Cul + 1,
Bizmut - Bi**

amoniak vyzraza z rozpustnych bizmutitych soli bielu zrazeninu zasaditej soli, ktora sa v nadbytku
amoniaku a v alkalickych hydroxidoch nerozpusta, ale rozpusta sa v mineralnych kyselinach.

BiCl; + 2NH; + 2H,0 < BiCI(OH), +2NH," + 2CI

pdsobenim cerstvo pripraveného roztoku alkalického cinatanu (priprava: do roztoku chloridu
cinatého sa po kvapkach pridava hydroxid sodny az do rozpustenia zrazeniny) sa z bizmutitych soli
vyredukuje kovovy bizmut vo forme Ciernej zrazeniny.

2Bi** + 3[Sn(OH)s] + 9H,0 < 2Bi + 3[Sn(OH)s]* + 9H"

sulfan vyzraza z kyslého prostredia hnedy sulfid bizmutity Bi,S;, ktory sa nerozpusta v zriedenych
kyselinach, rozpusta sa iba v horucej zriedenej kyseline dusiCnej a v koncentrovanej kyseline
chlorovodikove;.

posobenim alkalickych hydroxidov vznika biela zrazenina hydroxidu bizmutitého Bi(OH),, ktory sa
rozpusta v mineralnych kyselinach a nerozpusta sa v nadbytku skumadla, €¢im sa liSi od hydroxidov
olovnatého, antimonitého a cinatého. Biely hydroxid bizmutity zahrievanim Zltne.

Bi** + 30H < Bi(OH);
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s jodidom draselnym dava &iernohnedu zrazeninu Bils, ktora sa povarenim meni na ¢erveny jodid-
oxid bizmutity BilO a v prebytku skumadla poskytuje ZIty az oranzovy tetrajédobizmutitan.

Bi** + 3I" < Bil,
Bil; + H,O0 < BilO + 2HI

v mierne Kyslych roztokoch tvori s chromanom a dichrémanom draselnym oranZovozltu zrazeninu
rozpustnu v mineralnych kyselinach a nerozpustnu v alkalickych hydroxidoch.

Kadmium - Cd**

amoniak dava s idnmi kadmia bielu zrazeninu hydroxidu kademnatého Cd(OH),, ktora sa v nadbytku
amoniaku rozpusta a vytvara bezfarebny komplex tetraamminkademnaty .

Cd*" + OH < Cd(OH),
Cd(OH), + 4NH; < [Cd(NH3)*" + 20H

sulfan zraza v slabo kyslom prostredi ZItu az oranzovu zrazeninu sulfidu kademnatého CdS, ktory sa
rozpusta v zriedenej kyseline dusicnej, chlorovodikovej a sirovej (na rozdiel od sulfidov medi).

ak pridame do roztoku, ktory obsahuje med a kadmium amoniak, vznikne intenzivne modré
zafarbenie. Na rozlienie kadmia v pritomnosti ibnov medi, odfarbime roztok pridanim 5 % roztoku
kyanidu draselného KCN a do odfarbeného roztoku zavedieme sulfan H,S. Pritomné kadmium
poskytuje ZItu zrazeninu sulfidu kademnatého CdS.

s alkalickymi hydroxidmi tvori kadmium bielu amorfnd zrazeninu hydroxidu kademnatého, ktory je
nerozpustny v nadbytku skimadia, ale rozpustny v kyselinach a hydroxide aménnom NH,OH.

uhli¢itan sodny zraza z roztokov kademnaté iény vo forme bielej zrazeniny hydroxidosoli, ktora sa
rozpusta v zriedenych kyselinach av KCN. Za vzniku bielej zrazeniny prebieha aj reakcia
s uhli¢Gitanom amoénnym.

hydrogenfosforeCnany reaguju s kademnatymi ionmi za vzniku bielej zrazeniny, ktora sa rozpusta
v kyseline octove;.

z neutralnych roztokov a za tepla sa reakciou s chrbmanom draselnym vyzraza ZIta zrazenina, ktora
je rozpustna v zriedenych kyselinach.

Arzén - As®*, As®

sulfanom sa zraza zo silne kyslého prostredia na ZIté sulfidy As,S3, As,Ss, ktoré nie su rozpustné v
zriedenej kyseline chlorovodikovej, rozpustaju sa v kyseline dusiénej, amoniaku av sulfide
amonnom (NH,),S.

dusi¢nan strieborny zraza z neutralneho prostredia zItd zrazeninu arzenitanu strieborného AgAsO,
a z mierne kyslého prostredia ¢ervenohnedu zrazeninu arzeni¢nanu strieborného AgAsOs.

Antimoén - Sb**, Sb**

sulfan v slabo kyslom prostredi zraza soli antiménu v oxidaénom stupni tri a pat vo forme
oranzovocerveného sulfidu antimonitého alebo antimoni¢ného Sb,S3, Sb,Ss. Oba su rozpustné za
tepla v zriedenej kyseline chlorovodikovej, v alkalickych hydroxidoch a v sulfide aménnom (NH,),S.

2Sb*" + 387 < Sb,S;
2Sb%" +58% < SDb,Ss

ion Sb** s hydroxidom sodnym tvori bielu zrazeninu hydroxidu antimonitého, ktory sa v nadbytku
skumadla rozpusta na antimonitany, s hydroxidom amdnnym vznika tiez biela zrazenina hydroxidu
antimonitého, ktora sa v8ak v nadbytku skimadla nerozpusta.

reakciou Sb>* s amoniakom alebo uhli¢itanom aménnym vznika biela zrazenina, ktora sa v nadbytku
skumadla meni na kyselinu antimonitu.

sulfid amoénny dava s ionmi Sb** najprv Zlty roztok, z ktorého sa po okysleni vylugi &ervena zrazenina
sulfidu antimonitého Sb,S;.

roztok jodu v prostredi alkalického hydrogenuhli€itanu sa za pritomnosti antimonitych soli odfarbi, za
pritomnosti soli antimoni¢nych sa neodfarbi.



reakciou s jodidom draselnym v prostredi kyseliny chlorovodikovej vznika Zlta zrazenina jodidu
antimonitého, alebo za pritomnosti antimoniénych soli sa jodid oxiduje na jod a roztok
hnedne. Reakcia sa pouZiva pri dokazovani trojmocného a patmocného iénu vela seba

Sb* + 1, < Sb™ + 2I

z mierne kyslych roztokov mdzeme tiosiranom sodnym vyzrazat €ervenu zrazeninu ,antiménovej
rumelky“ — zmes Sb,S; a Sb,03, na rozdiel od arzénu, ktory dava zIta zrazeninu, bizmutu, ktory dava
Zlty roztok a kobaltu, ktory dava modré sfarbenie.

zelezom (malym zeleznym klincom alebo drétom) sa zo zlu€enin antiménu v kyslom prostredi
vylu€uje &ierny kovovy antimén vo forme Supiniek.

Cin - Sn*, sn*

sulfanom sa zrédZa hnedy sulfid cinaty SnS a z cini€itych roztokov vznika ZItd zrazenina sulfidu
cini¢itého SnS,, ktoré su rozpustné v koncentrovanej kyseline chlorovodikovej a v sulfide aménnom
(NH4),S.

Sn** + H,S < SnS +2H"
[SnClg]* + 2H,S < SnS, + 4H" + 6CI

alkalické hydroxidy (sodny aamoénny) davaju siéonmi cinatymi a ciniCitymi biele zrazeniny
prisludnych hydroxidov, ktoré sa v nadbytku hydroxidu sodného rozpustaju, ale v nadbytku hydroxidu
amonneho sa nerozpustaju.

Sn(OH), + OH" < [Sn(OH)s]
Sn(OH); + 20H < [Sn(OH)e*

s uhli¢éitanom sodnym reaguju za vzniku bielych zrazenin, ktoré su rozpustné v hydroxide sodnom.
S hydrogenfosforeénanom sodnym reaguju podobne, iba biela zrazenina sa nerozpusta v zriedenej
kyseline chlorovodikove;.

chroman draselny v pritomnosti cinatych soli tvori zItu zrazeninu, ktora sa meni na zeleny roztok
v dosledku vzniku Cr**, v pritomnosti ciniCitych soli vznika tiez zlta zrazenina, ktora sa rozpusta
v hydroxide sodnom.

pésobenim chloridu ortutnatého vznika v roztokoch cinatych soli najskdr biela zrazenina chloridu
ortutného (kalomelu) a neskor Seda az Cierna zrazenina vyredukovane;j ortuti.

2Hg*" + 8CI + Sn** < Hg.Cl, + [SnClg]*
Sn?* + Hg,Cl, + 4ClI' < [SnClg]* + 2Hg

kovové Zelezo redukuje za tepla rozpustné ciniCité soli na cinaté. Na redukciu sa pouziva Zelezny
klinec. Iné kovy, (zinok, hlinik) v kyslom prostredi redukuju iény cinaté aj cinicité az na Sedy cin.

[SnClg]* + Fe < Sn** + Fe* +6CI
[SnClg]* +2Zn < Sn + 2Zn** + 6CI
Nikel - Ni**

sulfid aménny vyzraza dCierny sulfid nikelnaty NiS, ktory sa nerozpusta v zriedenej kyseline
chlorovodikove;.

Ni?* + S* < NiS

dimetylglyoxim (1% alkoholicky roztok), nazyvany aj Cugajevovo skumadlo, vyzraZza zo slabo
amoniakalneho alebo neutralneho roztoku €ervenu zrazeninu dimetylglyoximu nikelnatého. Reakcia
je velmi citlivd, zaznamena aj malé mnozstva niklu.

s alkalickymi hydroxidmi tvori svetlozelenu zrazeninu, ktora sa v nadbytku hydroxidu nerozpusta, ale
rozpusta sa v mineralnych kyselinach.

Ni** + 20H" < Ni(OH),

s amoniakom tvori svetlozelenu zrazeninu hydroxidosoli, ktora sa v nadbytku skiumadla rozpusta na
modrofialovy roztok amminkomplexu.
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2NiCl; + 2NH; + 2H,0 < Ni,Cly(OH), + 2NH,CI
NizCl(OH), + 12NH; < [Ni(NH3)6]Cl, + [Ni(NH3)s](OH).

alkalické uhliCitany poskytuju zelenu zrazeninu hydroxidosoli nikelnatych, ktord sa v nadbytku
skumadla nerozpudta. S uhliCitanom amdénnym reaguje za vzniku modrej komplexnej soli, alebo
pridanim hydroxidu amoénneho sa rozpusta.

Zltozelenu zrazeninu rozpustnu v kyseline octovej tvori s hydrogenfosfore€nanom sodnym.
s chrémanom draselnym vznika hnedéa zrazenina rozpustna v kyselinach aj hydroxide aménnom.
Zlta zrazenina hexakyanozelezitanu nikelnatého vznika reakciou s hexakyanozelezitanom draselnym.
3Ni** + 2[Fe(CN)g]* < Nis[Fe(CN)sl
Kobalt - Co**

sulfid amoénny vyzraza d&iernu zrazeninu sulfidu kobaltnatého CoS rozpustni za tepla
v koncentrovanej kyseline chlorovodikovej a dusiéne;.

v pritomnosti kyseliny octovej a dusitanu draselného vznika ZItd zrazenina hexanitritokobaltitanu
tridraselného (Fischerova sol).

Co™ + 3K" + BNO, < K3[Co(NO,)g]

s alkalickymi hydroxidmi tvori modru zrazeninu hydroxidosoli, ktora v nadbytku skumadla postupne
ruzovie az hnedne za vzniku hydroxidu kobaltitého. Reakcia sa mdze urychlit pridanim peroxidu
vodika.

Co” + OH + NO5 < Co(OH)NO;
Co(OH)NO; + OH < Co(OH), + NOy
4Co(OH), + O, + 2H,0 < 4Co(OH);

s amoniakom tvori modru zrazeninu, ktora sa v nadbytku skimadla a u€inkom vzdu3ného kyslika
postupne meni na Zltohnedy komplex.

Co(OH), + 6NH; < [Co(NH3)e]** + 20H"
2[Co(NH3)e** + H,0 + O, < 2[Co(NH5)s]** + 20H
modré sfarbenie vznika reakciou s tiosiranom sodnym alebo s rodanidom draselnym a aménnym.
Co”" + 4SCN” < [Co(SCN),J*
s uhli¢itanom sodnym tvori ruZovu zrazeninu zasaditych soli.

s hydrogenfosfore€nanom sodnym tvori modrofialovi zrazeninu rozpustnu v zriedenej kyseline
chlorovodikovej a v hydroxide amonnom.

s chrémanom draselnym vznika ¢ervenohneda zrazenina rozpustna v hydroxide aménnom.
Zelezo - Fe**

so sulfidom aménnym vznika Cierna zrazenina sulfidu zeleznatého FeS, ktora na vzduchu hnedne
a rozpusta sa v kyseline octove;.

Fe* + S* < FeS

s alkalickymi hydroxidmi reaguje za vzniku svetlozelenej zrazeniny hydroxidu Zeleznatého, ktory na
vzduchu rychlo hnedne premenou na hydroxid Zelezity.

Fe’" +20H < Fe(OH),

s alkalickym uhli¢itanom poskytuje bielu zrazeninu uhli€itanu Zeleznatého, ktora pozvofne prechadza
na hnedy hydroxid Zelezity.

s hydrogenfosfore€énanom sodnym vznika biela zrazenina, ktora postupne meni farbu na
modrozelenu.

s chrémanom draselnym dava Zltohnedu zrazeninu, ktora sa po okysleni rozpusta na zeleny roztok
v dosledku vzniku iénov Cr*.



s Cugajevovym skumadlom (alkoholicky roztok dimetylglyoximu) dava visfiovo&erveny roztok.

s hexakyanozZeleznatanom draselnym dava bielu zrazeninu, ktord na vzduchu postupne oxiduje na
berlinsku modru. Zrazeninu berlinskej modrej dava aj reakciou s hexakyanoZelezitanom draselnym,
ktory sa pritom redukuje na hexakyanoZeleznatan.

Fe® + [Fe(CN)s]> < Fe* + [Fe(CN)s*
Fe®* + [Fe(CN)]" < {Fe"[Fe"(CN)s]y
Zelezo - Fe**

sulfid amoénny vyzraza Ciernu zrazeninu sulfidu Zelezitého Fe,S;, ktora sa rozpusta v kyseline octovej
a v mineralnych kyselinach.

2Fe* + 35% < Fe,S;

amoniak, hydroxid amoénny a alkalické hydroxidy vyzrazaju z roztoku zZelezitych soli hnedoCervenu
zrazeninu hydroxidu Zelezitého, ktora sa rozpusta v zriedenych mineralnych kyselinach a nerozpusta
v nadbytku skumadla.

Fe®* + 30H < Fe(OH);

hexakyanoZeleznatan draselny dava modré zafarbenie, tzv. berlinsku modri a hexakyanoZzelezitan
draselny ¢ervenohnedé sfarbenie v dosledku vzniku komplexnej zlu€eniny.

4Fe” + 3[Fe(CN)e]" < Feq[Fe(CN)gls

tiokyanatan (rodanid) draselny alebo aménny dava s rozpustnymi Zelezitymi sofami intenzivne
Cervené zafarbenie hexarodanoZelezitanu Zelezitého.

uhli¢itan sodny poskytuje hnedu zrazeninu hydroxidu Zelezitého.
2FeCl; + 3Na,CO; + 3H,0 < 2Fe(OH); + 3CO, + 6NaCl

hydrogenfosforeCnan sodny poskytuje svetlozltu zrazeninu fosfore€nanu Zelezitého, ktora sa
nerozpusta v zriedenej kyseline octovej, ale rozpusta sa v zriedenych mineralnych kyselinach.

FeCl; + Na,HPO4 < FePO, + 2NaCl + HCI

pri reakcii s jodidom draselnym v kyslom prostredi sa vylu€uje jod, ktory dokazujeme Skrobovym
mazom.

2Fe* + 2I' & 2Fe* + 1,
Mangan - Mn**

sulfid aménny vyzraza z amoniakalneho prostredia ruzovy (pletovy) sulfid manganaty MnS, ktory sa
rozpusta v zriedenej kyseline octovej, na vzduchu hnedne, povarenim s nadbytkom skumadia
prechadza na dehydratovanu formu zelenej farby.

Mn?* + H,S < MnS + 2H"

alkalické hydroxidy zrazaju biely az ruzovy hydroxid manganaty Mn(OH), , ktory sa rozpusta
v kyselinach, nerozpusta sa v nadbytku hydroxidu sodného. Na vzduchu oxiduje na hnedy hydroxid
manganity Mn(OH)s.

amoniak zraza biely hydroxid manganaty Mn(OH),, ktory sa rozpusta v nadbytku skimadla a na
vzduchu hnedne. V pritomnosti chloridu amoénneho NH,Cl sa hydroxid manganaty amoniakom
nezraza.

Mn2* + 2NH,;OH < Mn(OH), + 2NH,"

alkalické uhli¢itany zrazZaju biely uhli¢itan manganaty, ktory sa rozpusta v zriedenych kyselinach,
nerozpusta sa v nadbytku skimadla a na vzduchu hnedne.

Mn?* + CO,* < MnCO;

s alkalickym fosfore€nanom dava bielu zrazeninu fosforeCnanu manganatého, ktory je rozpustny
v kyseline octovej. V amoniakalnom prostredi sa vylu¢i biela zrazenina fosfore¢nanu
amminomanganatého, ktora povarenim zruzovie.

3M|"ISO4 + 2NazHPO4 = Mn3(PO4)2 + 2Nast4 + H2804
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MnSO4 + (NH4)2HPO4 + NH3 = MnNH4PO4 + (NH4)2804

zahrievanim s chrébmanom draselnym sa pozvolna vyluéuje hneda zrazenina hydroxidu
manganitého.

oxidaciou s oxidom olovi¢itym v prostredi koncentrovanej kyseliny dusi¢nej sa vytvara fialové
sfarbenie roztoku od pritomnych iénov MnO, . Za pritomnosti CI" ibnov reakcia neprebehne.

2Mn** + 5PbO, + 4H" < 2MnO, + 5Pb* + 2H,0

kyanid draselny vyzraZa svetlohnedy kyanid manganaty, ktory v nadbytku skumadla tvori ZIty nestaly
komplex.

MnSO4 + 2KCN < Mn(CN)Z + K2804
Mn(CN), + 4KCN < K4[Mn(CN)g]
Chrém - cr*, cr®

sulfid amoénny zraza z amoniakalneho roztoku Sedozeleny hydroxid chromity Cr(OH)s, ktory je
rozpustny v mineralnych kyselinach.

2Cr* + 38" + 6H;0 < 2Cr(OH); + 3H,S

amoniak zraza Sedozeleny hydroxid chromity Cr(OH);, ktory v nadbytku skimadla a za pritomnosti
amonnych soli tvori Eervenofialovy amminkomplex.

Cr(OH); + 6NH3; < [Cr(NH3)s](OH)3

alkalické hydroxidy zrdZaju najskdér Sedozelenu zrazeninu hydroxidu chromitého, ktora sa
v mineralnych kyselinach rozpusta na chromité soli a v nadbytku skumadla na chromitany. Po
pridani peroxidu vodika vznikaju ZIté roztoky chrémanov.

Cr(OH); + 3H3;0" < Cr* + 6H,0
Cr(OH); + OH < [Cr(OH),]
[Cr(OH),] + 2H,0, < CrO,* + 4H,0

uhli¢itan sodny poskytuje Sedozeleny hydroxid chromity malo rozpustny v nadbytku skumadla.
Podobne reaguje aj kyanid draselny, tiosiran sodny a dusitan sodny.

reakciou s hydrogenfosfore€nanom sodnym vznika zelena zrazenina fosfore€nanu chromitého dobre
rozpustna v mineralnych kyselinach, v kyseline octovej aj v alkalickych hydroxidoch.

cr’ + HPO,/” < CrPO, + H'

s chrémanom draselnym vznika Zlt4 zrazenina rozpustna v kyselinach aj hydroxidoch, ktora pozvolna
hnedne.

chlorid barnaty alebo dusi€nan barnaty zrazaju z roztoku chrému v oxidacnom stupni Sest Zlty
chroman barnaty BaCrQO,.

octan olovnaty vyzraza z roztoku chrému v oxidaénom stupni Sest zIty chréman olovnaty PbCrOj,.

pbsobenim oxidacnych skumadiel sa v alkalickom prostredi zelené chromité soli oxiduju na ZIté
chromany a naopak, v kyslom prostredi sa zlté chromany redukuju na zelené chromité soli.

crt o Cro*
Hlinik - AI**

sulfid aménny vyzraza z amoniakalneho prostredia biely résolovity hydroxid hlinity Al(OH)3, ktory sa
rozpusta v zriedenej kyseline chlorovodikove;.

2AP" + 3S8% + 3H,0 < 2AI(OH); + 3H,S
amoniak zraza biely hydroxid hlinity Al(OH);, malo rozpustny v nadbytku skimadla.
AP®* + 30H < AI(OH);

alkalické hydroxidy vyzrazaju bielu zrazeninu hydroxidu hlinitého, ktora sa v nadbytku skumadla
rozpusti.



AP + 30H < AI(OH); + OH < [AI(OH).]

s uhli¢itanom sodnym vznikd biela zrazenina hydroxidu hlinittho malo rozpustna v nadbytku
skumadla, dobre rozpustnd v alkalickych hydroxidoch.

alkalicky fosforeCnan poskytuje bielu zrazeninu fosforeCnanu hlinittho nerozpustna v zriedenej
kyseline octovej, ale dobre rozpustnu v mineralnych kyselinach a alkalickych hydroxidoch.

AP + PO,> < AIPO,
AIPO, + 2H;0" < A" + H,PO, + 2H,0
AIPO, + 40H < [AI(OH)] + PO,

s chromanom draselnym dava ZItu rdsolovitu zrazeninu rozpustnu v zriedenej kyseline octovej aj
v alkalickych hydroxidoch.

varom s octanom sodnym, tiosiranom sodnym a dusitanom sodnym vznika biely hydroxid hlinity.
Zrazenina s tiosiranom sodnym mdze obsahovat aj vylu€enu elementarnu siru, teda jej farba méze
byt nazltla.

reakciou s alizarinom vznika tehlovoCervend zrazenina nerozpustna v kyseline octove;.
Zinok - Zn**

sulfid amonny zraZza z neutralneho alebo z alkalického prostredia biely sulfid zino€naty rozpustny v
zriedenych mineralnych kyselinach.

Zn*" + S* & ZnS

alkalické hydroxidy a amoniak vyzrazaju bielu zrazeninu hydroxidu zino¢natého, ktora sa v nadbytku
skumadla rozpusti na prislusny zino¢natan.

Zn*" + 20H < Zn(OH),
Zn(OH), + 20H <« [Zn(OH)*

s uhli¢éitanom sodnym vznika biela zrazenina uhli¢itanu zino€natého dobre rozpustna v kyselinach
a alkalickych hydroxidoch.

alkalické fosforecnany davaju bielu zrazeninu fosfore€nanu zino€natého rozpustnu v kyselinach aj
alkalickych hydroxidoch.

pri reakcii s hexakyanozeleznatanom draselnym vznika biela zrazenina malo rozpustna v kyseline
chlorovodikovej a v alkalickych hydroxidoch. Hexakyanozelezitan draselny dava hnedozltu zrazeninu
rozpustnu v kyseline chlorovodikovej.

270" + [Fe(CN)s]" < Zn,[Fe(CN)]
3Zn”" + 2[Fe(CN)e]” <> Zny[Fe(CN)elo

chrébmanom draselnym vyzrdZzame z neutrdlnych roztokov ZItu zrazeninu, ktora sa rozpusta
v zriedenych kyselinach aj v alkalickych hydroxidoch.

Barium - Ba**
soli baria farbia nesvietivy plameri do zelena.

alkalické uhli€itany, napriklad uhliitan amoénny, zréZaju bielu zrazeninu uhli€itanu barnatého BaCOs,
ktora sa rozpusta v teplej zriedenej kyseline octove;.

Ba®* + CO5> <> BaCO;

zriedena kyselina sirova zraza rozpustné barnaté soli za vzniku bielej zrazeniny siranu barnatého
BaSO, nerozpustného vo vode a v kyselinach.

Ba®* + SO,* < BaSO,

chréman draselny K,CrO, zraza z rozpustnych barnatych soli ZIti zrazeninu chrémanu barnatého
BaCrO,4 nerozpustnu v zriedenej kyseline octovej a v alkalickych hydroxidoch.

Ba®* + CrO,* < BaCrO,
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s hydrogenfosfore€nanom sodnym v amoniakalnom prostredi vznikd biela zrazenina fosfore€nanu
barnatého rozpustna v zriedenych kyselinach.

3BaCl, + 2Nay,HPO, + 2NH;3 < Baj(PO,), + 2NH,CI + 4NaCl

sadrova voda (nasyteny roztok CaSQ,) zraza bielu zrazeninu siranu barnatého. Reakcia sa pouziva
na odlidenie idnov Ba** (zraza okamzite), Sr** (zraza az po chvili) a Ca** (nezraza vobec).

alkalické oxalaty, napr. amoénny, zrazaju z neutralneho alebo zasaditého prostredia bielu zrazeninu
oxalatu barnatého dobre rozpustnu vo vode. Varom v zriedenej kyseline octovej sa oxalat barnaty
rozpusta, na rozdiel od oxalatu strontnatého, ktory sa rozpusta len CiastoCne aod oxalatu
vapenatého, ktory sa nerozpusta vébec.

BaCl, + (NH4)2C204 < BaC,0, + 2NH,CI
Stroncium - Sr**
soli stroncia farbia nesvietivy plamer do karminovocervena.

uhli¢itany, napr. aménny alebo sodny, zrazaju biely uhli¢itan strontnaty SrCO;, ktory sa dobre
rozpusta v kyselinach.

Sr** + CO5%* < SrCO,

zriedena kyselina sirova zradZza po chvili bielu zrazeninu siranu strontnatého SrSO, Ciastocne
rozpustnu vo vode aj v zriedenych mineralnych kyselinach.

Sr** + 80,% < SrS0,

oxalat aménny zraza bielu zrazeninu oxalatu strontnatého, ktory sa len Ciastoéne rozpusta v teplej
zriedenej kyseline octove;.

Sr** + C,0,% < SrC,0,

hydrogenfosforeCnan sodny dava bielu zrazeninu z neutralneho prostredia, kiora je rozpustna
v kyseline octovej a v mineralnych kyselinach.

s chrémanom draselnym vznika zlta zrazenina chrodmanu strontnatého rozpustného v kyseline
octovej (na rozdiel od chrémanu barnatého).

Sr** + Cr0,* < SrCro,

ucinkom sadrovej vody sa po chvili vyluéi biela zrazenina siranu strontnatého, ktora sa nerozpusta
v kyseline octovej ale rozpusta sa v koncentrovanych mineralnych kyselinach. Reakcia sa pouziva
na odli$enie od iénov Ba®*, ktoré sa zrazaju vo forme bielej zrazeniny okamzite a Ca”, ktoré sa
nezrazaju vobec.

Vapnik - Ca**
vapenaté soli sfarbuju nesvietivy plamen tehlovo&erveno.

rozpustné uhlicitany, napriklad uhli¢itan amoénny alebo sodny, vyzrézaju biely uhli¢itan vapenaty
CaCO;3, ktory sa dobre rozpusta v teplej zriedenej kyseline octovej a v mineralnych kyselinach.

Ca?' + COs% < CaCO,

oxalat amonny zraza rozpustné vapenaté soli vo forme bielej zrazeniny oxalatu vapenatého, ktora je
nerozpustna v kyseline octovej a oxalovej, ale rozpusta sa v mineralnych kyselinach.

Ca®" + C,0,> < CaC,0,

s kyselinou sirovou reaguju len koncentrované roztoky vapenatych soli priom sa pozvolna vylugi
biela zrazenina siranu. Reakciu mozno urychlit povarenim alebo pridanim etanolu.

Ca’* + SO, « CaSO0,

hydrogenfosfore€nan sodny v amoniakalnom prostredi vyzraza bielu zrazeninu fosforeCnanu
vapenatého, ktora sa rozpusta v kyseline octovej a v zriedenych mineralnych kyselinach.

3CaCl, + 2Na,HPO, + 2NH;3; < Ca3(P04)2 + 4NaCl + 2NH,CI

zahrievanim s hexakyanozZelaznatanom aménnym v amoniakalnom prostredi vznika biela zrazenina
hexakyanoZzeleznatanu aménno-vapenatého.



Horéik - Mg**

alkalické hydroxidy zrazaju bielu zrazeninu hydroxidu hore¢natého Mg(OH), nerozpustnu v nadbytku
skumadla, rozpustnu v zriedenych kyselinach a v amoniaku. Hydroxid horec¢naty sa sfarbuje do
Cervena po pridani titdnovej Zltej.

Mg®* + 20H < Mg(OH),
Mg(OH), + 2H" < Mg®* + 2H,0

hydrogenfosforeCnan amoénny zraza z amoniakalneho prostredia za pritomnosti chloridu aménneho
po kratkej dobe bielu krystalicku zrazeninu fosfore€nanu aménnohore¢natého MgNH4PO, rozpustnu
v kyselinach.

Mg®* + HPO,* < MgHPO,
Mg®* + NH," + HPO,* < MgNH4PO, + H*
alkalické lﬂhliéitany zrazaju z neutralnych roztokov bielu zrazeninu, ktora sa rozpusta v nadbytku
ionov NH,".
Mg?* + CO3% < MgCO,
amoniak zraza biely hydroxid hore€naty len z neutralnych roztokov.
Sodik - Na*
sodik farbi nesvietivy plameri intenzivne Zlto.

dihydrogenantimoni¢nan draselny dava v neutrdlnom prostredi s rozpustnymi solami bielu zrazeninu
dihydrogenantimoni¢nanu sodného NaH,(SbO3);. Podobne reaguje v neutralnych alebo slabo
alkalickych roztokoch aj hexahydroxoantimoni¢nan draselny K[Sb(OH)g].

octany uranylzinoCnaty a uranylhoreCnaty vyzrazaju zroztokov zneutralizovanych amoniakom
a mierne okyslenych kyselinou octovou ZItu zrazeninu octanu uranylzino€natosodného, pripadne
uranylhore¢natosodného.

Draslik - K*
draslik farbi nesvietivy plamen fialovo¢erveno.

kyselina chlorista zraza z rozpustnych draselnych soli bielu zrazeninu chloristanu draselného KCIO,
nerozpustnu v etanole. Podobne reaguje aj chloristan zino¢naty.

hexakyanokobaltitan sodny zraza z rozpustnych draselnych soli ZItu zrazeninu hexanitritokobaltitanu
draselného.

hexanitritokobaltitan trisodny zraZza z neutralnych alebo slabo kyslych roztokov ZItu zrazeninu
nestéleho zloZenia. Skimadlo sa pridava do neutralnej vzorky v pomere 1:1 a dékaz sa uskutocni
v prostredi kyseliny octovej. Vzniknuta zrazenina sa rozpusta v mineralnych kyselinach.

kyselina vinna zrédZa z neutralnych alebo slabo kyslych roztokov draselnych soli biely krystalicky
hydrogenvinan draselny malo rozpustny vo vode, nerozpustny v kyseline octovej, ale dobre
rozpustny v mineralnych kyselinach a silnych zasadach.

ZIt4 zrazeninu z neutralnych alebo slabo kyslych roztokov draselnych soli zraza kyselina
hexachloroplati¢ita H,PtCls. Zrazanie sa urychluje pridavkom etanolu.

Litium - Li*
soli litia farbia nesvietivy plamer intenzivne karminovoc¢erveno.

alkalické fosforeCnany (hydrogenfosforeCnan sodny) vytvaraju v amoniakalnom prostredi bielu
zrazeninu fosfore€nanu litneho, ktory sa dobre rozpusta v kyselinach a malo vo vode. Pridanim
etanolu reakcia prebieha intenzivnejSie.

alkalické uhli¢itany (sodny, draselny) zraZaju biely uhli¢itan litny malo rozpustny vo vode. Uhliitan
amonny zraza biely uhliitan litny z amoniakalneho prostredia. V pritomnosti vysSieho nadbytku
amonnych soli v8ak zrazenina nevznika.

s octanom uranylzino&natym vytvaraju lithe soli zelenozZltu zrazeninu octanu uranylzino¢natolitneho.
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* jodistan draselnozelezity tvori s litnymi sofmi ZItobielu zrazeninu.

* hlinitan sodny alebo draselny davaju bielu zrazeninu hydroxidu nerozpustnu v alkalickych
hydroxidoch.

Amoéniovy kation - NH,"

* do skumaného roztoku pridame alkalicky hydroxid a mierne zahrejeme. Z roztoku je citit unikajuci
plynny amoniak (€erveny lakmusovy papierik nad skiimavkou zmodrie).

* reakcia s Nesslerovym skiumadlom (alkalicky roztok tetrajodoortutnatanu draselného). Ak je roztok
amonia malo koncentrovany, vytvori sa zIté zafarbenie, pri vy$8ej koncentracii vznika az hneda
zrazenina.

* reakciou s kyselinou hexachloroplatiCitou H,PtCls vznika zlta kryStalicka zrazenina, ktora sa po
pridani nadbytku hydroxidu sodného rozklada za su¢asného uvolfiovania amoniaku.

* zneutralnych roztokov sa zrdZaju aménne soli kyselinou vinnou alebo vinanmi za vzniku bielej
kryStalickej zrazeniny.

ULOHA:
USKUTOCNITE SKUPINOVE REAKCIE KATIONOV DANYMI SKUPINOVYMI SKUMADLAMI
A UROBTE PREHLIADNU TABULKU SKUPINOVYCH REAKCIi

Podstata skusky: Na dbkaz pritomnych katiénov pouzZijeme €o najvacsi po€et skupinovych skumadiel,
¢im ziskame presnejSiu orientaciu o zloZzeni skimaného roztoku. Pri praci si pomézeme nasledujucim
prehladom:

skupinové skumadlo zrazana skupina katiénov
kyselina chlorovodikova nerozpustné chloridy
kyselina sirova nerozpustné sirany
kyselina oxalova Ca”’, Sr*" a katiény vzacnych zemin
uhli¢itan sodny alebo amoénny tazkeé kovy
sulfid aménny tazké kovy
vodny roztok sulfanu nerozpustné sulfidy
hydroxidy alkalickych kovov neamfotérne hydroxidy, oxidy a zasadité soli
amoniak nerozpustné hydroxidy a hydroxidosoli
hydrogenfosfore¢nan sodny nerozpustné fosfore€nany okrem alkalickych kovov
jodid draselny nerozpustné jodidy
chréman draselny véetky okrem Ca’’, Mg”" a alkalickych kovov
octan sodny nerozpustné hydroxidy a zasadité soli, rozpustné
acetatozluceniny

Chemikalie:

0,1M HCI, 1M H,SO,4, 0,5M H,C,0,4, nasyteny roztok H,S (Cerstvo pripraveny), (NH,),S alebo NH4HS
(Cerstvy roztok pripraveny zmiesanim 1M Na,S a 2M NH4CI v pomere 1:1), 0,1M, 2M a koncentrovany
amoniak, 0,1M a 2M KOH alebo NaOH, 0,1M a 1M KIl, 0,05M K5CrQO,4, 0,05M Na,HPO,, 1M Na,CO;
alebo 1M (NH,4),CO3, 2M CH3COONa.

Postup a zadanie:

Do skumaviek s nezndmou vzorkou (asi 1 ml) postupne priddme jednotlivé skupinové skumadla
a sledujte vznik a farbu zrazenin. Z pozorovani zostavime prehladnu tabulku pritomnych skupin katiénov.
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Vzor tabulky ¢.1:

Kation skumadlo
HCI H,SO, H,C,0, H,S (NH4).S NH,OH
Ag” biela zraz. - biela zraz. Cierna zraz. | Cierna zraz. |hneda zraz.
ng2+ biela zraz. - biela zraz. Cierna zraz. Cierna zraz. | Cierna zraz.
Pb** biela zraz. biela zraz. biela zraz. Cierna zraz. |Ciernazraz. |biela zraz.
Ba”" - biela zraz. - - - -
St - biela zraz biela zraz. - - -
Ca’" - biela zraz. biela zraz. - - -
Hg”" - - biela zraz. Cierna zraz. | Cierna zraz. |biela zraz.
cu® - - biela zraz. Cierna zraz. |Ciernazraz. |modra zraz.
Cd” - - - ZIta zraz. ZIta zraz. biela zraz.
Bi°" biela zraz hneda zraz hneda zraz. |biela zraz.
Sb** - - oranzova oranzova biela zraz.
zraz. zraz.
Sn”* - - - hneda zraz. |hneda zraz. |biela zraz.
Vzor tabulky ¢.2:
skumadlo farba zrazeniny pravdepodobné kationy
HCI biela Ag", Pb** Hg,”
H,SO, biela Pb>, Ca~, Sr’,Ba”’
H,S gierna Ag’, Pb*, Hg,”", Hg*", Cu*”
Zlta Cd”, As™, As™, Sn**
hneda Bi°", Sn*
oranzova Sb**, Sb°*
ULOHA:

USKUTOCNITE DELENIE KATIONOV |. SKUPINY AMONIAKALNYM POSTUPOM

Podstata skusky: Pri amoniakalnom spbsobe delenia kationov l.skupiny sa vyuziva ich reakcia so
zriedenou kyselinou chlorovodikovou, pri ktorej vznika biela zrazenina nerozpustnych chloridov tychto
katibnov. Vzniknuti zrazeninu delime filtrdciou predpisanym postupom, priCom pouzivame také
skumadla, ktoré reaguju len s dokazovanym katiébnom a pritomnost’ ostatnych latok dékazu neprekaza.

Rozsah pouzitia: Dokazujeme pritomnost Ag*, Hg,?*, Pb*".
Chemikélie:

0,1M HCI, 0,1M a 2M NHj;, HNO3, H,S (nasyteny roztok), 0,1M a 2M NaOH alebo KOH, 0,1M a 1M KI,
0,2M K2C|'207 alebo 0,05M K20TO4, ™M H2804, 2M CH3COONa, 0,05M NaHPO4, Na28207, (NH4)2S
(Cerstvy roztok).

Postup:

Dané katidony sa zrazaju zriedenou kyselinou chlorovodikovou na bielu zrazeninu nerozpustnych
chloridov. Vzniknuta zrazenina sa dekantuje alebo prefiltruje. Filtrat obsahujuci kationy ostatnych
analytickych skupin sa odlozi na dalSie spracovanie. Zrazenina na filtraCnom papieri sa premyje
zriedenou HCI, aby sa zniZila rozpustnost’ pritomnych chloridov.

Zrazeninu premyjeme horucou vodou, pri¢om na filtraénom papieri zostane zrazenina chloridov striebra
a ortuti. Rozpustny chlorid olovnaty prejde do filtratu, v ktorom méZeme pritomnost Pb* dokazat
niektorymi selektivnymi reakciami (napr. ako zIty chroman, biely siran, Cierny sulfid a pod.).

Chloridy striebra a ortuti na filtraCnom papieri premyjeme zriedenym amoniakom, pricom do roztoku
tentoraz prechadzaju kationy striebra, ktoré mdézeme dokazat selektivnymi reakciami (napr. pridanim
HNO; vznika biely AgCl). Zrazenina na filtraénom papieri obsahuje zmes amidochloridu ortutnatého
a Ciernej ortuti, €o je suCasne aj dékazom jej pritomnosti. V pripade, Zze zmes amidochloridu ortutnatého
a ortuti rozpustime v luCavke kralovskej, odparime do sucha a odparok rozpustime vo vode, v takto
ziskanom roztoku mézeme dokazovat pritomnost Hg2+ aj ostatnymi selektivnymi reakciami.
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Zadanie:

UskutoCnite delenie katiénov I. skupiny amonikalnym postupom a dokazte ich pritomnost’ aspori dvoma
selektivnymi reakciami. NapiSte schému delenia a popiste svoje pozorovania.

ULOHA:
USKUTOCNITE DELENIE KATIONOV II. SKUPINY AMONIAKALNYM POSTUPOM

Podstata skusky: Pri reakcii s kyselinou sirovou ako skupinovym skumadlom sa katiény Il. skupiny
amonikalnym spésobom delenia vyzraZaju vo forme nerozpustnych siranov. Jednotlivé zlu€eniny
oddelujeme predpisanym postupom pomocou vhodne zvolenych skimadiel a filtraciou.

Rozsah pouzitia: Dokazujeme pritomnost Ba®*, Sr**, Ca*".

Chemikalie:

1M H,S0O,, 1M Na,CO;, konc. CH;COOH, 0,1M a 2M NHs;, konc. NH3, 0,06M K,CrO,4, sadrova voda
(nasyteny roztok CaSQ,), 0,5M C,H,04, 0,05M NaHPO,4, 1M (NH4),CO3, 1M (NH4),C20,.

Postup:

Roztok vzorky povarime so skupinovym skumadlom zriedenou kyselinou sirovou. Po vychladnuti sa
vyluci biela zrazenina nerozpustnych siranov barnatého, strontnatého a vapenatého. Zrazeninu
prefiltrujeme alebo dekantujeme. Filtrat obsahuje katidény ostatnych analytickych skupin, odlozime ho na
dalSiu analyzu.

Biela zrazenina nerozpustnych siranov sa povari s roztokom uhliitanu sodného (asi 2 min.), pricom
vznikaju uhli¢itan strontnaty a vapenaty. Tieto dva uhli¢itany su rozpustné v kyseline octovej a preto
premytim zrazeniny na filtranom papieri prechadzaju do filtratu. Na filtranhom papieri zostava zrazenina
siranu barnatého.

Biela zrazenina siranu barnatého sa povarenim (10 min.) s nasytenym roztokom uhli¢itanu sodného meni
na uhli¢itan barnaty, ktory sa rozpusta v kyseline octovej, ¢im prechadza do roztoku. V tomto roztoku
mdbzeme iény Ba?" dokazat selektivnymi reakciami.

Filtrat s kationmi Sr** a Ca®* podrobime dalSej uprave tak, ze priddme amoniak a chroman draselny. Po
filtracii na filtraCnom papieri zostava zrazenina chrémanu strontnatého a do filtratu prechadzaju iény ca”,
ktoré mézeme dokazat niektorou selektivnou reakciou.

Zrazeninu chrémanu strontnatého rozpustime kyselinou octovou aiony Sr** moézeme dokazovat
selektivnymi reakciami.

Zadanie:

Uskuto&nite delenie katiénov II. skupiny uvedenym spésobom a dokazte ich pritomnost aspori dvomi
selektivnymi reakciami. NapiSte schému delenia a popiste svoje pozorovania.

ULOHA:
STANOVTE V DEVIATICH NEZNAMYCH ROZTOKOCH KATIONY I, lll. a IV. SKUPINY
SIROVODIKOVYM POSTUPOM

Podstata skusky: Pomocou skupinovych skumadiel stanovte skupinu, do ktorej patri katién v skimanej
vzorke a potom ho dokazte selektivnymi skiumadlami. Kazdy kation dokazte minimalne dvomi dékazmi.

Rozsah pouzitia: Uréovat budete kationy Ag®, Pb**, Co**, Ni**, Fe**, Mn*, Ba*, Ca®*, Sr*".
Chemikalie:

0,1M vHCI, 2M a konc. NH3;, 0,2M K,Cr,07, 0,1M a 2M KOH alebo NaOH, 0,1M KSCN, amylalkohol (1:1),
éter, Cugajevovo skumadlo — 1% roztok dimetylglyoximu v etanole, tuhy PbO,, 1M H,SO,4, 1M Na,COs,
kyselina octova (1:1), 0,05M K,CrO4, 2M CH3COONa, (NH,4).S — Cerstvy roztok.
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Postup:

V deviatich neznamych vzorkach mame sirovodikovym postupom delenia kationov dokazat katiény 1., 111
a IV. skupiny. V jednotlivych vzorkach mdze byt pritomny jeden, dva alebo Ziadny kation.

Zo vzorky ¢€.1 odlejeme asi po 1 ml do troch skumaviek. Do prvej skumavky priddme skupinové skumadlo
I. skupiny katiénov (HCI), do druhej skimavky skupinové skumadlo Ill. skupiny katiénov (sulfid aménny,
prip. KOH) a do tretej skimavky pridame skupinové skumadlo IV. skupiny katiénov (Na,CQO3). Na zaklade
reakcie s jednotlivymi skupinovymi skimadlami a farby zrazeniny mézeme usudzovat o skupine z ktorej
prislusny kation vo vzorke pochadza. Tento kation potom dokazeme dvoma selektivnymi reakciami.
Podobne postupujeme pri vSetkych ostatnych vzorkach.

Priklad:
Neznama vzorka
% pridat ®HCI
» vznikla biela zrazenina sfarbena jemne do fialova (Ag)
dbkaz napr. rozpustnost zrazeniny s NH;
» vznikla biela krystalicka zrazenina (Pb)
dbkaz napr. s K,Cr,O; a NH;
Neznama vzorka
% pridat ® KOH
» vzniklo zelené zafarbenie (Ni)
dokaz napr. dimetylglyoximom a NH;
» vznikla modra zrazenina (Co)
dokaz napr. rodanidom draselnym a éterom
» vznikla hrdzavoc€ervena zrazenina (Fe)
dbkaz napr. rozpustnost zrazeniny v HCI
» vznikla zrazenina bledej ruzovohnedej farby (Mn)
dékaz napr. s PbO, a H,SO,
Neznama vzorka
% pridat ® Na,CO3
» vznika vzdy rovnaka biela zrazenina
zahrievat v skimavke 5 min., prefiltrovat a premyt teplou kyselinou octovou (1 : 1)
skuska na Ba napr. s K,CrO,
skuska na Sr napr. s H,SO4, alebo plameriovou skuskou
skuska na Ca napr. oxalatom sodnym, plamefiovou skuskou

Zafarbenie plameria niektorymi latkami:

zafarbenie plameria prvok,zlugenina
ZIté (intenzivne, dlihotrvajuce) |Na
fialové K
zelené Ba, Tl, Cu, H;BO;
Cervené Ca, Sr, Li
modré As, Hg, Pb, Sn
Zadanie:

Stanovte katiény, ktoré sa nachadzali v jednotlivych vzorkach oznacenych od 1 po 9. Do protokolu uvedte

pismeno, ktorym bola oznacena vasa skupina vzoriek.




3.2.2 DOKAZY ANIONOV

Aniony, na rozdiel od kationov, nemaju primerane teoreticky zdévodneny systém. Vacsinou sa triedia do
troch analytickych skupin. Do tychto skupin sa triedia na zaklade reakcie s dvomi skupinovymi
skumadlami:

* chloridom alebo dusi€énanom barnatym
* dusiCnanom striebornym

Pri d6kaze jedného aniénu ostatné neprekazaju. Pri reakcii s tymito skimadlami ide hlavne o zistenie, €i
sa dany anién vo vzorke nachadza. Va&sinou sa vyuZivaju reakcie, ktoré sa pouzivaju aj pri dékaze
katiénov.

Vzhladom na to, Ze analyza aniénov sa zvylajne uskutoCfiuje aZz po analyze katidnov, uz podla
pritomnosti urgitych katiénov vo vzorke mdézeme uvazovat o pritomnosti alebo nepritomnosti istych
aniénov. Pritomnost silnych oxidaénych skimadiel automaticky vylu€uje pritomnost silnych redukénych
skumadiel. Kationy Ba®" reaguju v neutralnych roztokoch s anionmi CO3>, SOs%, S,0:%, PO,>, 105 za
vzniku zrazeniny, preto ich pritomnost mézeme v takejto vzorke vylucit. Naproti tomu v kyslych roztokoch
Ba®* nebudu pritomné anidény SO,*, F~ alebo SiFs>. Aniony CI, Br, I, CN’, SCN’, [Fe(CN)]> sa
nenachadzaju v kyslych roztokoch Ag®. Kyslé roztoky neobsahuju aniény prchavych kyselin, napr. CO5™,
S05*, CN', HS  alebo S,05”.

I. SKUPINA:

Patria sem aniony, ktoré davaju vo vode nerozpustné barnaté soli. Rozpustaju sa v zriedenej kyseline
dusicnej s vynimkou siranu barnatého. Strieborné soli, ktoré obsahuju aniény prvej skupiny su tiez vo
vode nerozpustné, okrem siranu strieborného a fluoridu strieborného. Patria sem aniony: CO,% , S0O5%,
BO,, S04, S;05°, AsO;”, AsO,*, PO,%, CrO,, Si0s”, F, SiF¢”, 105, Cr,0,.

Il. SKUPINA:

Davaju s dusiénanom striebornym nerozpustné soli. Barnaté soli s vo vode dobre rozpustné. Patria sem
aniony: ClI', Br, I, S , SCN™, [Fe(CN)g]*, [Fe(CN)g]*, CN", HS".

lll. SKUPINA:

Anidny tejto skupiny sa nezrazaju ani chloridom barnatym ani dusi€énanom striebornym. Patria sem
aniény: NO3', NO;', CH3COO’, MnOy, CIO3', CIO;.

Postup delenia aniénov

Vzhladom na to, Ze delenie aniénov v zmesiach je naro¢né, uskutoChujeme najskér orientatné skusky
(napr. stanovenie pH, reakcie s kyselinou sirovou — vytesnenie prchavych kyselin), pri ktorych uréime
pravdepodobnu pritomnost’ anidnov, ktoré potom dokazujeme selektivnymi reakciami.

Kedze katidony tazkych kovov reaguju s niektorymi aniénmi, musia sa pred stanovenim aniénov zo vzorky
odstranit, napr. vyzrazanim vo forme nerozpustnych uhliitanov, ktoré sa oddelia filtrovanim.

V upravenej vzorke stanovujeme bud skupiny aniénov pomocou skupinovych skimadiel alebo priamo
selektivnymi skimadlami jednotlivé aniény.

3.2.2.1 Skupinové reakcie aniénov
ZRAZACIE REAKCIE

Reakcie Ba**
Skupinové skiimadlo: BaCl,, Ba(NOs), ¢ = 0,1 mol.dm™

l6ny S04, 105, F, SO5%, S,05%, PO,%, AsO,>, COs”, SiOs”, SiFs> tvoria biele zrazeniny. 16n CrO,*
a Cr,0,% dava zrazeninu ZItd.

Podla rozpustnosti sa barnaté soli rozdeluju na:

* nerozpustné vo vode ani v kyselinach octovej a dusi¢nej — S0,%, 105, SiF¢®
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* nerozgustné vo vode a v kyseline octovej, ale rozpustné v kyseline dusi¢nej — S04, S,05%, CrO,*, F’
Cr207 i

* nerozpustné vo vode, ale rozpustné v kyseline octovej a kyseline dusi¢nej — C0,*, PO,*, BO,,
AsO;”, AsO4”, SiOs”.

Rozpustnost zrazenin sa sku$a kyselinami octovou a dusi¢nou s koncentraciou 2 mol.dm™.
Reakcie Ag*
Skupinové skumadio: AGNO;3 ¢ = 0,1 mol.dm™

Tymto skupinovym skimadlom sa z neutralnych roztokov tvoria rézne sfarbené zrazeniny alebo zakaly
nasledovnych iénov:

biele CI', SCN’, CN’, [Fe(CNg)", 105, SO57, S,05°, BO,', NO,’
bledoZIté I, PO,”, SiOs~, AsO;~, CO5%, Br, I

dervené Cr,0;”

hnedodervené CrO,~

hnedé [Fe(CN)e]”, AsO,”

dierne S”

Podfa rozpustnosti sa strieborné soli rozdeluju na:

* nerozpustné v zriedenej kyseline dusi¢nej — CI', Br, I, SCN’, CN, [Fe(CN)6]4', [Fe(CN)6]3', HS’, 105,
Br03'

* rozpustné v zriedenej kyseline dusiénej — CrO,>, Cr,0;%, SO5%, S,057, PO,>, AsO,>, AsO;>, CO5”,
Si0s*, BO,, NO,, SO,7, 104

* nerozpustné a malo rozpustné v amoniaku — I', HS", Br, SCN/, [Fe(CN)G]4'.

Rozpustnost zrazenin sa skuSa roztokom kyseliny dusiénej a amoniaku s koncentraciou 2 mol.dm™.

REAKCIE REDOXNE
Oxidacia manganistanom draselnym
Skupinové skumadio: KMnO4 ¢ = 0,1 mol.dm™

Roztok manganistanu draselného sa v kyslom prostredi (1M H,SO,) odfarbi ionmi S05* S,04%, HS', Br,
I, CN, SCN, NO,, [Fe(CN)e]*, AsO3™.

Ak pozorujeme vznik hnedého zakalu MnO,, roztok je nedostatoCne okysleny a treba pridat vacsie
mnoZzstvo kyseliny sirove;.

Redukcia jédu

Skupinové skimadlo: roztok jodu v jodide draselnom I, ¢ = 0,01 mol.dm® a Kl ¢ = 0,1 mol.dm™ (1,3gla
4 g Kl sa rozpusti v 100 ml vody).

Roztok jodu sa redukuje na jodidy v pritomnosti aniénov SOs%, S,0:%, HS', CN’, [Fe(CN)s*, SCN,
AsO;>, ¢o mbézeme dokazat Skrobovym mazom v pritomnosti malého mnozstva NaHCO;. Modry roztok
j6du a Skrobového mazu sa po redukcii na jodidy odfarbuje.

Reakcie s jodidom draselnym
Skupinové skumadio: Kl ¢ = 0,1 mol.dm™

Jodidy sa oxiduji na jod v pritomnosti aniénov CrO,%, Cr,0,%, AsO,>, NO,, ClOs, 105, [Fe(CN)*,
MnO,, BrO;. Ku skimanému roztoku sa prida skumadlo, Skrobovy maz a malé mnoZstvo zriedene;j
kyseliny chlorovodikovej. Za pritomnosti uvedenych aniénov sa jodidy oxiduju na jéd a Skrobovy maz
sfarbi roztok na modro.

VYTESNOVANIE PRCHAVYCH KYSELIN

Skupinové skimadlo: H,SO, ¢ =1 mol.dm™
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So skuimadlom reaguiju iony CO3>, SO57, S,0:%, CN’, NO,, HS', F', BO, priom sa uvolfiuju plyny, ¢asto
s charakteristickym zapachom (H,S, SO,, HCN).

3.2.2.2 Reakcie dokazov anidnov
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Sirany - SO,.>

rozpustné barnaté soli chlorid barnaty a dusiénan barnaty tvoria bielu zrazeninu siranu barnatého
BaSO,, ktory sa nerozpusta v zriedenych mineralnych kyselinach, rozpusta sa v horucej
koncentrovanej kyseline sirove;j.

Ba®" + SO,* < BaSO,

rozpustné olovnaté soli (octan olovnaty a dusi€¢nan olovnaty) tvoria bielu zrazeninu siranu olovnatého
PbSO,, ktora je rozpustna v hydroxide draselnom KOH.

Pb%" + SO,* < PbSO,

s chloridom vapenatym v etanolovom prostredi sa zraza biely siran vapenaty rozpustny v zriedenej
HCIl a HNO;.

Ca* + SO, < CaS0,

benzidin rozpusteny v kyseline octovej dava z neutralnych alebo slabo kyslych roztokov bielu
zrazeninu siranu benzidinu.

zo silne koncentrovanych roztokov siranov sa mdZe podsobenim dusi¢nanu strieborného AgNO;
vyzrazat biela zrazenina siranu strieborného, ktory je rozpustny vo vode.

2Ag" + SO4” < Ag,SO,
Siri¢itany - SO;*
rozpustné barnaté soli (chlorid a dusi¢nan) zrazaju biely siricitan barnaty BaSOs, ktory sa rozklada
pdsobenim zriedenej kyseliny chlorovodikovej a dusi¢nej a pritom unika Stipfavo pachnuci oxid siri€ity

SO,. Zrazenina Uplne nezmizne, pretoze Cast siriCitanu sa zoxiduje vzdusnym kyslikom na siran
barnaty BaSO,.

Ba®" + SO,> < BaS0,

zriedené vodné roztoky manganistanu draselného KMnO, a jodu sa odfarbuju v pritomnosti
siriCitanov. Pritom sa redukuje manganistan na manganatu sol a jéd na jodid.

MnO, + SO3% + 6H" < Mn*" + SO,% + 3H,0
l, + SO,> + H,0 < 21" + SO,% + 2H"

reakciou s dusi¢nanom striebornym sa vytvara biela zrazenina Ag,SO;, ktory sa rozpusta v zriedene;j
kyseline dusi¢nej a v amoniaku. V nadbytku i6nov S05* sa tvori komplex, ktory sa zahrievanim
rozklada a vylu€uje sa kovové striebro.

Ag;S0; + SO5” < 2[Ag(SOs)] < 2Ag + SO~ + SO,
pdsobenim zriedenych mineralnych kyselin (napr. H,SO,4) sa siri€itany rozkladaju a uvolfiuje sa
Stiplavo zapachajuci oxid siri€ity SO..
SO, + 2H;0" < 3H,0 + SO,

v neutralnom alebo slabo alkalickom prostredi reaguju siri€itanové aniony s nitroprusidom sodnym za
vzniku ruzového sfarbenia. Po pridani niekolkych kvapiek nasyteného siranu zino¢natého sa farba
zmeni na intenzivne &ervenu. Ak pridame roztok hexakyanozZeleznatanu draselného vznikne ¢ervena
zrazenina.

siriCitanmi sa v neutralnom prostredi odfarbuje roztok fuchsinu a malachitovej zelene tzv. Votockovo
skumadlo.
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Uhligitany - CO5>

rozpustné barnaté soli (chlorid a dusi¢nan) davaju bielu zrazeninu uhli¢itanu barnatého BaCOs;, ktory
sa rozpusta v zriedenych kyselinach a pritom unika vo forme bubliniek oxid uhli¢ity CO,. Oxid uhlicity
je mozné uvolnit priamo z roztokov uhli¢itanov zriedenymi kyselinami (chlorovodikovou, sirovou).
Zrazenina je rozpustna aj v kyseline octove;.

Ba®" + CO5* < BaCO;

roztok dusi¢nanu strieborného AgNO; zraza biely az zlty uhliitan strieborny Ag,COj, ktory sa
rozpusta v mineralnych aj v slabych organickych kyselinach a v amoniaku. Varom sa rozklada na
hnedy oxid strieborny a oxid uhlicity.

2Ag" + COs% < Ag,CO;
A92C03 = AggO + CO2

reakciou s mineralnymi kyselinami sa uvolfuje oxid uhligity, ¢o sa prejavi Sumenim skimaného
roztoku. Unikajuaci oxid uhliity méZeme dokazat pomocou sklenej ty€inky namocenej v barytovej
vode (nasyteny roztok hydroxidu barnatého), na ktorej sa po ponoreni do unikajuceho plynu vyzraza
biela zrazenina uhli¢itanu barnatého. Tuto reakciu mézu rusit pritomné siri€itany a tiosirany, ktoré tiez
reaguju s hydroxidom barnatym za vzniku siri€itanu. RuSiace Uu€inky siriitanov a tiosiranov
odstranime pridanim kyseliny chrémsirove;.

uc¢inkom chloridu ortutnatého sa vyzraza €ervenohneda zrazenina, pricom vznika najprv biely zakal
(HCOg3) a zrazenina sa vylucuje az po dlhSej dobe alebo po povareni.

Chrémany, dichrémany - CrO,, Cr,0,*

ZIté roztoky chrémanov sa okyslenim menia na oranzové roztoky dichromanov. Alkalizaciou
oranzovych dichrémanov dostaneme opat zIté chromany.

2Cr0,* + 2H;0" & Cr,0,% + 3H,0
Cr,0,% + 20H < 2Cr0,* + H,0

chromany a dichrobmany su silné oxidacné skimadla a pri oxidaéno-redukénych reakciach (napr.
so zeleznatymi alebo cinatymi solami) sa redukuju na zelené chromité soli.

6Fe?* + Cr,0,% + 14H" < 6Fe® + 2Cr** + 7H,0

peroxid vodika v kyslom prostredi H,SO, dava s chromanmi resp. s dichromanmi intenzivhe modré
sfarbenie vytrepatelné éterom. Modré sfarbenie suvisi so vznikom aniénu kyseliny peroxochrémove;.

CrO,% + 2H,0, < [CrOg]* + 2H,0

chlorid barnaty vylu€uje ZIty chréman barnaty nerozpustny v kyseline octovej, rozpustny
v mineralnych kyselinach.

Ba®" + CrO,* < BaCrO,

dusi¢nan strieborny vylu€uje z neutralnych roztokov &ervenohnedu zrazeninu chrémanu alebo
dichrémanu strieborného, ktora je rozpustna v kyseline dusi¢nej a v amoniaku. Dichroman strieborny
sa povarenim s vodou meni na chréman strieborny.

AggCr207 + H,0 & AggCrO4 + H,CrO,4

octan olovnaty zraZa z neutralnych roztokov Zlty chroman a dichroman olovnaty rozpustny v kyseline
dusi¢nej a v alkalickych hydroxidoch. Pridavkom amoniaku prechadzaju na oranzové zasadité
chromany olovnaté.

Fosfore¢nany - PO,*>

rozpustné barnaté soli (chlorid a dusi¢nan) zrazaju biely hydrogenfosfore¢nan barnaty BaHPO, a
CiastoCne tiez fosforeCnan barnaty Baj(PO,),, ktoré sa rozpustaju v zriedenych mineralnych
kyselinach a v kyseline octove;j.

rozpustna strieborna sol (dusi€¢nan strieborny AgNO3) zraza ZItu zrazeninu fosfore€nanu strieborného
AgsPO,, rozpustnu v zriedenych kyselinach a v amoniaku. Do skumavky sa prid4 trochu octanu
sodného, ktory zniZzuje kyslost.
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3Ag+ + H2PO4- = Ag3PO4 + 2H+

hore€naté solucia (amoniakalny roztok chloridu horeénatého a amoénneho) vylu€uje bielu krystalicku
zrazeninu fosfore€nanu amoénnohore¢natého MgNH,PQO,, rozpustnu v kyselinach.

Mg + NH," + PO,% + 6H,0 < MgNH,PO,.6H,0

molybdénova solucia (roztok molybdénanu amdénneho v kyseline dusi¢nej) dava ZItu zrazeninu, ktora
sa rozpusta v alkalickych hydroxidoch a v amoniaku.

Zlta zrazenina fosfore€nanu zZelezitého vznika pri reakcii s chloridom Zelezitym za pritomnosti octanu
sodného. Je rozpustna v zriedenych mineralnych kyselinach a nerozpustna v kyseline octovej.

Fe** + HPO,* < FePO, + H"
Fe** + H,PO, < FePO, + 2H"
Tiosirany - S,0,%

tiosirany sa zrazaju chloridom barnatym BaCl, z neutralneho prostredia na biely tiosiran barnaty, ktory
sa ucinkom mineralnych kyselin rozklada na siru a oxid siriCity.

tiosirany sa zrazaju dusi€nanom striebornym AgNO; na bielu zrazeninu tiosiranu strieborného, ktora
sa rozpusta v zriedenej kyseline dusi¢nej a v amoniaku. Statim alebo zahriatim sa zrazenina sfarbuje
do Cierna v dbsledku jej rozkladu a vzniku sulfidu strieborného. Podobne reaguje dusi€nan olovnaty.

roztok jédu sa v neutralnom prostredi tiosiranmi odfarbuje, vznikaju tetratiébnany.
28,05” + I < 21 + 8,04”

charakteristicka pre tiosirany je reakcia so zriedenymi mineralnymi kyselinami, pri ktorej vznika biely
z&kal uvolnenej koloidnej siry a unika oxid siri€ity.

S,05% + 2H;0" < 3H,0 + S + SO,

s chloridom zelezitym vytvaraju tiosirany fialové roztoky, ktoré sa postupne odfarbuju v désledku
redukcie Fe®* na Fe*".

Fe’* + S,0:7 < [Fe(S,05)]" fialovy roztok
2[Fe(S,03)]" < 2Fe®* + S,05° bezfarebny roztok
Sulfidy - 8*
dusi¢nan strieborny zraza Cierny sulfid strieborny Ag,S.
2Ag" + S < Ag,S
octan olovnaty zraza Cierny sulfid olovnaty PbS.

kyseliny uvolfuju zo sulfidov sulfan, ktory indikujeme Cuchom alebo papierikom namocenym do
roztoku octanu olovnatého (Cierne sfarbenie), resp. kademnatého (zlté sfarbenie).

S% + 2H" < H,S
Pb* + H,S < PbS + 2H"
Cd** + H,S < CdS + 2H"

reakcia s nitroprusidom sodnym Na,[Fe(CN)s.NO] (Cerstvy 1%-ny roztok) v alkalickom prostredi dava
Cervenofialové roztoky, ktoré sa v kyslom prostredi odfarbuju.

roztok jodu sa v pritomnosti sulfidov odfarbuje.
S+l =21 +8

p — dimetylaminoanilin v prostredi kyseliny chlorovodikovej po pridavku chloridu Zelezitého vytvara so
sulfidmi modré sfarbenie tzv. metylénovi modru.

Kyanidy - CN’

dusi¢nan strieborny tvori s kyanidmi najskér bielu zrazeninu kyanidu strieborného AgCN, ktora sa v
nadbytku KCN rozpusta. Vo velkom nadbytku sa vylugi opat biela zrazenina AgCN, ktora sa
nerozpusta v zriedenej kyseline dusi¢nej ale rozpusta sa v amoniaku.



kyanidy odfarbuju v kyslom prostredi roztok jodu.

pbsobenim zriedenych kyselin sa uvolfiuje z kyanidov nebezpecény prudko jedovaty kyanovodik HCN
s typickym zapachom po horkych mandliach.

dusi¢nan olovnaty reaguje s kyanidmi za vzniku bielej zrazeniny kyanidu olovnatého, ktora je
rozpustna v kyseline dusicne;.

so siranom Zeleznatym v alkalickom prostredi NaOH (alebo KOH) vznika Zlty roztok
hexakyanozeleznatanu, ktory po zahriati a pridani kyseliny sirovej a chloridu Zelezitého dava tzv.
berlinsku modru.

zahrievanim kyanidov so Zltym disulfidom amdnnym vznikaju tiokyanaty (rodanidy), ktoré po pridani
chloridu Zelezitého vytvaraju Cerveny roztok.

Chloridy - CI’

dusi¢nan strieborny poskytuje bielu zrazeninu chloridu strieborného AgClI, ktord na svetle postupne
fialovie az Sedne. Rozpusta sa v zriedenom amoniaku NHj; a tiosirane sodnom Na,S,03, nerozpusta
sa v zriedenych mineralnych kyselinach.

Ag" + CI < AgCl
octan olovnaty tvori bielu zrazeninu chloridu olovnatého PbCl,, rozpustna v hordcej vode.

dusi¢nan ortutny Hgx(NO3), dava bielu zrazeninu chloridu ortutného. Ak ju polejeme amoniakom -
hydroxidom aménnym, s€ernie od vylucenej ortuti.

Hg,>" + 2CI < Hg,Cl,

koncentrovana kyselina sirova za sucasného zahrievania vytesriuje z chloridov plynny chlorovodik,
ktorého pritomnost spozname podfa ostrého zapachu, pripadne pomocou modrého lakmusového
papierika, ktory v parach chlorovodika sCervenie. Sklena tyCinka namo€ena do amoniaku alebo
roztoku dusi¢nanu strieborného sa v atmosfére vznikajuceho chlorovodika pokryje povlakom bieleho
chloridu aménneho alebo strieborného.

silné oxida¢né skumadla (KMnO,, MnO,, PbO,) v prostredi kyseliny sirovej oxiduju chloridy na
ZItozeleny chlér charakteristického Stiplavého zapachu.

Bromidy - Br’

dusiCnan strieborny AgNO; zraza Zltkasty bromid strieborny AgBr, ktory sa rozpusta len v
koncentrovanom amoniaku NH3; (na rozdiel od AgCl), v tiosirane sodnom a kyanide draselnom.

v pritomnosti manganistanu draselného KMnO, a kyseliny sirovej H,SO, sa brém oxiduje.
Manganistan sa redukuje a prechadza z fialovej na Zltu (je potrebné trochu zahriat).

10Br + 2MnO, + 16H" < 5Br, + 2Mn*" + 8H,0

chlérova voda uvoltiuje do roztokov alkalickych bromidov elementarny brém, ktory je mozné vytrepat
sirouhlikom alebo chloridom uhli¢itym CCl,. Vrstva sa sfarbi hnedo.

2Br + Cl; < Br, + 2CI

koncentrovana kyselina sirova rozklada bromidy a uvolfiuje bromovodik, ktory sa na vzduchu oxiduje
na brom. Tento méZeme dokazat pomocou fluoresceinu (ZIté farbivo), ktory poskytuje s volnym
brémom Cervené zafarbenie.

Br + H,SO, < HSO, + HBr
2HBr + H,SO, < Br, + SO, + 2H,0

filtraCny papier namoceny v Schiffovom skumadle sa parami brému sfarbi na modro. Reakcia je
charakteristicka pre brom, chlér ani jod takto farebne nereaguiju.

Jodidy - I

dusi¢nan strieborny vylu€uje z roztokov jodidov ZItu zrazeninu jodidu strieborného Agl, ktora sa
nerozpusta v koncentrovanom amoniaku (na rozdiel od chloridov a bromidov), iba v hom zbelie.
Rozpusta sa v kyanide draselnom a v tiosirane sodnom.

Ag' +1 < Agl
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octan olovnaty (CH3;COO),Pb alebo dusi¢nan olovnaty Pb(NOs), zrazaju Zlty jodid olovnaty Pbl,, ktory
je rozpustny v horucej vode. Chladnutim roztoku sa opat’ vylucia zIté krystaliky Pbls.

pridanim dusitanu draselného KNO, a kyseliny octovej CH;COOH sa vylu€uje jod, ktory dokazeme
Skrobovym mazom. Pdvodne Zlty roztok sa po pridani Skrobu sfarbi na modro.

21"+ 2NO, + 4H" < I, + 2NO + 2H,0

chlérova voda uvolfiuje z roztokov jodidov elementarny jod. Po pridani sirouhlika alebo chloroformu
sa organicka vrstva po vytrepani v pritomnosti j6du zafarbi na fialovo. Chlérovej vody pridame len
malo, pretoze jej nadbytok rusi reakciu. Vznikajuci elementarny j6d sa mdze dokazat aj Skrobovym
mazom, pricom vznika modré sfarbenie.

2+ Clhe I, +2CI

reakciou s chloridom ortutnatym HgCl, vznikd Cervena zrazenina jodidu ortutnatého, ktora sa
v nadbytku skumadla rozpusta na Zlty roztok tetrajodoortutnatanu.

Hgl, + 21" < [Hgly*

siran mednaty CuSO, reaguje s jodidmi za vzniku bledozltého tazko rozpustného jodidu medného
Cul a volného jodu. Reakéna zmes sa uvolnenym jédom sfarbi do hneda.

Fluoridy - F

chlorid barnaty vytvara s fluoridovymi aniénmi bielu zrazeninu fluoridu béarnatého rozpustnu
v mineralnych kyselinach a v roztokoch aménnych soli.

Ba®" + 2F « BaF,

reakciou s chloridom vapenatym vznika biela résolovita zrazenina flouridu vapenatého nerozpustna
vo vode, v kyseline octovej av zriedenych minerdlnych kyselindch. Zrazenina sa rozpusta
v koncentrovanych kyselinach a v roztoku chloridu aménneho.

Ca’" + 2F < CaF,

Cerveny roztok tiokyanatanu (rodanindu) zZelezitého sa nadbytkom fluoridovych iénov odfarbuje,
pricom vznikaju stabilné hexafluorozelezité komplexy.

Fe®" + 6F < [FeFe”

sadrova voda (nasyteny roztok siranu vapenatého) vyzraza bielu zrazeninu zmesi CaF, + CaSOQy,
ktora je rozpustna v zriedenych mineralnych kyselinach.

koncentrovana kyselina sirova uvolfuje z tuhych fluoridov fluorovodik, ktory lepta sklo. Reakcia je
pre fluoridy charakteristicka.

CaF; + H,SO,4 < 2HF + CaSO,

dusiénan strieborny nezrédza vodné roztoky fluoridov, €im sa li8i od ostatnych halogenidov
striebornych, ktoré su nerozpustné vo vode a v zriedenych kyselindch. Této reakcia dovoluje lahké
rozliSenie od ostatnych halogenidov.

Hexakyanozeleznatanovy anién - [Fe(CN)6]4'

dusi¢nanom striebornym sa zraZa na bielu zrazeninu. Tato zrazenina nie je rozpustna v amoniaku a
v kyseline dusiénej.

s chloridom zelezitym FeCl; dava modro sfarbeny komplex tzv. berlinsku modru.
Fe* + [Fe(CN)e]" < {Fe"[Fe"(CN)g]}"

so siranom mednatym reaguje za vzniku hnedej zrazeniny hexakyanozZeleznatanu mednatého
(Hatchettova hneda), ktora sa nerozpusta v kyseline octovej a v zriedenych mineralnych kyselinach.
Rozpusta sa v koncentrovanom amoniaku na roztok modrej komplexnej soli.

2Cu* + [Fe(CN)g]* < Cu,[Fe(CN)g]

octan alebo dusi¢nan olovnaty zrazaju bielu zrazeninu hexakyanoZeleznatanu olovnatého (rozdiel s
hexakyanoZelezitanmi) nerozpustnu v kyseline dusi¢nej.



octan uranylu zréza v prostredi zriedenej kyseliny octovej hnedu zrazeninu, ktora sa po pridani
alkalického hydroxidu farbi do Zlta.

Hexakyanozelezitanovy anién - [Fe(CN)6]3'

s dusi¢nanom striebornym sa zraza za vzniku ¢ervenohnedej zrazeniny. T4 je rozpustna v amoniaku
(rozdiel od hexakyanozeleznatej) a nerozpustna v kyseline dusic¢ne;j.

3Ag" + [Fe(CN)s]* < Ags[Fe(CN)g]

jodidy (napr. draselny) sa v prostredi kyseliny chlorovodikovej hexakyanozelezitanmi oxiduju na volny
jod, ktory mdézeme dokazat Skrobovym mazom.

siran Zeleznaty s hexakyanoZelezitanmi dava berlinsku modru.

siran mednaty reaguje s hexakyanozelezitanmi za vzniku zelenozltej zrazeniny hexakyanozelezitanu
mednatého.

3Cu”" + 2[Fe(CN)s]” & Cus[Fe(CN)el;

octan kademnaty v kyslom prostredi zraza ZIty hexakyanozZelezitan kademnaty nerozpustny
v zriedenych kyselinach.

Dusitany - NO,’

dusi¢nan strieborny AgNO; dava zkoncentrovanych roztokov svetlozltu zrazeninu dusitanu
strieborného AgNO, rozpustnu v zriedenej HNOz a v hortcej vode.

Ag" + NO, < AgNO,

Cervenofialovy roztok manganistanu draselného KMnO, sa v pritomnosti zriedenej kyseliny sirovej
pésobenim dusitanov odfarbuje. Dusitany sa oxiduju na dusi¢nany.

2MnO, + 5NO, + 6H' < 5NO;5 + 2Mn** + 3H,0

jodid draselny Kl sa v prostredi kyseliny octovej dusitanmi oxiduje a uvolneny jod zafarbi roztok do
hneda, pripadne ho dokazeme Skrobovym mazom.

2NO, + 2I' + 4H" < I, + 2NO + 2H,0

tiokyanatan (rodanid) draselny alebo aménny v prostredi HCI dava €ervené roztoky nitrozylrodanidov,
ktoré sa zahrievanim odfarbuju.

HNO, + HSCN < NO.SCN + H,0

siran zeleznaty v prostredi zriedenej kyseliny sirovej alebo octovej reaguje s dusitanmi za vzniku
hnedej prechodnej zrazeniny. M6Zeme takto dokazat dusitany vedla dusi¢nanov, ktoré za tychto
podmienok nereaguju. Dusi¢nany vyzaduju prostredie koncentrovanej kyseliny sirovej.

hexakyanoZeleznatan draselny v prostredi kyseliny octovej tvori s dusitanmi Zlté sfarbenie.
Dusiénany s tymto skimadlom nereaguiju.

Dusiénany - NO;
difenylamin v pritomnosti koncentrovanej kyseliny sirovej dava modré zafarbenie.

alkaloid brucin poskytuje s dusi€énanmi v pritomnosti kyseliny sirovej najskér Cervené zafarbenie,
ktoré sa po chvili meni na oranzové az zlté.

zeleznaté soli (napr. siran FeSQ,) v kyslom prostredi redukuju kyselinu dusi¢nu na oxid dusnaty NO,
ktory s prebytkom Zeleznatej soli dava hnedu nestalu zlu€eninu, ktora sa zahrievanim rozklada.
Reakcia sa uskutoCni tak, Ze ku skumanej vzorke pridame priblizne rovnaké mnozstvo nasyteného
roztoku siranu Zeleznatého, opatrne po stene skumavky prilejeme koncentrovanu H,SO,, tak aby
podvrstvila roztok. Na rozhrani oboch kvapalin sa vytvori hnedy krazok zlu€enin FeSO,.NO
a Feg(SO4)34NO

6Fe® + 2NO; + 8H" < 6Fe® + 2NO + 4H,0

zahrievanim koncentrovanej kyseliny sirovej a kovovej medi s dusi€nanmi sa vytvara oxid dusnaty,
ktory sa vzdusnym kyslikom oxiduje na hnedo&ervené pary oxidu dusicitého.
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* dusiCnany sa v prostredi kyseliny octovej redukuju zinkom alebo hor€ikom na dusitany, ktoré
mézeme dokazat napr. jodidom draselnym. V alkalickom prostredi (napr. NaOH) sa dusi¢nany
redukuju zinkom alebo hlinikom az na amoniak.

NO; + Zn + 2CH;COOH < (CH3C00),Zn + H,0O + NO,
NO;5 + 4Zn + 70H™ + 6H,0 < 4[Zn(OH),J* + NH;
Chloristany - ClO,

* chlorid draselny KCI dava s rozpustnymi chloristanmi bielu kryStalicki zrazeninu chloristanu
draselného KCIO,, ktora sa nerozpusta v koncentrovanom etanole.

K+ + C|O4_ = KC|O4

* metylénova modra vo vodnom roztoku dava s chloristanmi v pritomnosti octanu alebo dusi¢nanu
sodného modrofialové krystaliky, ktoré sa vylu€uju z vopred zahriatej zmesi.

* octan zinoCnaty zraza z neutralnych alebo slabo kyslych roztokov bielu zrazeninu chloristanu
zino¢natého.

Zn* + 2Cl10,” < Zn(CIO,),
Octany - CH;COO"

* ak roztok mierne zahrejeme, cuchom zachytime zapach po octe. Podobne aj po pridavku kyseliny
sirovej sa z octanov uvolfiuje kyselina octova s charakteristickym zapachom.

* s chloridom Zelezitym FeCl; a hydroxidom sodnym NaOH dava ¢ervenohnedé zafarbenie, ktoré sa po
okysleni straca. Zahriatim ¢ervenohnedého roztoku sa vyluci hneda zrazenina, ktora sa po ochladeni
opat rozpusti a roztok sa zafarbi na ¢ervenohnedo.

* etanol v prostredi kyseliny sirovej reaguje s kyselinou octovou na etylester kyseliny octovej, ktory ma
charakteristicki ovocnu voru. Reakcia vyzaduje dokonalé vysuSenie vzorky, pretoze voda podporuje
spatnu reakciu. K odparku vzorky sa prida niekolko kvapiek H,SO, a niekolko kvapiek etanolu.
Vznikajuci ester identifikujeme ¢uchom.

CH3;COOH + C,H50H < CH3;COOC,H5 + H,O

ULOHA:
USKUTOCNITE VYBRANE ORIENTACNE SKUSKY ANIONOV A ODDELTE ZO VZORKY
PRITOMNE KATIONY TAZKYCH KOVOV

Podstata skusky: Zistovanie anidnov v zmesiach je pomerne zlozité, pretoze nepozname presny
systematicky postup dbkazov jednotlivych aniénov. Vzhfadom na to, Zze vo vzorkach sa zvy€ajne
vyskytuje menSi pocet anidnov, staéi ked orientatne stanovime pravdepodobnd pritomnost aniénov,
ktoré potom dokézeme selektivnymi reakciami.

Chemikélie:
1M H,SO,4, Ba(OH), nasyteny roztok, 0,05M (CH;COO),Pb, 1M Na,CO; 2M CH3;COOH, 2M HNO;
Postup:

I. ¢ast’ ulohy

Orientacné skusSky s kyselinou sirovou uskutoCnujeme v skimavke s malym mnozstvom nezname;j
vzorky. K skimanej vzorke pridame asi 1 ml 1M H,SO, a pozorujeme reakciu najprv za studena, potom
po zahriati.

V pritomnosti uhli¢itanov unika bezfarebny, nezapachajuci oxid uhli¢ity CO,, roztok Sumi. Roztok
barytovej vody Ba(OH), na sklenej tyCinke ponoreny do hrdla skimavky sa zakali vznikajucim uhli¢itanom
barnatym.

Pritomnost’ siriCitanov a tiosiranov sa prejavi ostrym zapachom unikajuceho oxidu siriitétho SO,
a zakalenim roztoku od vylu€enej elementarne;j siry.
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Za pritomnosti sulfidov sa uvolfiuje sulfan H,S zapachajuci po skazenych vajciach. Papierik nhamoc¢eny
v octane olovnatom sa v hrdle skimavky sfarbi na ¢ierno, vznika PbS.

Kyanidy uvolfuju ucinkom kyseliny sirovej jedovaty kyanovodik HCN s typickym zapachom po horkych
mandliach.

Pritomnost dusitanov sa prejavi dusivym zapachom a ¢ervenohnedymi parami unikajuceho oxidu

dusicitého.

Chlérnany uvolnfiuju zelenozlty a drazdivy chlér. Pritomnost octanov sa prejavi octovym zapachom.
ll.¢ast’ ulohy

Odstranenie katidonov tazkych kovov uskuto€nime reakciou s uhli¢itanom sodnym. Vzorku (15-20 ml)
zohrievame v porcelanovej miske na vodnom kupeli. K roztoku priddvame po malych davkach uhligitan
sodny (1M) a pozorujeme vznik zrazeniny. Uhli¢itan priddme v malom nadbytku tak, aby roztok nad
zrazeninou vykazoval alkalicki reakciu. Zmes zahrievame dalSich 5 az 10 minut. Teply roztok so
zrazeninou prefiltrujeme a premyjeme malym mnozZstvom horucej vody.

Filtrat (sodny vyluh) rozdelime na dve Casti a po neutralizacii pouzijeme na skupinové reakcie anidonov
ana priame dbkazy selektivnymi reakciami. Neutralizaciu filtratu uskutoCnujeme opatrne, priCom jej
priebeh kontrolujeme zistovanim hodnoty pH. Spravna neutralizacia sodného vyluhu je délezitou
podmienkou pri ziskani dobrych vysledkov skupinovych reakcii anidnov, vzhladom na to, ze rychlym
prechodom do kyslej oblasti méze déjst k stratam rozkladom alebo vyprchanim plynov. Jednu Cast filtratu
neutralizujeme zriedenou kyselinou octovou a pouzijeme ju na skupinové reakcie s Ba®" a uréenie
pritomnosti oxidovadiel a redukovadiel s KMnO, a KI. Druha ¢&ast filtratu neutralizujeme zriedenou
kyselinou dusiénou a pouZijeme na skupinové reakcie s Ag”.

Zrazenina na filtranom papieri obsahuje uhli€itany, ktoré mozZno rozpustit kyselinou chlorovodikovou
a pouzit' na dokazovanie katiénov.

V povodnej vzorke dokazujeme uhlicitany. Pri zraZzani sa méZu na vznikajuce uhli¢itany Ciasto¢ne viazat
aj sirany, fosfore¢nany, fluoridy, boritany a kyanidy, preto tieto aniony dokazujeme tiez v pévodnej vzorke
aj vo filtrate, ktory dostaneme po odstraneni uhli¢itanov.

Zadanie:

UskutoCnite orientaéné skusky zriedenou kyselinou sirovou a pozorovania zaznamenajte prehlfadnym
spbsobom. Kationy tazkych kovov zo vzorky odstrante vyzrazanim uhliCitanom sodnym a prichystajte
vyluhy potrebné na ur€ovanie aniénov skupinovymi reakciami.

ULOHA:
STANOVTE SKUPINU ANIONOV A ODDELTE ANIONY I. A II. SKUPINY V NEZNAMEJ VZORKE.
DOKAZTE PRITOMNOST VYBRANYCH ANIONOV.

Podstata skusky: Pomocou reakcii so skupinovymi skimadlami izolujte jednotlivé skupiny aniénov a
stanovte ich. Selektivnymi reakciami dokazte pritomnost vybranych aniénov.

Chemikalie:

0,1M BaCl, alebo Ba(NO3),, 2M CH;COOH, 2M HCI, 0,1M AgNO3, 2M HNO;, 2M a konc. NH3, 0,02M
KMnO,4, 1M H,SO4 0,1M KI, Skrobovy maz, Lugolov roztok, chlérova voda, VotoCkovo skumadlo,
Schiffovo skimadlo, hore€nata solicia, molybdénova solucia, etanol, metylénova modra, difenylamin,
KSCN (w = 10 %), FeCl; (w = 3%), HgCl, (w = 5%), fluorescein, 0,05M (CH3COO),Pb, 0,1M N;S,0,
0,1M a 2M NaOH alebo KOH, KNO; (w = 3%), (CH3C0O0),Cd (w = 10%), Ks[Fe(CN)s] (w = 20%), Cu, Zn,
Mg.

Postup:
Delenie aniénov . skupiny

Neutralny roztok alebo sodny vyluh vzorky, pripraveny v predchadzajucej ulohe, pouzijeme na reakciu so
skupinovym skumadlom BaCl, alebo Ba(NO3), Vznikajuca zrazenina sa prefiltruje a na filtraCnom papieri
bude obsahovat aniony I. skupiny. Do filtratu prechadzajua anidny Il. a lll. skupiny.
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Zrazeninu na filtraChom papieri podrobime skuske rozpustnosti s kyselinou octovou. Do filtratu
prechadzaju rozpustné aniony CO,%, Si0s%, PO,>, BO,, AsO;>, AsO,>. Selektivnymi reakciami dokazte
pritomnost CO,* a PO,”.

Zrazenina obsahuje aniony nerozpustné v kyseline octovej. Podrobime ju skuSke rozpustnosti s kyselinou
chlorovodikovou. Do filtratu prechadzaju aniény SOs%, S,05%, CrO,%, F. Dokazte ich pritomnost
selektivnymi reakciami.

Vymenujte aniony, ktoré zostali na filtraCnom papieri vo forme zrazeniny.
Delenie aniénov Il. skupiny

Sodny vyluh neutralizovany kyselinou dusi¢nou, pripraveny v predchadzajucej ulohe, alebo filtrat po
zrazani barnatymi idbnmi s obsahom aniénov II. alll. skupiny pouZijeme na reakciu so skupinovym
skumadlom AgNOs.

Vzniknutu zrazeninu prefiltrujeme. Do filtratu prechadzaja aniony 1. skupiny NO3', NO,’, CH3;COO', CIO,,
ClO3, MnQO,. Selektivnymi reakciami dokazte pritomnost prvych Styroch aniénov.

Zrazeninu na filtraGnom papieri premyjeme zriedenou kyselinou dusi¢nou a koncentrovanym amoniakom.
Do filtratu prechadzaju aniony CI, Br, I, [Fe(CN)g]>, CN’, SCN". Dokazte pritomnost prvych §tyroch
aniénov selektivnymi reakciami.

Vymenujte aniony, ktoré sa nerozpustili a zostali vo forme zrazeniny na filiraCnom papieri.
Zadanie:

UskutoCnite delenie aniénov skupinovymi skumadlami a dokazte pritomnost niektorych vybranych
aniénov podfla uvedeného postupu. Pozorovania zapiste do protokolu.

ULOHA:
STANOVTE V DESIATICH NEZNAMYCH ROZTOKOCH ANIONY JEDNOTLIVYCH ANALYTICKYCH
SKUPIN

Podstata skusky: Pomocou skupinovych skumadiel urCite skupinu, do ktorej patri anion v skimane;j
vzorke a dokazte ho pomocou minimalne dvoch selektivnych reakcii.

Rozsah prace: Uréovat budete aniony SO,%, S,05%, CO5>, CI, I, Br, [Fe(CN)s]*, [Fe(CN)s]*, NO,,
CHsCOO".

Chemikalie:

0,1M BaCl, alebo 0,1M Ba(NO3),, 2M CH3;COOH, 2M HCI, 2M HNO,;, 0,05M (CH;COO),Pb, 0,1M a 2M
KOH alebo NaOH, 0,1M AgNOj, 2M a konc. amoniak, 1M H,SO,4, 0,1M Na,S,03, 0,01M KMnO,4, KNO,
(w = 3%), FeCl; (w = 3%), Skrobovy maz, Lugolov roztok, ZnSO,4 (w = 20%), CuSO,4 (w = 0,1%).

Postup:

Z neznamej vzorky ¢.1 odlejeme asi po 1 ml do troch skumaviek. Do kazdej skiimavky pridame skupinové
¢idlo inej skupiny aniénov. Podla vysledku reakcie usudzujeme o pritomnosti jednotlivych aniénov
a dokazujeme ich aspori dvoma selektivnymi reakciami. Podobne postupujeme aj pri ostatnych
neznamych vzorkach.

Priklad:
Neznama vzorka
¥ pridat ©® BaCl,
» vytvorila sa biela zrazenina

Pridat’ kyselinu octovu, ak sa rozpusti - uhli¢itanovy anidén, ak sa nerozpusti, treba robit skusku na
siranovy anién napr. octanom olovnatym (CH3COO),Pb.

» nevytvorila sa zrazenina

Pridat dusi¢nan strieborny, ak sa vytvori zrazenina je to tiosiranovy anién, dékaz napriklad jédom.
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Neznama vzorka
@ pridat ® AgNO3
» vytvorila sa biela zrazenina

Takto reaguje bud hexakyanoZeleznatanovy alebo chloridovy i6n. Ak sa zrazenina rozpusti v amoniaku
urobte dbkaz chloridovych i6bnov napr. octanom olovnatym. Ak sa zrazenina nerozpusti v amoniaku, ale
sa rozpusti v Na,S,0;, su tam hexakyanozeleznatanové iény, treba ich dokazat napr. chloridom
zelezitym FeCls.

» vytvorila sa ZIta zrazenina

Je to bud bromidovy alebo jodidovy anién. Dbkaz bromidového aniéonu napr. kyselinou sirovou a
manganistanom draselnym KMnO,. Dékaz jodidového aniéonu napr. dusitanom draselnym KNO, a
kyselinou octovou + Skrobovym mazom.

» vytvorila sa ZltoCervena zrazenina

I6n hexakyanozelezitanovy. Dékaz napr. réznou rozpustnostou v kyseline dusiénej HNO3; a amoniaku
NHs.

Neznama vzorka

- ak vzorku jemne zahrejeme, pachne po octe — octanovy anién, dékaz napr. chloridom zelezitym
FeCl; a hydroxidom sodnym NaOH.

- dékaz na dusitanovy anion napr. manganistanom draselnym KMnQO, a kyselinou sirovou H,SO,.

Zadanie:

Vymenujte aniony, ktoré sa nachadzali v jednotlivych vzorkach oznaCenych od 1 po 10. Svoje
pozorovania zapiste do protokolu a uvedte aj pismeno, akym bola oznaenda vasa skupina vzoriek.

KVALITATIVNA ANALYZA ORGANICKYCH LATOK

Kvalitativha analyza organickych latok sa vzhladom na odliSny charakter tychto latok vo svojich
postupoch vyrazne liSi od kvalitativnej analyzy anorganickych zlacenin.

Vacésina organickych latok je vo vode nerozpustna a v roztokoch organickych rozpustadiel sa nachadza
vo forme molekul, pokym anorganicka analyza sa uskuto€nuje zvaésa vo vodnych roztokoch a pracuje
s ionmi jednotlivych anorganickych zlic¢enin, ktoré dokazuje skupinovymi a selektivnymi reakciami.
Organicka latka sa pre svoj molekulovy charakter musi analyzovat ako samostatny jedinec. Ak ide
0 zmes organickych latok, treba ich navzajom oddelit vhodnou metdédou (napr. destilaciou, extrakciou,
chromatografiou).

Molekuly organickych zlu€enin tvori pomerne malé mnozZstvo prvkov (najéastejSie uhlik, vodik, kyslik,
dusik, niekedy sira a halogény, zriedkavo aj iné prvky). Na druhej strane je organickych zlu€enin ovela
viac ako anorganickych. Vzhlfadom na to, nestaci uskuto€nit analyzu jednotlivych prvkov pritomnych vo
vzorke, ale analyza organickej latky vyZaduje ovela vacsiu pracnost a €asovu naro¢nost.

Celkovy postup v organickej analyze je zlozeny z nasledovnych krokov:

* Pripravné prace — zistenie, €i ide o zmes alebo Cistu latku, oddelovanie organickej latky zo zmesi,
popis a Cistenie latky, urCenie rozpustnosti a pod.

* Stanovenie fyzikalnych konstant — teplota topenia a varu, hustota, index lomu, opticka otacavost
a pod.

* Dokazovanie prvkov v organickej latke — hlavne C, O, H, N, S, P, kovov a halogénov.

* Dokazovanie funk&nych skupin v organickych zlu€eninach — hlavne hydroxylovej, karboxylovej,
aldehydov, keténov, aminoskupin, sulfoskupin pripadne nasobnych vazieb.
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ULOHA:
DOKAZTE PRITOMNOST UHLIKA, VODIKA A KYSLIKA VO VZORKE ORGANICKEJ LATKY

Podstata skusky: Prvky pritomné v organickej latke méZzeme dokazat az po destrukcii jej molekul. Preto
sa v prvej faze elementarnej analyzy musi uskutoCnit’ rozklad organickej latky na jednoduché anorganické
zli€eniny, alebo sa ziskaju prvky v iénovej forme. Potom mézeme pouzit bezné kvalitativne reakcie ako
u anorganickych zlu€enin. Rozklad organickej latky sa uskuto&riuje mineralizaciou, spdsob ktorej zavisi
od mnozstva vzorky, od vlastnosti analyzovanej latky, od prvku, ktory ideme stanovit a pod.

Rozsah stanovenia: Dokazte pritomnost uhlika, vodika a kyslika vo vzorke mletej kukurice, v drevenych
pilinach, v muke, v suSenom bielku, kyseline vinnej, v mocovine a pod.

Chemikalie:

CuO praskovy, barytova voda — nasyteny roztok Ba(OH), , krystalicky jéd, skumadlo na ferrox test —
KSCN (w = 10%), FeCl; (w = 10%), bezvody Na,SO, dietyléter.

Postup:
Pritomnost’ uhlika a vodika vo vzorke dokazujeme tzv. oxidaénou skuskou

10 az 15 mg skumanej vzorky premieSame s pat az desatnasobnym mnozstvom praSkového oxidu
mednatého CuO. Pozorne vsypeme do skimavky a dosypeme CuO asi do vysky 1 — 2 cm. Skumavku
zazatkujeme gumenou zatkou s otvorom, do ktorého vsunieme ohnutu rurku. Rurku ponorime do
skumavky s barytovou vodou. Skimavku so vzorkou zahrievame kahanom do &erveného Ziaru. Uhlik sa
oxiduje na CO,, ktory rurkou prechadza do barytovej vody. V roztoku Ba(OH), sa vytvara zakal alebo az
zrazenina BaCOj;. Vodik sa oxiduje na vodu, kvapd&ky ktorej kondenzuju v hornej Casti zahrievanej
skumavky na chladnejSich stenach. Vznikajuca voda sa méze dokazat aj poprasenim bezvodym (bielym)
siranom mednatym, ktory sa meni na pentahydrat azmodra. V zahrievanej skumavke mdéZeme
pozorovat vyredukovanu med vo forme medeného zrkadielka.

Pritomnost’ kyslika vo vzorke dokazujeme tzv. ferrox testom alebo jédovou skuskou

Ferrox test alebo Davidsonova skuSka je zaloZzeny na poznatku, Ze hexarodanozelezitan zelezity
Fe[Fe(SCN)e] v dietyléteri sa v organickych latkach obsahujucich kyslik rozpusta za vzniku &ervenych
komplexov. V bezkyslikatych rozpustadlach farebné komplexy nevznikaju.

Priprava skumadla:

10 ml vodneého roztoku KSCN a 10 ml vodného roztoku FeCl; sa zmieSa a extrahuje sa dietyléterom.
Etericka vrstva sa oddeli, vysu$i sa pridanim malého mnoZstva bezvodého siranu sodného a prefiltruje.
Takto pripravené skumadlo uchovavame v tmavej ffasi.

Na kvapkovaciu dosticku alebo hodinové sklicko kvapneme vzorku. Sklenu ty€inku namoc¢ime do
skumadla a chvilku nechame odparit éter. TyCinku so skimadlom namoc€ime do skumanej vzorky.
V pritomnosti kyslika sa kvapalina sfarbi do ervena az fialova. Tuhé latky rozpustame v bezkyslikatych
rozpustadlach alebo ich roztavime a reakciu sledujeme v tavenine.

Jodova skuska je zalozena na poznatku, Ze jéd sa v kyslikatych organickych zli¢eninach rozpusta na
hnedé roztoky a v bezkyslikatych na fialové roztoky. Jodova skuska je vSak vhodna iba pre latky
bezfarebné, neobsahujuce jéd, dusik a siru.

Na kvapkovaciu dosticku alebo hodinové sklicko kvapneme skumanu vzorku. Pridame krystalik jodu
a podfa sfarbenia roztoku usudzujeme o pritomnosti resp. nepritomnosti kyslika vo vzorke.

Zadanie:

Vo vzorkach organickych latok dokazte pritomnost, resp. nepritomnost uhlika, vodika a kyslika.
Pozorovania zapiSte do protokolu a uvedte reakcie, ktoré ste poas prace uskutocnili.
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ULOHA:
DOKAZTE PRITOMNOST SIRY A DUSIKA VO VZORKE SUSENEHO VAJECNEHO BIELKA

Podstata skusky: Pred samotnym dokazovanim pritomnosti siry a dusika v danej vzorke musime
uskutoénit jej mineralizaciu. Mineralizaciu robime Lassaigneovou (Citaj Laserfovou) skuskou, t.j. tavenim
so sodikom. Pritomny dusik sa meni na kyanid a sira na sulfid. Kyanidy a sulfidy m6Zzeme dokazat
niektorou selektivnou reakciou.

Rozsah stanovenia: Vzorku suSeného vaje€ného bielka zmineralizujeme tavenim so sodikom
a v mineralizate dokaZzeme pritomnost, resp. nepritomnost siry a dusika.

Chemikalie:

Kovovy Na, Nay[Fe(CN)sNO].2H,0 - nitroprusid sodny (w = 1%), 0,05M (CH;COO),Pb, FeSO, (w =
20%), 2M HCI, 2M NaOH, FeCl; (w = 3%).

Postup:
Mineralizacia

Do skumavky navazime asi 10 — 15 mg vzorky. Do hrdla skumavky vsunieme maly kusok Cerstvo
okrajaného a filtranym papierom osuSeného sodika, napichnutého na sklenej ty€inke. Skumavku
zahrievame tak, aby sa sodik najprv postupne rozpustil a po stene stiekol do vzorky. Skumavku
zahrievame azZ do Cerveného Ziaru, tak aby sodik cely zreagoval. Hordcu skumavku vioZzime do 5 — 10 ml
studenej destilovanej vody v roztieracej miske, alebo hrubostennej kadi¢ke. Skimavka praskne a obsah
sa vyluhuje do vody. Postupujeme velmi opatrne, pouzijeme ochranny S§&tit. ZvySky kovového Na
likvidujeme v etanole. Vyluh prefiltrujeme a tak ho zbavime skla a uhlikatého zvySku. Takto pripraveny
mineralizat rozdelime na dve Casti. V jednej asti dokazujeme siru a v druhej dusik.

Dokaz siry

Na kvapkovaciu dostiCku kvapneme trosku mineralizatu a pridame kvapku ¢erstvo pripraveného roztoku
nitroprusidu sodného. V pritomnosti siry vznikne ¢ervenofialové sfarbenie.

Ak kvapneme do mineralizatu octan olovnaty, vznika Ciernohneda zrazenina sulfidu olovnatého, ktora
dokazuje pritomnost siry.

Dokazy mdzeme robit aj v skumavkach s 1 ml mineralizatu.
Dékaz dusika

K 1 ml mineralizatu v skimavke priddme 2 kvapky siranu Zeleznatého, povarime a okyslime 2 kvapkami
HCI. V pritomnosti dusika vznikne modré sfarbenie, pripadne zrazenina berlinskej modre;.

Ak je vo vzorke pritomna sira musime ju najprv odstranit. K mineralizatu preto pridame prebytok NaOH
a prikvapkame FeSO,. Najprv sa zraza Cierny FeS, potom sivozeleny Fe(OH),. Skimavku s obsahom
povarime (2 minuty) a prefiltrujeme. Bezfarebny alkalicky filtrat ochladime a okyslime HCI. Potom
pridame 2 kvapky roztoku FeCl;. Modré sfarbenie alebo zrazenina dokazuje pritomnost dusika.

Zadanie: Uskuto€nite mineralizaciu organickej vzorky a dokazte uvedenym postupom pritomnost siry
a dusika vo vzorke. Pozorovania zapiste. V protokole uvedte reakcie, ktoré ste po€as prace uskutocnili.

ULOHA:
DOKAZTE PRITOMNOST HYDROXYLOVEJ SKUPINY, ALKOHOLOV A FENOLOV VO VZORKE
ORGANICKEJ LATKY

Podstata skusky: Organické latky s rovnakou funkénou skupinou sa vyznacuju podobnymi vlastnostami
a zvy€ajne aj reakciami. Tato skuto€nost umoznuje roztriedenie organickych latok na zaklade pritomnosti
urcCitej funkénej skupiny. Preto reakcie pouzivané na urCenie funkénej skupiny mdézeme prirovnat
k reakciam skupinovym, ktorymi ur€ime typ organickej latky a potom modzeme jednotlivé latky fah$ie
identifikovat $pecifickymi reakciami.

Rozsah stanovenia: Dokazte pritomnost OH skupiny reakciou s chloridom fosforeénym a xantogénovou
reakciou. UskutoCnite dbkaz acetylchloridom a rozliSenie primarnych, sekundarnych a tercialnych
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alkoholov Lucasovym skumadlom a chromsirovou kyselinou. Dokazte pritomnost fenolov reakciou
s chloridom Zelezitym.

Chemikalie:

PCls (5% roztok v benzéne), C¢Hg alebo CCl,, acetylchlorid , Lucasovo skiumadlo (136g ZnCl, v 105g
konc.HCI), HCI konc., CS,, tuhy KOH alebo NaOH, CuSO, (w = 5%), kyselina chromsirova, Schiffovo
skumadlo, 2,4-dinitrofenylhydrazin, FeCl; (w = 1%), pyridin, fadova CH;COOH.

Postup:
Doékaz hydroxylovej skupiny

Pritomnost OH skupiny dokazujeme reakciou s chloridom fosfore€nym PCls. V skimavke rozpustime
malé mnozstvo vzorky v 1 ml benzénu alebo chloridu uhli€itého. Ak je vzorka tekuta, rozpustanie odpada.
Pridame niekolko kvapiek chloridu fosfore¢ného. Pritomnost OH skupiny sa prejavi exotermickou
reakciou, vznikom chlérderivatov, ktoré su vo vode rozpustné a uvolfiuje sa plynny chlorovodik.

Xantogénova reakcia

Podstata reakcie je zaloZzena na poznatku, Ze mnohé organické hydroxyzlu€eniny reaguju v alkalickom
prostredi so sirouhlikom za vzniku vo vode rozpustnych xantogénanov. Po pridani mednatej soli sa
menia na nerozpustny zlty xantogénan medny.

Do skumavky so vzorkou prikvapkame 2 — 3 kvapky sirouhlika a priddame 1 — 2 granulky hydroxidu.
Vznika Zzlty roztok, ktory zriedime 2 ml vody. Pridame roztok siranu mednatého pricom vznika hneda
zrazenina, ktora po ¢ase zoZltne.

Doékaz alkoholov acetylchloridom

Do suchej skumavky dame neznamu vzorku vysuSenu bezvodym siranom sodnym. Prikvapkame
acetylchlorid. Reakcia je exotermicka a uvolfiuje sa plynny chlorovodik. Reakénu zmes zriedime troSkou
vody a vylejeme na hodinové sklicko alebo porcelanovu misku. Vznikajuce estery kyseliny octovej maju
prijemnu ovocnu voiiu.

RozliSenie primarnych, sekundarnych a terciarnych alkoholov pomocou Lucasovho skumadla

Do skumavky so vzorkou pridame skumadlo a intenzivne pretrepeme. Sekundarne a terciarne alkoholy
davaju s Lucasovym skumadlom alkylchloridy. Roztok sa zakali a ihned sa oddeli vrstva nerozpustného
terciarneho alkylchloridu. Sekundarne alkylchloridy sa oddeluju po chvile statia (5 min.). Primarne
alkoholy pri laboratérnej teplote takto nereaguju.

RozliSenie sekundarnych a terciarnych alkoholov reakciou s koncentrovanou HCI

Do skumaného alkoholu pridame trosku koncentrovanej HCI. Vznik zakalu a oddelenie vrstvy ukazuje na
pritomnost terciarneho alkoholu, ktory tvori s HCI alkylchlorid. Sekundarne alkoholy za tychto podmienok
nereaguju.

RozliSenie alkoholov pomocou kyseliny chrémsirovej

Nasytené primarne a sekundarne alkoholy sa kyselinou chrémsirovou oxiduju na aldehydy, resp. ketony.
Aldehydy dokazeme Schiffovym skimadlo a ketdny roztokom 2,4-dinitrofenylhydrazinu.

Do 50 ml banky dame 1 ml skimaného alkoholu a 20 ml chromsirovej kyseliny. Oranzovy dichréman sa
redukuje na zelené chromité soli, farba roztoku sa meni. Po tejto reakcii roztok predestilujeme a destilat
rozdelime na dve Casti. Do jednej pridame 2ml Schiffovho skimadla do druhej Casti pridame 2mi
nasyteného roztoku 2,4-dinitrofenylhydrazinu. Aldehyd so Schiffovym skumadlom dava Cervenofialové
zafarbenie, ketén s roztokom 2,4-dinitrofenylhydrazinu oranzovu zrazeninu.

Doékaz pritomnosti fenolov

Fenoly poskytuju reakciou so zelezitymi iébnmi rézne sfarbené komplexy. Vzorka sa rozpusti v 2 mi
rozpustadla (voda, metanol, benzén), ak je tekutd, rozpustadlo sa prida. Prikvapkame roztok chloridu
Zelezitého (v rovnakom rozpustadle ako vzorka), pyridin a ladovu kyselinu octovu. Pozitivha reakcia sa
prejavi sfarbenim roztoku.

Fenol a kyselina salicylova davaju fialové sfarbenie roztoku, krezoly modré, m-nitrofenol purpurové,
pyrokatechin zelené, kyselina p-hydroxybenzoova zlté az oranzové sfarbenie roztoku.
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Zadanie:

Dokazte pritomnost OH skupiny, alkoholov a fenolov podla uvedenych postupov a pozorovania zapiste.
NapiSte vSeobecné rovnice reakcie hydroxylovych skupin s chloridom fosfore€nym a reakcie alkoholu
s acetylchloridom.

ULOHA:
DOKAZTE PRITOMNOST AMINOSKUPINY A NASOBNYCH VAZIEB VO VZORKACH
ORGANICKYCH LATOK

Podstata skusky: Rozpustnost dusikatej organickej latky vo vode alebo v zriedenej kyseline
chlorovodikovej nas informuje o povahe neznamej vzorky. Ak sa latka rozpusta lahSie v kyseline ako vo
vode, je pravdepodobné, Ze ide o amin. Aminy sa pritom vyznacuju bazickymi vlastnostami, t.j. vo
vodnom roztoku reaguju zasadito. Ich zasaditost klesa od primarnych k terciarnym aminom. Alifatické
aminy su zasaditejSie ako aminy aromatické.

Na dbkaz nenasytenych vazieb sa pouzivaju adiéné reakcie halogénov alebo oxidacné reakcie
hydroxylovych skupin.

Rozsah stanovenia: Dokazte pritomnost primarneho aminu izonitrilovou reakciou a reakciou s kyselinou
dusitou. Dokazte pritomnost nenasytenych vazieb bromom a manganistanom draselnym.

Chemikalie:

Etanol, tuhy NaOH, chloroform, 2M a konc. HCI, NaNO, (w = 10%), 3-naftol (w = 1%), brémova voda,
acetén alebo benzén, KMnO,4 (w = 2%)

Postup:
Reakcia izonitrilova

Primarne alifatické a aromatické aminy reaguju s chloroformom a hydroxidom sodnym v alkoholovom
prostredi za vzniku neprijemne zapachajuceho izonitrilu. V skimavke rozpustime v 1 ml etanolu asi 0,1
mg skumanej vzorky. Pridame granulu NaOH, niekolko kvapiek chloroformu a mierne zahrejeme. Vznika
odporne zapachajuci izonitril. Zapach likvidujeme pridavkom koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej a
az potom mézeme reakCny produkt vyliat do vylevky.

Reakcia s kyselinou dusitou

Primarne aromatické aminy reaguju s kyselinou dusitou za vzniku diazéniovych soli, ktoré v alkalickom
prostredi tvoria azofarbiva. V skimavke rozpustime 0,1 g alebo 3 kvapky vzorky so 4 ml zriedenej HCI a
obsah ochladime v ladovom kupeli. Po kvapkach priddme roztok dusitanu sodného aZz do prebytku
kyseliny dusitej (jodidoSkrobovy papierik sa farbi na modro). Pridame 3 ml alkalického roztoku R-naftolu a
zmes nechame stat' 30 minut v fadovom kupeli. Vznikaju oranzové az ¢ervené azofarbiva.

Reakcia s bromom

Adicia brému na nenasytené vazby sa prejavi jeho odfarbenim. V skiumavke rozpustime 0,1 g alebo par
kvapiek vzorky v 2 ml chloroformu. Prikvapkavame brémovu vodu az pokym sa roztok odfarbuje.

Reakcia s manganistanom draselnym

Fialovy manganistan draselny sa pri reakcii s nenasytenymi zlu€eninami redukuje na hydroxid
manganicity, ktory sa vyluci z roztoku vo forme hnedej zrazeniny. V skimavke rozpustime 0,1 g vzorky vo
vode (latky nerozpustné vo vode rozpustame v 2 ml aceténu alebo benzénu) a po kvapkach priddme
roztok manganistanu draselného. V pritomnosti ndsobnej vazby sa manganistan odfarbuje a postupne
vznika hneda zrazenina.

Zadanie:

Uskuto&nite dokazy primarneho aminu a nasobnych vazieb uvedenymi reakciami a pozorovania zapiste
do protokolu.
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4 ANALYTICKA CHEMIA KVANTITATIVNA

Ulohou kvantitativnej analyzy je stanovenie mnoZstva zloZiek vo vzorke. Kvantitativnej analyze sa
podrobuje skumané vzorka po predchadzajucom uskutoneni kvalitativnej analyzy. Analyza méze byt
Ciasto€na alebo uplna, podla toho, €i uréujeme mnozstva vSetkych jej zloZiek, alebo len niektorych.

Neexistuje vSeobecna metdda pouzitelna na kvantitativhu analyzu vzorky akéhokolvek zloZenia. VZdy sa
postupuje na zaklade zndmeho kvalitativneho zloZenia.

VSeobecne by sme mohli metddy kvantitativnej analyzy rozdelit na chemické a inStrumentalne metody.
K chemickym metédam patria odmerna analyza (volumetria) avazkova analyza (gravimetria).
InStrumentalne metddy sa rozdeluju na elektrochemické, optické, termické a separacné.

4.1 ODMERNA ANALYZA, VOLUMETRIA

V odmernej analyze sa mnozstvo stanovovanej latky urCuje z presne znameho mnozstva skimadla
potrebného na stechiometricki reakciu so stanovovanou latkou. Latkové mnozstvo skumadla sa
najCastejSie zistuje meranim objemu jeho odmerného roztoku s presne znamou koncentraciou, t..
Standardného roztoku.

Proces, pri ktorom sa k stanovovanej latke postupne pridava zname mnozZstvo skumadla (najCastejSie vo
forme roztoku), sa nazyva titrécia. Stav, pri ktorom je pridané latkové mnozstvo skumadla (titrantu)
chemicky ekvivalentné latkovému mnozstvu pritomnej stanovovanej zlozky (titrandu), sa oznacuje ako
bod ekvivalencie (tiez stechiometricky bod, alebo teoreticky koncovy bod titracie). Na zistenie dosiahnutia
tohto stavu sa pouZivaju rézne spdsoby indikacie, ktoré vyuZivaju vyrazné zmeny niektorej viastnosti
titrovaného roztoku v najblizSom okoli bodu ekvivalencie. Signal vykazovany indikaénym systémom
oznacuje koncovy bod titracie (koniec titracie). Zmeny v oblasti bodu ekvivalencie mozno pozorovat
vizualne (subjektivne) alebo pomocou pristrojov (objektivne). Na vizualne pozorovanie sa vyuzivaju
indikatory, t.j. latky, ktoré zmenou niektorej svojej vlastnosti (farba, vznik zrazeniny, vznik farebného
komplexu a pod.) signalizuju ukon&enie titracie.

Na vypocet vysledku odmerného stanovenia treba poznat ucinnost odmerného roztoku chemického
skumadla pouZitého na titraciu, ktord mozno vyjadrit bud jeho koncentraciou alebo titrom (hmotnost
titrandu, ktorda zodpoveda jednému cm®  roztoku titrantu). Odmerné roztoky s presne znamou
koncentraciou, tj. Standardné roztoky, mozZno priamo pripravit iba z d&istych latok s presnym
stechiometrickym zlozenim.

Podla druhu reakcie v titrovanom roztoku, mozno metédy odmernej analyzy rozdelit’ na:
* neutralizatné (acidobazické), zalozené na protolytickych reakciach,

* komplexometrické, zalozené na vzniku malo disociovanych komplexov,

* zrazacie, zalozené na vzniku malo rozpustnych zrazenin,

* metddy zaloZené na oxidacno-redukénych reakciach.

Podla druhu pouzitého chemického skimadla sa odmerné metédy oznacuju aj nazvami ako jodometria,
merkurimetria, argentometria, manganometria a pod.

Postup pri titracii

Zariadenie na odmernu analyzu pozostdva z odmerného skla (odmerné banky, pipety, byrety) a
titraCnych nadobiek, ktorymi su najCastejSie Sirokohrdlé titraéné banky, kuzefové banky - pre jodometriu
so zabrusenymi zatkami, pripadne kadic¢ky. Pri manualnej titracii sa titranou bankou pocas pridavania
odmerného roztoku z byrety za staleho mieSania ru€ne kruzivo pohybuje, aby sa titrant s titrovanym
roztokom dobre premiesali. Odmerny roztok sa pridava najskér v prade a potom po kvapkach (ktoré v
pripade potreby mbézeme este Cistou tyCinkou delit). Pri poslednych kvapkach treba vzdy pockat na
ustalenie chemickej rovnovahy. Na mieSanie roztoku sa mézu vyuzit aj magnetické mieSacky.

Pri vizualnej titracii sa farebné zmeny najlepSie pozoruju proti filtraCnému papieru. Zakaly sa dobre
identifikuju proti Ciernemu lesklému papieru.
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Vysledok titracie (odmerného stanovenia) sa vyjadri bud ako latkové mnoZstvo stanovovanej sucasti n,
hmotnost stanovovanej sucasti m alebo ako pomerné zastupenie stanovovanej sucasti napr. v %.

K samotnému vypoctu vysledku titracie je potrebné poznat stechiometricku rovnicu stanovenia, objem
odmerného skumadla so znamou koncentraciou, pripadne hmotnost navazenej vzorky, ak sa ma
vysledok vyjadrit pomernym zastipenim.

4.1.1 PROTOLYTICKE ODMERNE METODY
Teéria a principy

Alkalimetria je titraCna metdda na stanovenie kyselin, pri ktorej sa ako titracné skumadlo pouZiva
odmerny roztok zasady. Acidimetria je metdda na stanovenie zdsad pri pouZiti odmernych roztokov
kyselin.

Priprava odmernych roztokov kyselin a zasad

NajbeznejSie pouzivané odmerné roztoky kyselin su roztoky kyseliny chlorovodikovej a sirove;.
NajcastejSie pouzivané odmerné roztoky hydroxidov su roztoky hydroxidu sodného a draselného.
ZloZenie tychto roztokov sa ¢asom meni. Kyseliny prchaju, absorbuju vodu, pohlcuju plyny z ovzduSia.
Zasady pohlcuju oxid uhli€ity zo vzduchu, su hygroskopické. Nie si vhodné na pripravu roztokov
s presne vyzadovanym zloZzenim. Preto sa Standardizuju (t.j. stanovuje sa ich presna koncentracia) na
vhodné zakladné latky.

Zakladnou latkou sa rozumie latka, ktord mozno pouzit na stanovenie presnej koncentracie odmernych
roztokov. Musi splhat nasledovné pozZiadavky:

* definované zlozenie, mnozstvo necistdt nesmie byt vacsie ako 0,1%

* stalost’ na vzduchu, nesmie sa samovolne oxidovat’ vzdusnym Kyslikom, ani reagovat so zloZkami
vzduchu

dobra rozpustnost vo vode za vzniku bezfarebnych roztokov
rychla, stechiometricky uplna reakcia s odmernym skimadlom, bez vedlajSich reakcii
lahké ur¢enie bodu ekvivalencie

cenova pristupnost zakladnej latky a nezavadnost’ z hladiska bezpec¢nosti pri praci

L 2 . A

védcSia molekulova hmotnost’ zéakladnej latky, tato poziadavka suavisi so znizenim chyb pri
navazovani.

V alkali-acidimetrii sa najCastejSie pouzivaju tieto zakladné latky a indikatory:

hydrogenuhli¢itan draselny, resp. hydrogenuhli¢itan sodny, ako indikator sa pouziva metyloranz
uhli¢itan sodny, metyloranz

tetraboritan disodny, metyloranz

oxid ortutnaty, metylCerven

hydrogenftalan draselny, fenolftalein

b D I T A S o

kyselina oxalova, fenolftalein.

Ak roztoky obsahuju uhli¢itany, uvolfiuje sa pri titracii oxid uhlicity, ktory pred€asne odfarbuje Cerveno
sfarbeny roztok. Pred bodom ekvivalencie sa roztok kratko povari a dotitruje sa do odfarbenia.

Na urCenie bodu ekvivalencie v alkali-acidimetrii sa pouzivaju acidobazické indikatory, ktorych sfarbenie
sa meni v zavislosti od pH roztoku. Su to slabé organické kyseliny alebo zasady, ktoré maju inu farbu
v disociovanej forme a inu farbu vo forme nedisociovanej. Ak je indikatorom slaba kyselina, méZeme jej
disociaciu vyjadrit rovnovaznou reakciou:

Hind < H" + Ind

Rovnovahu potom charakterizuje disociaCna konstanta
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_|pJlma]
" [Hind]
ktora sa nazyva kon$tanta indikatora.
[HInd] znamena kyslu formu a [Ind] zasadita formu indikatora.
Upravou predchadzajuceho vztahu dostaneme pre hodnotu pH nasledovnu rovnicu:
[]nd _]
[HInd |

pH = pK,, +log

To znamena, Zze zmenou koncentracie vodikovych idnov sa meni pomer koncentracie kyslej [Hind]
a zasaditej [Ind] formy indikatora atym sa meni aj jeho sfarbenie. Zaporny logaritmus indikatorovej
konstanty pK,,q sa nazyva indikatorovy exponent a ak je polovica kyslej formy indikatora premenena na
zasaditu, potom plati:

pKing = pH
Tato hodnota je dblezita pre volbu spravneho indikatora k prisludne;j titracii. Indikatorovy exponent sa
musi priblizne zhodovat s tzv. titraénym exponentom pT, t.j. hodnotou pH v bode ekvivalencie.

Rozsah medzi dvoma hodnotami pH, kde pozorujeme farebnu premenu, sa nazyva farebny prechod
indikatora alebo ,funkéna oblast indikatora®“. Zrakom postrehnutelna farebna zmena nastava, ked sa
zmeni asi 10% jednej formy indikatora na druhu a koniec farebného prechodu nastava pri zmene asi 90%
jednej formy na druhu. Funk&na oblast indikatora teoreticky lezi v intervale pH = pKjqt 1.

Stanovenie silnych zasad

Ak roztoky neobsahuju uhli¢itany, stanovenie silnych zasad je jednoduché. Vyber vhodnych indikatorov je
Siroky. Pri zriedenych roztokoch sa poZiadavky na vyber indikatora zvySuju.

V pritomnosti uhli¢itanov treba titrovany roztok pred bodom ekvivalencie povarit, aby sa rozlozil
hydrogenuhli€itanovy anién a vyvaril oxid uhli€ity rozpusteny vo vode.

Stanovenie silnych kyselin

Silné kyseliny sa vo svojich zriedenych roztokoch titruji odmernym roztokom zasady — hydroxidom
sodnym alebo draselnym. Ak je koncentracia titrantu 0,1M mozno pouzit kazdy indikator, ktorého funkéna
oblast sa nachadza medzi pH 4 az 10. Ak je koncentracia titrantu 0,01M treba pouZit indikatory
s funk&nou oblastou pH 5 az 9, vzdy v roztokoch bez pritomnosti oxidu uhli¢itého.

Stanovenie slabych kyselin, ktorych pK je menSie ako 7

Takéto kyseliny sa stanovia titraciou odmernym roztokom hydroxidu sodného alebo draselného
s koncentraciou 0,1M. Roztok titrovanej kyseliny nema byt velmi zriedeny.

Bod ekvivalencie sa vypocita presne, ak je znama pK prislusnej kyseliny a jej poliatoéna koncentracia.

Prehlad najCastejSie pouzivanych acidobazickych indikatorov a ich charakteristiky:

indikator farba formy funk&na oblast
kyslej zasaditej [pH] pri 20°C
dimetylénova Zlta Cervena Zlta 29-41
bromfenolova modra Zlta modra 3,0-4,6
metyloranz Cervena Zlta 3,1-4/4
brémkrezolova zelena Zlta modra 3,8-54
metyl€erven Cervena Zlta 44-6,2
brémtymolova modra ZIta modra 6,0-7,6
fenolftalein bezfarebna Cervena 8,2-10,0
tymolftalein bezfarebna modra 9,3-10,5
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Alkalimetria

Odmerna metdda, pri ktorej meriame objem roztoku zasady potrebny na neutralizaciu stanovovanej
kyseliny sa nazyva alkalimetria. Ako odmerné roztoky sa najCastejSie pouzivaju roztoky KOH a NaOH
s koncentraciami 0,1 - 0,5 mol.dm™. Na 3tandardizaciu odmernych roztokov sa zvyCajne pouzivaju
zakladné latky kyselina oxalova, benzoova alebo hydrogenftalat draselny.

ULOHA:
STANOVENIE KYSELINY OCTOVEJ V POTRAVINARSKOM OCTE

Podstata stanovenia: Titruieme odmernym roztokom KOH, ktorého presnu koncentraciu zistime titraciou
z&kladnej latky. Pouzijeme kyselinu benzoovu.

Chemikélie:

Tuha CgHsCOOH, 0,1M KOH, etanol, fenolftalein, vzorka potravinarskeho octu
Postup:

*  Standardizécia odmerného roztoku KOH na kyselinu benzoovu

Na analytickych vahach si odvazime kyselinu benzoovu tak, aby bola jej hmotnost priblizne 0,4 g presne.
V titracnej banke ju rozpustime v etanole, zriedime destilovanou vodou a pridame indikator — fenolftalein.
Kyselinu titrujeme roztokom KOH, ktorého presnu koncentraciu chceme stanovit. Zo znamych hodnét
vypocCitame presnu koncentraciu odmerného roztoku KOH. Titraciu opakujeme 2-krat a berieme
priemernu hodnotu vysledkov.

* Stanovenie kyseliny octovej v potravinarskom octe

Asi 25 ml potravinarského octu odvazime na predvazkach s presnostou na 0,1 g a kvantitativne
prenesieme do odmernej banky (250 ml). Doplnime po znacku destilovanou vodou, dobre premieSame
a odpipetujeme do titraCnej banky 25 ml. Titrujeme odmernym roztokom KOH na fenolftalein. Titraciu
opakujeme 2-krat.

Vypocet:
*  Vypocet koncentracie odmerného roztoku KOH

V sustave prebehla reakcia:

@COOH + KOH — @COOK + HO

Latkové mnozstva kyseliny benzoovej a hydroxidu draselného sa rovnaju. Potom platia vztahy:

CI(KOH):M cz(KOH):M
V.(KOH ) V(KOH)
(Kot )= ks) n(korr) =20
M (kys.) M (kys.)
ns (KOH) — latkové mnozstvo hydroxidu pri prvej titracii

my (Kys.

) -

n, (KOH) — latkové mnozstvo hydroxidu pri druhe;j titracii
) — hmotnost navazenej kyseliny benzoovej pri prve;j titracii
)—

m, (kys.) — hmotnost navazenej kyseliny benzoovej pri druhej titracii
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V1 (KOH) — objem spotrebovaného KOH pri prve;j titracii

V, (KOH) — objem spotrebovaného KOH pri druhej titracii

M (kys.) — moélova hmotnost kyseliny benzoovej — z tabuliek
C1, C2 — koncentracie hydroxidu pre jednotlivé merania

¢ (KOH) — vysledna koncentracia KOH — ziskame ju ako aritmeticky priemer ¢ a ¢,

* Vypocet koncentracie kyseliny octovej v potravinarskom octe
V sustave prebehla reakcia:
KOH + CH;COOH - CH;COOK + H)0

Vysledkom bude vyjadrenie hmotnostného percenta kyseliny octovej v octe, podla vztahu:

m(kys.octovej)
W R T
m (octu)

Pozname koncentraciu a objem spotrebovaného hydroxidu, z ktorych si vypocCitame latkové mnozZstvo.
Z rovnice vyplyva, Ze latkové mnozstva hydroxidu a kyseliny sa rovnaju. V tabulkach si vyhlfadame
molovu hmotnost kyseliny octovej a vypoéitame jej hmotnost. Pri vypoclte koncentracie nesmieme
zabudat’ na zriedenie. Vzorec pre vypocet:

10.1.c(KOH).V(KOH).M (CH3sCOOH)
m(25mloctu)

%CH3COOH = -100

Zadanie: Vypocitajte na zaklade ziskanych udajov z merania skuto€nu koncentraciu odmerného roztoku
hydroxidu draselného. Hodnotu vyjadrite v jednotkach mol.dm™. Vypocitajte hmotnostny zlomok kyseliny
octovej v potravinarskom octe. Vysledok vyjadrite v percentach.

ULOHA:
STANOVENIE KYSELINY SIiROVEJ

Podstata stanovenia: Kyselina sirova je silna dvojsytna kyselina, ktora vo vodnom roztoku do prvého
stupna disociuje Uplne a jej disociacna rovnovaha do druhého stupna je charakterizovana disociacnou
konstantou K, = 10, Pri pH zodpovedajucom farebnému prechodu metyloranze je disociovana uplne aj
do druhého stupfia. Jej odmerné stanovenie je zaloZené na kvantitativnom priebehu reakcie:

H,SO, + 2NaOH < Na,SO, + 2H,0
Chemikalie:
0,1M NaOH, 0,05M H,C,0,, fenolftalein, metyloranz, vzorka
Postup:
*  Standardizacia NaOH $tandardnym roztokom kyseliny oxalovej
Kyselina oxalova reaguje s hydroxidom sodnym za vzniku oxalatu sodného a vody podla reakcie:
2NaOH + H,C,04 < Na,C,04 + 2H,0

Oxalét sodny ma zasaditu reakciu, preto na indikaciu bodu ekvivalencie pouzijeme indikator s farebnym
prechodom v alkalickej oblasti (fenolftalein). Roztok hydroxidu sodného obsahuje zvy€ajne aj urcité
mnozstvo uhliitanu sodného, ktory tieZ reaguje s kyselinou oxalovou avznika pri tejto reakcii
hydrogenuhli€itan sodny, ktory méze spbsobit’ farebni zmenu este pred bodom ekvivalencie a vysledok
md&ze byt skresleny. Preto ho odstranujeme z roztoku kratkym povarenim.

Do titracnej banky odpipetujeme presne 25 ml 0,1M NaOH a zriedime asi 10-25 ml destilovanej vody.
Pridame 2 kvapky fenolftaleinu a titrujeme 0,05M H,C,0O, do odfarbenia. Roztok zahrejeme do varu, az
kym nescervenie a po vychladnuti dotitrujeme roztokom kyseliny oxalovej opat do odfarbenia. Stanovenie
opakujeme 3-krat.
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* Stanovenie kyseliny sirovej

Z neznamej vzorky kyseliny sirovej odpipetujeme 25 ml a ddme do 100 ml odmernej banky, doplnime po
znacku destilovanou vodou. Z takto pripraveného zasobného roztoku pipetujeme 10 ml do titraénej
banky, pridame 10 ml destilovanej vody a 2 kvapky indikatora metyloranz. Titrujeme 0,1M NaOH do
oranzového sfarbenia. Postup opakujeme 3-krat a vyslednu spotrebu NaOH vypocitame z priemeru
tychto stanoveni.

Zadanie: Vypocitajte presnu koncentraciu NaOH v mol.dm™ a zistite latkové mnozstvo, koncentraciu a
hmotnost kyseliny sirovej vo vzorke.

ULOHA: , , )
STANOVENIE HzPO, DO PRVEHO A DRUHEHO STUPNA

Podstata stanovenia: Kyselina fosforecna je trojsytna kyselina s disociacnymi konStantami pK; = 2,17,
pKo = 7,21 a pK; = 12,63. Rozdiel medzi konstantami pK; a pK,, umozhuje stanovit’ kyselinu forforeénu
ako silnu do prvého stupna a ako slabu kyselinu do druhého stupria. Do tretieho stupna priama alkalicka
titracia vo vode nie je mozna. Indikaciu do prvého stupfia uskutoCnujeme pomocou metyloranze, do
druhého stupria pomocou tymolftaleinu. Priebeh titr4cii vyjadruju rovnice:

H;PO, + NaOH < NaH,PO, + H,O

H;PO, +2NaOH < Na,HPO, + 2H,0
Chemikélie:
Standardizovany 0,1M NaOH, metyloranz, tymolftalein, porovnavaci roztok NaH,PO,
Postup:

Vzorku kyseliny fosforecnej (25 ml) zriedime v 250 ml odmernej banke. Na stanovenie odpipetujeme zo
zasobného roztoku 25 ml a v titracnej banke zriedime pridanim 10 ml destilovanej vody. Pridame 2-3
kvapky metyloranze a titrujeme 0,1M NaOH do Zltého sfarbenia. Pretoze farebny prechod indikatora nie
je vyrazny, pouzijeme porovnavaci roztok dihydrogenfosfore€nanu sodného s priblizne takou
koncentraciou, aki ma titrovany roztok v bode ekvivalencie s tym istym indikatorom, t.j. metylorazou. Pri
titracii porovnavame sfarbenie titrovaného roztoku s porovnavacim roztokom. Po titracii a odcitani
spotrebovaného mnozstva NaOH pridame do roztoku 3 kvapky tymolftaleinu a titrujeme do druhého
stupna. Koniec titracie indikuje zelené sfarbenie. Opat odCitame spotrebu NaOH. Cely postup opakujeme
3-krat a vypocitame priemernu spotrebu.

Zadanie: Na zaklade ziskanych hodnét spotreby odmerného roztoku hydroxidu sodného vypoditajte
hmotnost a koncentréaciu kyseliny fosfore€nej pri titracii do prvého stupia a pri titracii do druhého stupna.

Acidimetria

Latky zasaditého charakteru sa stanovuju acidimetriou, t.j. odmernou metédou, ktorou sa meria objem
roztoku kyseliny potrebny na neutralizaciu stanovovanej zasady. Ako odmerné roztoky sa pouzivaju silné
kyseliny s koncentraciou 0,01 — 1 mol.dm™. Na ich $tandardizaciu sa najéastejdie pouzivaju uhligitan
sodny, hydrogenuhli€itan draselny, tetraboritan disodny alebo Standardizovany roztok hydroxidu sodného.

ULOHA:
STANOVENIE UHLICITANU SODNEHO V HYDROXIDE SODNOM PODLA WINKLERA

Podstata stanovenia: Stanovovanu vzorku rozdelime na dve Casti. V prvej Casti stanovime alkalicky
uhli¢itan a hydroxid spolu titraciou na metyloranz, ¢im stanovime celkovu alkalitu. V druhej €asti vzorky
vyzrazame uhliitan chloridom béarnatym a stanovime obsah hydroxidu titraciou na fenolftalein.
Rozdielom oboch stanoveni dostavame obsah alkalického uhliCitanu. Priebeh stanovenia vyjadruju
nasledovné reakcie.

Prva Cast vzorky:
N32CO3 + 2HCI <~ 2NaCl + C02 + Hzo
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NaOH + HCI «~ NaCl + H,O
Druh& &ast’ vzorky:

Na,CO; + BaCl, « BaCO; + 2NacCl

NaOH + HCI < NaCl + H,O

Chemikalie:
Tuhy Na,CO3; bezvody, 0,1M HCI, 0,5M BaCl,, metyloranz, fenolftalein, vzorka
Postup:
*  Standardizéacia odmerného roztoku HCI na Na,COy

Bezvody uhli€itan sodny sa pouziva ako zakladna latka na urenie presnej koncentracie acidimetrickych
odmernych roztokov. Je to silna zasada, a preto treba na indikaciu bodu ekvivalencie pouzit indikator
s prechodom v Kyslej oblasti (metyloranz).

Na Standardizaciu odvazime na analytickych vahach presne 79,5 az 132,5 mg Na,COj;, ¢o zodpoveda
spotrebe 15 az 25 ml odmerného roztoku 0,1M HCI. Navazeny uhli¢itan splachneme kvantitativhe do
titraCnej banky a objem v banke upravime asi na 50 ml. Priddme indikator metyloranz a titrujeme
roztokom HCI do oranzového sfarbenia. Pri titracii sa uvolfiuje CO,, ktory ovplyvriuje farebny prechod
indikatora. Preto titrovany roztok pred ukoncenim titracie mierne zahrejeme, ochladime a dotitrujeme do
oranzového sfarbenia. Stanovenie opakujeme 3-krat a na vypocet pouzijeme priemernd hodnotu tychto
stanoveni.

*  Stanovenie uhli¢itanu sodného v hydroxide sodnom podla Winklera

10 ml vzorky odpipetujeme do 100 ml odmernej banky a doplnime destilovanou vodou. Z takto
pripraveného zasobného roztoku odpipetujeme 10 ml do titraCnej banky, pridame 3 kvapky metyloranze
a titrujeme 0,1M HCI do oranZového sfarbenia. Tesne pred koncom titracie kratko povarime, aby sme
odstranili z roztoku CO, a po ochladeni dotitrujeme. Stanovili sme celkovu alkalitu vzorky.

V druhej Casti stanovenia odpipetujeme 10 ml zo zasobného roztoku do titraCnej banky, pridame 10 ml
0,5M BaCl,, 3 kvapky fanolftaleinu a titrujeme 0,1M HCI do odfarbenia roztoku. Zrazeninu BaCOj3, ktora
vznikne po pridani chloridu barnatého netreba z titrovaného roztoku odstrafnovat, pretoze titracia konci pri
pH = 8 a pri tomto pH sa zrazenina uhli€itanu barnatého nerozpusta. Napriek tomu treba odmerny roztok
pridavat po malych pridavkoch a intenzivhe miesat, aby nedoslo k lokalnemu zvySeniu koncentracie HCI,
a tym k rozpustaniu zrazeniny.

Stanovenie opakujeme 3-krat a vypocty robime s priemernou hodnotou spotreby odmerného roztoku.

Zadanie: Zo zistenej celkovej alkality roztoku a obsahu hydroxidu sodného vypo itajte obsah Na,CO;
v mg v pévodnej vzorke.

ULOHA:
STANOVENIE AMONIAKU

Podstata stanovenia: Amoniak sa vo vodnom prostredi chova ako slaba zasada. Pri priamej titracii by
sme preto mali pouzit indikator s prechodom v kyslej oblasti. Vzhladom na to, Ze amoniak je prchavy,
nepouzivame pri jeho stanoveni priamu titraciu, ale pouzijeme spatnu titraciu nadbytku odmerného
roztoku HCI odmernym roztokom NaOH. Priebeh reakcie vyjadrime rovnicou:

NH; + HCI < NH,CI
HClI + NaOH <« NaCl + H,O
Chemikélie:
0,17M NaOH, 0,1M HCI, metyloranz, metylCerveri, vzorka amoniaku
Postup:

*  Standardizéacia odmerného roztoku HCI na NaOH
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Do titratnej banky odpipetujeme 25 ml 0,1M HCI a priddme 3 kvapky indikatora metyloranz. Titrujeme
Standardizovanym odmernym roztokom 0,1M NaOH do Zltého sfarbenia. Opakujeme 3-krat a vypocitame
priemernu hodnotu koncentracie roztoku HCI.

* Stanovenie amoniaku

25 ml vzorky odpipetujeme do 250 ml odmernej banky a doplnime po znacku destilovanou vodou. Do
titraCnej banky odpipetujeme z takto pripraveného zasobného roztoku 10 ml, pridame 25 ml 0,1M HCl a 3
kvapky indikatora metyl€erven. Titrujeme odmernym roztokom NaOH z ¢erveného do Zzltého sfarbenia.
Stanovenie opakujeme 3- krat a vypocitame priemerna hodnotu spotreby.

Vzorka aj zasobny roztok musia byt dobre uzavreté, aby nedochadzalo k stratdm amoniaku v désledku
jeho prchavosti.

Zadanie: VVypocitajte koncentraciu a hmotnost amoniaku v danej vzorke.

ULOHA:
STANOVENIE PRECHODNEJ TVRDOSTI VODY

Podstata stanovenia: Tvrdost je charakteristicka vlastnost’ vody, ktora sa stanovuje pri rozbore vody na
uzitkové ucely. Tvrdost vody je spbésobena rozpustnymi solami vapenatymi a horeCnatymi. Podla
aniénov, na ktoré su iény ca®a Mg2+ naviazané, rozoznavame prechodnu a stalu tvrdost vody.

Prechodna tvrdost vody je spOsobena rozpustnymi hydrogenuhliCitanmi vapnika a horika. Da sa
odstranit varom, pricom hydrogenubhli¢itany prechadzaju na nerozpustné uhli¢itany. Stanovuje sa titraciou
Standardnym roztokom silnej kyseliny s pouzitim indikatora s farebnym prechodom v kyslej oblasti.
Reakcia sa da vyjadrit rovnicou:

Ca(HCO3), + 2H* — Ca®* + 2CO, + H,0
Chemikalie:
0,1M HCI, metyloranz, vzorka vody z vodovodu
Postup:

Do titracnej banky odpipetujeme 100 ml skuSanej vody, pridame 3 kvapky indikatora metyloranz
a titrujeme 0,1M HCI do oranzového sfarbenia.

Stanovenie opakujeme 3-krat a vypocitame priemernu spotrebu.

Prechodna tvrdost vody sa udava poctom milimolov HCI prepocitanych na liter vody. Vypo€itame ju zo
vztahu:

T = ¢(HCI) . V(HCI) . 10

Zadanie: Stanovte a vypocitajte prechodnu tvrdost vody z vodovodu.

ULOHA:
STANOVENIE VO VODE NEROZPUSTNYCH UHLICITANOV

Podstata stanovenia: Uhli€itany nerozpustné vo vode sa lahko rozpustaju uz v zriedenych kyselinach.
Vzorku tuhého uhliitanu rozpustime v znamom nadbytoénom mnoZstve odmerného roztoku HCI,
kratkym povarenim vypudime z roztoku CO, a po ochladeni stanovime nadbytok HCI titraciou odmernym
roztokom NaOH. NajvhodnejSie je pouzitie indikatora s prechodom v kyslej oblasti. Rozpustnost
uhliitanov v kyseline chlorovodikovej vyjadruje rovnica:

MCO; + 2HCI « MCI, + CO, + H,O

Chemikalie:
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0,1M HCI, 0,1M NaOH, metylCerven, vzorka tuhého uhli¢itanu
Postup:

Na analytickych vahach navazime presne 0,12 aZz 0,15 g jemne rozotrenej vzorky tuhého uhli¢itanu.
Vzorku kvantitativne splachneme destilovanou vodou do titraCnej banky, pridame 25 ml odmerného
roztoku 0,1M HCI a prikryti hodinovym sklom opatrne zahrievame pokym sa uvolfiuje CO,. Postupujeme
opatrne, aby pri reakcii kyseliny s uhli¢itanmi nedoslo k stratam v désledku prudkého vyvoja CO,. Roztok
povarime eSte asi 1 minutu a ochladime. Hodinové sklo oplachneme destilovanou vodou, pridame 3
kvapky indikatora a titrujeme odmernym roztokom 0,1M NaOH do Zltého sfarbenia. Opakujeme 3-krat,
vypocitame priemernu spotrebu.

Zadanie: Vysledok stanovenia vyjadrite hmotnostnym zlomkom CaCOj; v percentach.

4.1.2 ODMERNE METODY ZALOZENE NA ZRAZACICH REAKCIACH
Teéria a principy

V analytickej chémii sa velmi Casto vyuZivaju chemické reakcie, pri ktorych vznikaju malo rozpustné
zlu€eniny. V kvantitativnej analyze nasli uplatnenie hlavne v gravimetrii. Ak zraZacie reakcie prebiehaju
dostato€ne rychle, kvantitativne a so znadmou stechiometriou, mézeme ich vyuZit aj na odmerné
stanovenie.

Argentometria

Z odmernych metdd zalozenych na zrazacich reakciach je najpouzivanejSia argentometria. Titracnym
skumadlom je roztok dusi¢nanu strieborného. Je vhodna najma na stanovenie chloridov, bromidov,
jodidov, ako aj niektorych pseudohalogenidov (tiokyanatanovy anién). Zakladna rovnica stanovenia
(X=halogenid):

X + A" -  AgX (s)
Podla sp6sobu indikacie koncového bodu rozdelujeme argentometriu na tieto metddy:

* Mohrova metdda stanovenia chloridov a bromidov. Ako titrané skumadlo sa pouziva roztok
dusi¢nanu strieborného. Bod ekvivalencie sa indikuje pridavkom malého mnozZstva roztoku chromanu
draselného. Pri titracii sa najprv zréZza biely alebo Zltkasty halogenid strieborny a po vyzrazani
prakticky vSetkého halogenidu vznika &ervenohnedy chréman strieborny. Sfarbenie indikuje bod
ekvivalencie. Pri titracii musi byt pH roztoku v intervale 6,5 az 10. V kyslejSom roztoku je rozpustnost
chromanu strieborného prili§ vysokda, pri pH vaésom ako 10 sa zraza oxid strieborny. Vhodné
prostredie vytvara hydrogenuhli¢itan sodny alebo tetraboritan sodny.

* Volhardova metéda stanovenia halogenidov. Do roztoku halogenidu sa prida nadbytoéné mnozstvo
roztoku dusi¢nanu strieborného. Nezreagované strieborné idny sa spatne titruju roztokom KSCN
alebo NH4SCN v pritomnosti Zelezitych iénov ako indikatora. Prvé nadbytocné mnozstvo
tiokyanatanovych (rodanidovych) iénov reaguje s indikdtorom za vzniku ¢&ervenosfarbeného
komplexu. Pri stanoveni chloridov treba vyzrazany AgCI odfiltrovat alebo chranit ochrannou latkou,
napr. nitrobenzénom, lebo konStanta rozpustnosti AgCl je vacSia ako pre AgSCN. Volhardovou
metédou mozZno stanovit i tiokyanatany (rodanidy) a roztoky so striebornymi katiénmi. Indikatorom je
tieZ Zelezita sol (zvy€ajne siran amonnozelezity).

* Fajansova metdda stanovenia halogenidov a pseudohalogenidov. PouzZivaju sa tzv. adsorpéné
indikatory (napr. fluorescein, rodamin). Pri indikacii sa vyuziva schopnost adsorpénych indikatorov
adsorbovat sa na zrazeniny halogenidu strieborného v bode ekvivalencie pri su¢asnej zmene farby
zrazeniny. V bode ekvivalencie sa zmeni naboj micel zrazeniny. Pred bodom ekvivalencie su micely
nabité zaporne, pretoze adsorbuiju na povrchu anion z roztoku, po bode ekvivalencie su micely nabité
kladne, lebo adsorbuju strieborné katiény. Vtedy sa naadsorbuje farebny anién indikatora a farba
roztoku (micel) sa meni. Pri pouziti fluoresceinu sa meni farba prudko zo Zltozelenej fluoreskujucej na
ruzovo fluoreskujucu farbu.
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ULOHA:
STANOVENIE CHLORIDOV PODLA MOHRA

Podstata stanovenia: Stanovenie sa robi titraciou odmernym roztokom dusi¢nanu strieborného so
znamou koncentraciou. Vznika zrazenina, ktora sa v bode ekvivalencie zafarbi v pritomnosti indikatora do
hneda.

Chemikélie:

0,1M AgNQOs, 0,1M NaCl, indikator K,CrO,4 (w=5%), neznama vzorka chloridu

Postup:

*  Standardizécia odmerného roztoku AgNO; pomocou $tandardného roztoku NaCl podfa Mohra

Dusi¢nan strieborny nie je zakladnou latkou, preto jeho roztok Standardizujeme roztokom NaCl podla
reakcie:

NaCl + AgNO3; < AgCl + NaNO;

Pripravime si 0,1M Standardny roztok navazenim potrebného mnozstva NaCl na analytickych vahach
s presnostou na Styri desatinné miesta.

Potom pripravime 0,1M odmerny roztok AgNO; navazenim potrebného mnozstva dusi¢nanu na
technickych vahach s presnostou na jedno desatinné miesto.

Na Standardizaciu odpipetujeme do titracnej banky 25 ml Standardného roztoku NaCl, pridame 1 mi
indikatora, objem upravime asi na 50 ml destilovanou vodou a titrujeme odmernym roztokom AgNO; do
trvalého Cervenohnedého sfarbenia. Pri titracii musime titrovany roztok intenzivne premiesavat, lebo
lokalnym zvy$enim koncentracie Ag® i6nov vznika dervenohnedy Ag,CrOy, ktory sa len pomaly rozpusta.
Titraciu zopakujeme 3-krat a z priemernej spotreby vypocitame koncentraciu odmerného roztoku
v mol.dm™s presnostou na Styri desatinné miesta.

* Stanovenie chloridov podlfa Mohra

Neznamy roztok v odmernej banke doplnime na 100 ml. Odpipetujeme 25 ml do titraénej banky, pridame
1 ml indikatora (chréman draselny). Roztok titrujeme Standardnym roztokom dusi¢nanu strieborného. Ked
vznikne jemné hnedé zafarbenie (zakal) od&itame objem na stupnici. Opakujeme 3-krat. Zo ziskanych
hodnét vypoditame priemernu spotrebu a potom hmotnost' chloridovych aniénov v pévodnom roztoku.
Vypocet:
V sustave prebehla reakcia:

AgNO; + NaCl — AgCI{ + NaNO;

Pomer latkovych mnozstiev NaCl a AgNO; je 1 : 1. Latkové mnozstvo dusiCnanu strieborného, ktoré si
vypocitame zo znamej hodnoty objemu spotrebovaného dusi¢nanu strieborného a jeho koncentracie, sa
rovna latkovému mnozstvu chloridu (chloridovych aniénov). V tabulkach si vyhladame mdlova hmotnost
chloridu sodného a vypoc&itame hmotnost' chloridu sodného, ktora bola rozpustena v stanovovanom
roztoku.

Zadanie: Na zaklade ziskanych hodnét z merania vypocitajte hmotnost chloridu sodného, ktory bol
rozpusteny v skimanej vzorke. Vysledok vyjadrite v gramoch.

ULOHA:
STANOVENIE CHLORIDU SODNEHO PODLA MOHRA VO VZORKE MASOVEHO VYROBKU

Podstata stanovenia: Stanovenie je zaloZené na titracii vodného vyluhu analyzovanej vzorky po
neutralizacii titraCnym roztokom dusiénanu strieborného za pritomnosti chrébmanu draselného ako
indikatora.

Chemikalie:
0,1M AgNQ;, indikator K,CrO4 (w = 5%), tuhy NaHCO3, vzorka masoveho vyrobku
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Postup:

Na technickych vahach navazime 2g zhomogenizovanej vzorky masového vyrobku do titracnej banky a
zalejeme priblizne 100 ml teplej destilovanej vody. Vzorku v banke dobre rozptylime a nechame 30 minut
vylihovat. Obc¢as premieSame a prefiltrujeme. Pomocou malych pridavkov kyslého uhli€itanu sodného
upravime pH filtratu tak, aby sa pohybovalo v rozpati 6,5 az 10,5. Pridame 2 ml roztoku indikatora
chromanu draselného a titrujieme 0,1M AgNO; do prvého slabooranzového zafarbenia, ktoré nezmizne

Zadanie: Vypocitajte obsah chloridu sodného vo vzorke masového vyrobku a vysledok vyjadrite
v gramoch a v %.

ULOHA:
STANOVENIE JODIDOV PODL'A VOLHARDA

Podstata stanovenia: Ide o spatnu titraciu roztoku vzorky jodidov, do ktorej sme pridali zname nadbyto¢né
mnozstvo odmerného roztoku dusi¢nanu strieborného. Po vyzrazani jodidu strieborného stanovime
nadbyto&né mnozstvo idnov Ag® odmernym roztokom tiokyanatanu (rodanidu) aménneho.

Stanovenie prebieha podla reakcii:

" + Ag” « Agl
Ag" + SCN — AgSCN
Chemikélie:
0,1M AgNQO3, 0,1M NH,SCN, 6M HNO3, indikator NH4Fe(SO,), (w = 40%), vzorka jodidu
Postup:

*  Standardizécia odmerného roztoku NH,SCN podla Volharda
Priebeh Standardizacie mézeme zapisat’ chemickou rovnicou:
AgNO3 + NH4SCN g AgSCN + NH4NO3

Pretoze tiokyanatan (rodanid) amoénny obsahuje vzdy trochu vihkosti, na pripravu odmerného 0,1M
roztoku navazime na technickych vahach o nieco viac latky, ako zodpoveda jej molekulovej hmotnosti.

Na Standardizaciu pouzijeme Standardizovany 0,1M roztok AgNOj (priprava vid. predchadzajuca uloha).
Do titracnej banky odpipetujeme 25 ml 0,1M AgNQO;, pridame 5 ml 6M HNO; a asi 1 ml indikatora siranu
amoénnozelezitého. Objem roztoku upravime destilovanou vodou asi na 50 ml a titrujeme odmernym
roztokom NH;SCN do trvalého €erveného sfarbenia. Titrovany roztok treba intenzivne premieSavat,
pretoze iény Ag” maju tendenciu adsorbovat sa na povrchu zrazeniny AGSCN a tym posavat bod
ekvivalencie. Intenzivnym pretrepanim, hlavne tesne pred bodom ekvivalencie, sa iény striebra uvolnia
z povrchu zrazeniny. Titraciu opakujeme 3-krat a na vypocet koncentracie (na Styri desatinné miesta)
odmerného roztoku tiokyanatanu amonneho pouzije priemernu hodnotu spotreby zo vSetkych stanoveni.

*  Stanovenie jodidov podfa Volharda

Neznamu vzorku v odmernej banke dopinime do 100 ml destilovanou vodou. Na stanovenie
odpipetujeme 25 ml do titracnej banky. Pridame presne 25 az 35 ml odmerného roztoku AgNO;, asi 5 ml
6M HNO; a 1 ml indikatora. Titrujeme odmernym roztokom 0,1M HN4SCN do trvalého &erveného
sfarbenia roztoku nad zrazeninou. Stanovenie opakujeme 3-krat. Na vypoc€et pouzijeme priemernu
hodnotu spotreby zo vSetkych stanoveni.

Zadanie: Vypodcitajte obsah jodidu v mg v neznamej vzorke.

ULOHA:
STANOVENIE BROMIDOV PODLA FAJANSA

Podstata stanovenia: |de o stanovenie bromidov v neznamej vzorke titraciou s odmernym roztokom
dusi¢nanu strieborného za pouzitia fluoresceinu, alebo jeho sodnej soli, ako indikatora. Kedze fluorescein
je slabou kyselinou, pH titrovaného roztoku sa musi pohybovat' v rozmedzi 6,5 az 10. Po dosiahnuti bodu

60



ekvivalencie sa anioény indikatora za¢nu adsorbovat na kladne nabitu koloidnu micelu zrazeniny AgBr, ¢o
sa prejavi zanikom Zltozelenej fluorescencie roztoku a ruzovym sfarbenim zrazeniny. Priebeh stanovenia
vyjadruje rovnica:

Br + Ag® « AgBr
Chemikalie:

0,1M AgNO;,, indikator fluorescein — 0,2% roztok v etanole, alebo 0,2% roztok sodnej soli fluoresceinu vo
vode, vzorka bromidu

Postup:

Roztok vzorky doplnime v odmernej banke na objem 250 ml destilovanou vodou. Na stanovenie
odpipetujeme 25 ml do titracnej banky, pridame 3 kvapky indikatora a objem v banke upravime priblizne
na 50 ml. Titrujeme Standardizovanym odmernym roztokom dusi¢nanu strieborného do vymiznutia
ZItozelenej fluorescencie a suasného sfarbenia zrazeniny na ruZovo. Titrdciu zopakujeme 3-krat
a vypocitame priemernu hodnotu spotreby odmerného roztoku.

Zadanie: Zistite obsah bromidov v neznamej vzorke, vysledok uvedte v mg.

4.1.3 ODMERNE METODY ZALOZENE NA KOMPLEXOTVORNYCH REAKCIACH
Teéria a principy

Tato metdda je zaloZena na ibnovych reakciach, pri ktorych vznikaju malo disociované komplexné iony. K
tymto metédam patri napriklad chelatometria a merkurimetria.

Merkurimetria

Je to metéda odmernej analyzy, pri ktorej ortutnaté idny reaguju s ionmi CI, Br, CN" a SCN" za vzniku
rozpustnych komplexov zli&enin v8eobecného zloZzenia HgX™ az HgX42'. Komplexy HgX42' a HgX; sa
svojou stabilitou prili§ medzi sebou neliSia, vznik komplexov HgX, je sprevadzany vyraznou zmenou
koncentracie Hg2+ iénov. Tuto vlastnost mozno vyuzit na stanovenie anidénov X titraciou odmernym
roztokom disociovanej ortutnatej soli (dusiChanom alebo chloristanom ortutnatym). Na indikaciu sa
pouzivaju farebné alebo zrazacie indikatory, ktoré reaguju na zvySenie koncentracie ortutnatych iénov
v okoli bodu ekvivalencie zmenou farby alebo tvorbou zakalu. NajCastejSie sa pouziva nitroprusid sodny,
ktory vytvara opalescenciu koloidného nitroprusidu ortutnatého a difenylkarbazoén, ktory s volnymi
ortutnatymi ionmi reaguje za vzniku fialovomodrého komplexu.

Odmerné roztoky urCené na stanovenie chloridov sa Standardizuju na zékladnu latku NaCl, pri stanoveni
bromidov sa pouziva na Standardizaciu roztok KBr.

Chelatometria

Chelatometria je metéda odmernej analyzy, ktora je zaloZzena na reakcii kovového i6nu v roztoku
s odmernym roztokom aminopolykarboxylovych kyselin. Vznika pritom jednoduchy stabilny produkt -
chelat. Vznik tohto cyklického komplexu je sprevadzany zmenou sfarbenia. Kovovy ién, ktory sa takymto
spbsobom stanovuje je v chelate viazany viacerymi vazbami, ktoré vznikaju na zaklade existencie
funkénych skupin v skimadle. Su to kyslé skupiny a cykloskupiny. Vytvaraju sa dativne vazby a
elektrostatické interakcie.

Medzi najCastejSie pouzivané odmerné roztoky patri kyselina etyléndiaminotetraoctova — H,L (skratene
EDTA), ktord sa oznacuje aj ako chelatén 2 a disodna sol kyseliny etyléndiamintetraoctovej — NayH,L,
chelaton 3. Anion kyseliny EDTA mdzZe byt vo vodnom roztoku v zavislosti od pH rézne disociovany,
napr. pri pH = 3-6 prevazuju v roztoku iény H,L>, pri pH = 7-10 iény HL®, pri pH > 10 i6ny L™.
Rovnovahy pri komplexotvornych reakciach su teda ovplyviiované koncentréaciou iénov H*, ktord treba
udrZovat pocas priebehu titracie na stélej hodnote pridavkom dostatoéného mnoZstva vhodného timivého
roztoku. Uvedené rovnovahy su pritom posunuté v smere doprava tym viac, ¢im vacsSia je stabilita
vznikajuceho komplexu. Komplexy kovov v oxidaénom stupni dva su velmi stale v alkalickom alebo
mierne kyslom prostredi. Komplexy kovov v oxidaénom stupni tri su stale v kyslych roztokoch do pH 2.
Rozdielna stabilita vznikajucich komplexov umoznuje stanovit' viacero kovov vedla seba postupnou
titraciou pri r6znom pH.

Ako tzv. metalochrémne (farebné) indikatory sa pouzivaju organické latky (slabé kyseliny, zasady a ich
soli), ktoré vo vodnom roztoku disociuju a v zavislosti od pH poskytuju rézne sfarbené komplexy.
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NajCastejSie sa pouziva murexid - amoénna sol kyseliny purpurovej (CsHsOgNs). Anidn tejto kyseliny je vo
vodnom roztoku modrofialovy. Titrovany roztok musi mat v3ak pH > 9, €o sa dosahuje pridanim timivého
roztoku. V kyslejSom prostredi (pH < 6) je roztok murexidu ¢ervenofialovy. S dvojmocnymi kationmi medi
a niklu tvori ZIté komplexy, s vapnikom tvori komplex &erveny. Tento komplex je menej staly ako komplex
kationu s EDTA a preto sa pridavkom chelaténu 3 indikator uvolfiuje (vytesriuje) a ervené zafarbenie sa
meni na modrofialové. Tento indikator sa hodi na titraciu vapnika, medi, niklu a kobaltu.

Dal$im indikatorom, asto pouzivanym v chalatometrii, je eriochrémova &ierna T. Pri pH 10 sa vytvaraju
gerveno sfarbené chelaty s Mg?*, Ca?*, Zn?*, Mn?** a Cd®*, ktoré su menej stabilné ako chelaty tychto
kovov s EDTA a mozno ich teda titrovat priamo. Farebny prechod indikatora je z vinovoCerveného na
modré sfarbenie.

Xylenolova oranzové je vhodnym indikdtorom na titracie v kyslom prostredi. Vytvara c&ervené alebo
Cervenofialové chelaty s oxidanym C&islom dva az Styri. V bode ekvivalencie sa uvolni jeho ZIt4 forma.
Bizmutité soli moZno stanovit pri pH 1 aZ 2, lantanoidy, Th*" a Sc** pri pH 3, Cs**, Pb**, Hg®* a Zn** pri
pH 5 az 6. Spatnou titraciou mozno stanovit' soli titanité, hlinité, mednaté, nikelnaté a kobaltnaté.

Fluorexon je indikator vhodny na stanovenie Ca®*, Sr** a Ba®* v alkalickom prostredi (pH ~ 12). Pri titracii
sa zmeni zZltozelena fluorescencia roztoku na ruzové sfarbenie.

Pri chelatometrickych titraciach reaguje anion komplexného skumadla (chelaton) s ur€ovanym iénom
kovu vzdy v pomere 1 mél kovu ku 1 mélu titraéného skimadla. Pre stechiometrické vypocty preto plati
v bode ekvivalencie vztah:

Nkovu = Nchelatonu

ULOHA:
STANDARDIZACIA ~ ODMERNEHO ROZTOKU DUSICNANU ORTUTNATEHO A
MERKURIMETRICKE STANOVENIE CHLORIDOV

Podstata stanovenia: Ortutnaté iény reaguju s chloridovymi anionmi za vzniku takmer nedisociovanych
zlt€enin:
Hg®* + 2CI" < HgCl,
V bode ekvivalencie sa vytvara biela zrazenina nitroprusidu ortutnatého.
Chemikalie:
0,05M Hg(NOs3),, 0,06M NaCl, nitroprusid sodny (w=20%), zried. HNO3 (1:1), vzorka.
Postup:
*  Priprava 0,05M odmerného roztoku dusi¢nanu ortutnatého a jeho Standardizacia na NaCl

Navazime priblizne 18,031g dusi¢nanu ortutnatého, ktory rozpustime v 20 ml zriedenej HNO; (1:1) a
doplnime destilovanou vodou na 1000 ml. Ak sa roztok pocas pripravy zakali, pretoZe dusi¢nan ortutnaty
lahko hydrolyzuje, priddme po kvapkach koncentrovanu kyselinu dusiéna, kym sa zékal nestrati.

Na pripravu 0,05M Standardného roztoku chloridu sodného navazime na analytickych vahach presne
2,9221g NaCl, ktory kvantitativne prenesieme do odmernej banky a doplnime do 1000 ml.

Do titracnej banky odpipetujeme 5 ml Standardného roztoku chloridu sodného a pridame asi 20 mi
destilovanej vody. Roztok okyslime 0,5 ml zriedenej kyseliny dusi¢nej a pridame asi 6 kvapiek Cerstvo
pripraveneho roztoku indikatora nitroprusidu sodného vo vode. Titrujeme odmernym roztokom dusiénanu
ortutného. Opalescencia, ktord vznikne na konci titracie sa pozoruje oproti Ciernemu lesklému pozadiu.
Titraciu opakujeme 3-krat a vypocCitame priemernu spotrebu. Na zaklade spotreby odmerného roztoku
stanovime jeho presnl koncentraciu (mol.dm™) na $tyri desatinné miesta.

*  Stanovenie chloridov 0,05M roztokom dusi¢nanu ortutnatého na indikator nitroprusid sodny

Do titracnej banky odpipetujeme 10 ml neznamej vzorky, pridame 0,5 az 1 ml zriedenej HNO; a niekolko
kvapiek indikatora. Titrujeme oproti ¢iernemu pozadiu do vzniku opalescencie. Titraciu opakujeme 3-krat
a vypocitame priemernu spotrebu odmerného roztoku dusi¢nanu ortutnatého. Na zaklade ziskanej
hodnoty vypocCitame obsah chloridov v pévodnej vzorke.
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Zadanie: Pripravte odmerny roztok dusi¢nhanu ortutnatého a zistite obsah chloridov v mg v neznamej
vzorke.

ULOHA:
STANDARDIZACIA ODMERNEHO ROZTOKU CHELATONU 3 NA DUSICNAN OLOVNATY

Podstata stanovenia: Na pripravu Standardnych roztokov v chelatometrii sa najCastejSie pouzivaju
roztoky chelatonu 3 s koncentraciou 0,001 az 0,1 mol.dm™. Ako $tandardné latky sa pouZivaju kovove
soli, napr. chlorid olovnaty, dusi¢nan olovnaty a pod.

Pri Standardizacii 0,05M roztoku chelatéonu 3 dusiénanom olovnatym sa iény Pb** titruju odmernym
roztokom chelaténu 3 na indikator xylenolovu oranzovu pri pH = 5 aZz 6, ¢o sa dosiahne pridavkom
urotropinu.

Titracia prebieha podla rovnice:
Pb(NOs), + NayH,L < PbL* + 2Na* +2H* + 2(NO;)

Chemikalie:

0,05M chelatén 3, tuhy Pb(NOj3),, 0,05M Pb(NO;),, indikator xylenolova oranzova (w = 2%), HNO;3
zriedena 1:1, tuhy urotropin, timivy roztok urotropinu .

TImivy roztok urotropinu — 250 ml roztoku urotropinu (w = 10%) sa zmieSa s 30 ml HNO; (1M).
Postup:
*  Priprava odmerného roztoku 0,05M chelatonu 3

Navazime priblizne 18,6 g chelatonu 3, rozpustime v destilovanej vode a doplnime do 1000 ml. Presna
koncentracia odmerného roztoku chelaténu sa uréi na presny objem Standardného roztoku dusiénanu
olovnatého, alebo na navazok dusi¢nanu olovnatého.

*  Priprava Standardného roztoku 0,05M Pb(NO3),

Na analytickych vahach navazime presne na Styri desatinné miesta 16,5605 g dusi¢nanu olovnatého
vysudeného v exsikatore. Navazené mnozstvo sa rozpusti v destilovanej vode s pridavkom niekolkych
kvapiek koncentrovanej HNO3; na potladenie hydrolyzy dusi¢nanu olovnatého. Po rozpusteni sa doplni
roztok do 1000 ml.

* Standardizécia roztoku chelaténu 3 na $tandardny roztok dusiénanu olovnatého:

Do titraénej banky odpipetujeme 25 ml Standardného roztoku dusiénanu olovnatého, pridame roztok
indikatora xylenolova oranZova a timivym roztokom urotropinu upravime pH na hodnotu 5 az 5,5. Roztok
ma fialovoCervené sfarbenie. Titrujeme odmernym roztokom chelatonu 3 do Zltého sfarbenia. Pred
ukoncenim titracie sa prida trochu tuhého urotropinu alebo 1 — 3 ml timivého roztoku. Titraciu opakujeme
3-krat a z priemernej spotreby vypoc&itame presnu koncentraciu (moI.dm'3) odmerného roztoku chelaténu
3 na Styri desatinné miesta.

* Standardizécia roztoku chelaténu 3 na tuhy dusi¢nan olovnaty:

Na analytickych vahach navazime priblizne 0,8 g dusi¢nanu olovnatého presne. Tuhy dusi¢nan sa
prenesie do titracnej banky arozpusti sa v malom mnozstve destilovanej vody okyslenej niekolkymi
kvapkami HNO; zriedenej v pomere 1:1. Tuhym urotropinom sa upravi pH roztoku na 5 az 5,5, prida sa
indikator xylenolova oranzova atitruje sa odmernym roztokom chelaténu 3 zfialového do Zltého
sfarbenia. Titracia sa opakuje 3-krat a vypocita sa priemerna spotreba. Na zaklade spotreby roztoku
vypoditame jeho presnu koncentraciu (mol.dm'3) na Styri desatinné miesta.

Zadanie: Pripravte odmerny roztok 0,05M chelatéonu 3 a Standardizujte ho dusi€nanom olovnatym.
Vypoditajte jeho presnu koncentraciu v mol.dm™.
ULOHA:

STANOVENIE VAPNIKA VO VODE
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Podstata stanovenia: Na zaklade vzniku komplexnej zlu€eniny reakciou vapnika s odmernym roztokom
chelaténu stanovime mnozstvo vapnika v neznamej vzorke vody.

Chemikalie:

0,05M chelaton 3, 1M NaOH, KCN (w = 10%), indikator murexid, vzorka vody z vodovodu a mineralne;j
vody

murexid - v trecej miske rozotrieme murexid s chloridom sodnym tak, aby vznikla 1% zmes (t.j. v pomere
1:100). Do titrovaného roztoku staci pridat’ malé mnozstvo.

Postup :

100 ml stanovovanej vody zalkalizujeme 2 ml NaOH (1M), priddme dve kvapky 10% roztoku KCN na
maskovanie tazkych kovov. Pridame indikator - murexid, vznikne Cervené zafarbenie. Roztok titrujeme
0,05M roztokom chelaténu 3 do fialového zafarbenia, ktoré sa uz dalej nebude menit.

Upozornenie:

Ak obsahuje voda viac ako 50 mg vapnika, je potrebné zriedit' vzorku destilovanou vodou tak, aby v 100
ml vzorky bolo najviac 50 mg ca”".

Vypodet:

Pomer latkovych mnoZstiev skumadla chelatonu 3 a stanovovaného kationu vapnika je 1:1. Z
nameraného mnoZstva spotrebovaného skumadla, jeho koncentracie a modlovej hmotnosti vapnika
vypocitame hmotnost vapnika v 100 ml stanovovanej vzorky.

Zadanie: Na zaklade nameranych hodndét vypocitajte, kofko mg vapnika sa nachadza v 100 ml vody.

ULOHA:
STANOVENIE Ca®" a Mg?* IONOV VEDL'A SEBA

Podstata stanovenia: Samotny vapnik stanovime titraciou odmerngm roztokom chelaténu 3 na indikator
murexid v silne alkalickom prostredi, v ktorom sa pritomné Mg~ idény vyzréZaju vo forme Mg(OH),
a nerusia stanovenie Ca*" ionov.

V daldej Casti prace sa stanovi suma Ca®* a Mg®" iénov titraciou roztokom chelatonu 3 na indikator
eriochrémovu Cerii T v prostredi amoniakalneho timivého roztoku.

Z rozdielu oboch stanoveni vypogitame obsah Mg*" iénov.
Chemikélie:

0,05M chelaton 3, indikator murexid a eriochromova €ernn T, amoniakalny timivy roztok, 2M KOH alebo
NaOH, neznama vzorka.

Eriochromova ¢errni T — pripravi sa zmes indikatora s NaCl alebo KNO; v pomere 1:100.

Amoniakalny timivy roztok - pripravi sa rozpustenim 54 g NH4CI v 350 ml konc.NH3 a doplnenim na
objem 1000 ml destilovanou vodou.

Postup :
* Titr4cia Ca®* na murexid

Do titranej banky odpipetujeme 10 ml neznamej vzorky a zriedime asi 100 ml destilovanej vody. Pridame
5 ml roztoku KOH alebo NaOH, malé mnozstvo murexidu a titrujeme odmernym roztokom chelaténu 3 do
modrofialového sfarbenia. Opakujeme 3-krat a vypoCitame priemernu spotrebu odmerného roztoku. Zo
zistenej spotreby vypoc&itame obsah Ca” idnov v mg v pdvodnej vzorke.

* Titracia Ca®* a Mg®* na eriochrémovi eri T

Do titranej banky odpipetujeme 10 ml neznamej vzorky a zriedime asi 100 ml destilovanej vody. Pridame
5 ml amoniakalneho tlmivého roztoku a malé mnozstvo indikatora eriochromovej cerne T. Titrujeme
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odmernym roztokom chelatéonu 3 z vinovo€erveného do modrého sfarbenia. Titraciu opakujeme 3-krat
a vypocitame priemernu spotrebu odmerného roztoku.

Vypocet:

2+

Z rozdielu priemernej spotreby pri titracii sumy ca® a Mg~ a priemernej spotreby pri titracii ca®™

vypocitame obsah Mg2+ v mg v pévodnej vzorke.

Zadanie: Na zaklade uskutocnenych stanoveni vypocitajte obsah ca® v mg na 100 ml vzorky a obsah
Mg?* v mg na 100 ml vzorky.

ULOHA:
CHELATOMETRICKE STANOVENIE TVRDOSTI VODY

Podstata stanovenia: Tvrdost vody vyjadruje celkovy obsah i6nov ca” a Mg2+ vo vode. PretoZe iony
M92+ tvoria s chelaténom slabsi komplex, titruje sa na indikator eriochromova Cernn T (pri titracii na
murexid, alebo fluorexon by sme stanovili len vapnik). Farebny prechod indikatora je ostry len za
pritomnosti ur¢ittho minimalneho mnozstva Mg2+ iénov, ktoré musime vopred do roztoku pridat, ak nie je
isté, Ci vzorka obsahuje dostatok horCika. V takomto pripade pridame do vzorky malé mnozstvo
chelatonatu hore¢natého, ktory pripravime zmieSanim ekvivalentnych mnozstiev roztokov 0,05M
chelaténu 3 a 0,05M MgSO,. Stopy tazkych kovov tvoria s indikatorom velmi stabilné zlu¢eniny, ktoré ho
blokuju. Musia byt preto odstranené vo forme sulfidov, alebo maskované kyanidom.

Chemikalie:

0,05M chelatén 3, Na,S (w = 5%) alebo tuhy KCN, amoniakalny timivy roztok, indikator eriochromova
Cerfi T, vzorka vodovodnej a mineralnej vody.

Postup :

K 100 ml analyzovanej vody pridame 10 — 20 ml amonikalneho timivého roztoku (priprava
v predchadzajucej ulohe), niekolko kvapiek roztoku Na,S alebo malé mnozstvo tuhého KCN. Indikator
pridame v takom mnozstve, aby sme dostali vinovoCervené sfarbenie analyzovaného roztoku. Titrujeme
odmernym roztokom chelatdonu 3 do modrého sfarbenia. Stanovenie opakujeme 3-krat a vypocitame
priemernu spotrebu odmerného roztoku.

Zadanie: UskutoCnite stanovenie tvrdosti vody a vypocitajte obsah Cca” a Mg2+ v mg na 100 ml vzorky
vody.

4.1.4 METODY OXIDACNO-REDUKCNYCH ODMERNYCH STANOVENI
Tedria a principy

Oxidacéno-redukéné titracie su metdédy odmernej analyzy zalozené na oxidacno-redukénych reakciach, pri
ktorych si reagujuce latky vymienaju elektrény. To znamena, Ze nastava prenos jedného alebo viacerych
elektronov z donorového i6nu alebo molekuly redukovadla na akceptor — oxidovadlo. Ak sa meria pri
titracii objem spotrebovaného roztoku oxidovadla ide o oxidimetrické metddy, ak sa meria objem
spotrebovaného redukovadla ide o reduktometrické metddy.

Jednotlivé oxidacno-redukéné metddy sa zvyknu nazyvat podla pouZitého titraéného skumadla a preto
napr. oxidimetrické metdédy nazyvame aj manganometria (titratné skumadlo manganistan draselny),
jodometria (titracia jodom pripadne ftitracia vyluéeného joédu), bromatometria (titracné skumadlo
bromi¢nan draselny). Medzi reduktormetrické metddy patri napr. chromometria, titanometria a pod.

Priebeh oxidacno-redukénych reakcii je vyrazne ovplyviiovany reakénymi podmienkami (pH, teplota,
pritomnost inych latok, ktoré pdsobia ako katalyzatory, indikatory vedlajSich reakcii a pod.) Je preto
nevyhnutné presne dodrziavat podmienky jednotlivych stanoveni.

Na indikaciu bodu ekvivalencie sa pouzivaju oxidacno-redukéné indikatory. Su to latky, ktorych sfarbenie
sa meni v zavislosti od oxidagno-redukéného potencialu roztoku, v ktorom su rozpustené. Ide vacsinou
o organické zlu€eniny, ktorych redukovana forma ma iné sfarbenie ako forma oxidovana. Oxidaéno-
redukéné indikatory su bud vratné tj. jedna forma lahko prechadza na druhu (napr. bezfarebna
redukovana forma benzidinu fahko prechadza na modrofialovi oxidovanu formu a naopak) alebo
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nevratné, pri ktorych je prechod mozny len jednym smerom (organické farbivo sa v nadbytku oxidovadla
rozrusi a odfarbi).

Manganometria

Tymto ndzvom sa oznaCuje subor metdd, pri ktorych sa pouZiva ako oxidimetrické titracné skumadlo
roztok manganistanu draselného. V kyslom prostredi sa mangan v oxidaénom stupni sedem redukuje na
mangan v oxidaénom stupni dva.

MnO, + 8H" + 5"« Mn*" + 4H,0 E° =151V
V neutralnom alebo slabo zasaditom prostredi sa manganistan redukuje na oxid manganigity.
MnO, + 2H,O + 3" « MnO, + 40H" E° = 0,59V

Na uréenie bodu ekvivalencie pri titracii bezfarebnych alebo slabo sfarbenych roztokov redukovadiel sa
oby€ajne nepouzivaju indikatory. Roztok manganistanu je totiZ intenzivne fialovo€erveny a pridava sa tak
dlho, pokym sa titrovana zmes prvym nepatrnym prebytkom manganistanu sfarbi do ruZzova. Objem
manganistanu potrebny na vyvolanie sfarbenia sa zisti pokusne a odpocita sa od objemu spotrebovanom
pri samotnej titracii.

Odmerny roztok manganistanu draselného nie je staly, pozvolna sa rozklada, uvolfiuje kyslik a vylu€uje
oxid manganicity, ktory katalyzuje dalSi rozklad manganistanu, hlavne za tepla. Koncentracia odmerného
roztoku sa musi CastejSie kontrolovat pomocou zakladnych latok, napr. kyselinou oxalovou, oxalatom
sodnym, oxidom arzenitym pripadne Mohrovou solou (HN4).Fe(S0O,4),.6H.0 t.j. hexahydratom siranu
amoénno-zZeleznatého.

Jodometria
Popri manganometrii je jodometria jednou z najpouzivanejSich metdéd oxidacno-reduk&nych titracii.
Jodometrické stanovenia su zaloZené na vratnej reakcii
l, + 2 < 2 E®=0,543 V
a daju sa rozdelit do dvoch skupin:

priame metddy, ktoré pouzivaju roztok jédu ako oxidaéné skumadlo v slabo kyslom alebo neutralnom
prostredi

l, + SO;* + H,0 « 21 + SO,* + 2H"

nepriame metody, stanovované oxidacné skumadlo je v kyslom prostredi redukované v nadbytku jodidu
podfa rovnice

2 +Ox < I, +Red
Volny jéd sa potom titruje najcastejSie odmernym roztokom tiosiranu za vzniku tetrationanu:
l + S,05” « 21" + S,06”

Pri jodometrickych titraciach nepracujeme s pH vy88im ako 8, ani v silne kyslom prostredi. V silne
alkalickom prostredi prechadza jod na jodid a jédnan, ktory sa dalej meni na jodid a jodi¢nan. Naproti
tomu v silne kyslom prostredi dochadza k pozvolnej oxidacii jodovodika vzdudnym kyslikom.

Jbd je vo vode velmi malo rozpustny. Dobre sa rozpusta v roztoku jodidu, pri€om vznika trijodidovy anién:

b + I o 137 ; Iy + 2e o 3 ; E°=0545V

Standardny redoxny potencial reakcie je prakticky rovnaky ako pre redukciu jédu. V dal$ich rovnovahach
kvéli zjednoduSeniu budeme predpokladat a pisat jodid vSade tam, kde je v skuto€nosti trijodidovy anion.

Titrujeme odmernym roztokom jodu v jodide draselnom s koncentraciou 0,01 az 0,1 M, ktory nie je staly -
jod z neho sublimuje. V kyslom prostredi (pH < 0,5) sa kyselina jodovodikova pomerne rychlo oxiduje
vzdusnym kyslikom na jéd. Hoci presublimovany jéd mozno pouzit ako primarny Standard, vyhodnejSie je
pripravovat roztoky s pribliznou koncentraciou a stanovovat titer na zakladnu latku.

NajpouzivanejSia indikacia ekvivalentného bodu v jodometrii je indikacia Specifickym indikatorom -
Skrobovym mazom. Jedna zo zloZiek Skrobu - amyldza dava s jédom v pritomnosti jodidov v chladnom

prostredi adsorpént modru zlu€eninu. Reakcia Skrobového mazu je eSte pozitivna pri koncentracii jédu
0,0001M.
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Na indikaciu sa niekedy vyuZiva rozpustnost jodu v nepolarnych rozpustadlach. V bode ekvivalencie
prejde nadbytocny jéd do obmedzene miesSatelného rozpustadla, napr. chloridu uhli¢itého a zafarbi ho na
ruzovo.

ULOHA:
MANGANOMETRICKE STANOVENIE MNOZSTVA ZELEZNATEJ SOLI V ROZTOKU

Podstata stanovenia: Zelezo sa po rozpusteni na Zeleznaté soli v kyseline sirovej bez pristupu vzduchu
titruje odmernym roztokom manganistanu draselného.

5Fe?* + MnO,” + 8H' — 5Fe* + Mn* + 4H,0

KedZe hnedé Zelezité iony, vzniknuté oxidaciou, rusia uréenie bodu ekvivalencie, pridava sa do roztoku
kyselina fosfore¢na, ktora vytvori so Zelezitym i6nom bezfarebny komplex [Fe(HPO,)]" . Zeleznaté soli sa
v kyslom prostredi pozvolna oxiduju vzdusnym kyslikom na Zelezité soli. Preto, ak sa ma stanovit’ starsi
roztok Zeleznatych alebo Zelezitych soli, musi sa pred titraciou vSetko pritomné Zelezo zredukovat na
Zeleznaté i6ny. Redukcia sa uskuto¢ni redukénymi skumadlami. Ma byt rychla a v roztoku po redukcii
nesmie zostat redukéné skumadlo, pretoze by spdsobilo pozitivhu chybu stanovenia.

Chemikalie:

C,H>04, 0,02M KMnOQO4, H,SO4 konc., neznama vzorka heptahydratu siranu Zeleznatého (FeSO, . 7H,0).

Postup :

*  Priprava 0,02M odmerného roztoku manganistanu draselného a jeho Standardizacia kyselinou
oxélovou

Navazime priblizne 3,2 g manganistanu draselného, ktory rozpustime v dostatoénom mnozZstve
destilovanej vody. Roztok v kadi¢ke kratko povarime a po vychladnuti prenesieme do odmernej banky a
doplnime do 1000 ml. Takto pripraveny odmerny roztok KMnO, Standardizujeme pomocou zakladnej latky
CQH204.

Na analytickych vahach navazime priblizne 0,45 g kyseliny oxalovej presne. Prenesieme do odmernej
banky (250 ml) a doplnime destilovanou vodou po znacku. Z takto pripraveného roztoku odpipetujeme do
titracnej banky 50 ml, okyslime kyselinou sirovou (10 ml), priddme asi dve kvapky manganistanu
draselného a zahrejeme na 50°C. Ked sa roztok odfarbi, zaéneme titrovat. Po trvalom zafarbeni roztoku
odcitame objem manganistanu draselného. Zo ziskanych udajov vypoCitame koncentraciu manganistanu
draselného. Opakujeme 3-krat.

* Stanovenie hmotnosti FeSO, . 7H,O manganometriou

Zo vzorky roztoku FeSO, . 7H,0O si odpipetujeme 25 ml do titraénej banky. Okyslime 10 ml kyseliny
sirovej. Titrujeme Standardnym roztokom manganistanu draselného. Objem spotrebovaného roztoku si
zapiSeme a vypocCitame hmotnost skimanej latky. Opakujeme 3-krat.
Vypocet:
* Vypocet koncentracie odmerného roztoku manganistanu draselného
Stanovenie prebieha podla reakcie:

5H,C,0,4 + 2KMnO,4 + 3H,SO, — 10CO, + K,SO, + 2MnSO, + 8H,0

Pomer latkovych mnozstiev manganistanu draselného a kyseliny oxalovej je 2 : 5. Znamou hodnotou je
hmotnost kyseliny oxalovej. V tabulkach si vyhfadame mdlovu hmotnost kyseliny oxalovej. Z tychto
hodnét si vypocCitame latkové mnozstvo. Z pomeru zistime latkové mnozstvo manganistanu. Ak ho
dosadime do vzorca pre vypocCet koncentracie: c¢(KMnO,) = n(KMnO,) / V(KMnQ,), kde V je namerany
objem spotrebovaného roztoku manganistanu draselného, dostaneme skutoénu koncentraciu
Standardného roztoku KMnO,. Koncentraciu vypoc€itame pre v8etky merania a vyslednu koncentraciu
stanovime ako aritmeticky priemer tychto hodnét.

* Vypocet hmotnosti FeSO, . 7H,0O
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Stanovenie prebieha podla reakcie:
10FeSO,4 + 2KMnO,4 + 8H,S0O, — 5Fe(S04); + K,SO4 + 2MnSO,4 + 8H,0

Pomer latkovych mnozstiev stanovovaného siranu a manganistanu je 10/2 (resp.5/1), ¢o znamena, ze
latkové mnozstvo manganistanu, ktoré si vypoclitame podfa spotrebovaného objemu a znamej
koncentracie, musime vynasobit' piatimi, aby sme dostali latkové mnozZstvo siranu Zeleznatého. Z tabuliek
zistime molovu hmotnost heprahydratu siranu zeleznatého a vypoclitame hmotnost v titrovanej vzorke.
Potom musime prepocitat tuto hmotnost na hmotnost celého roztoku.

Zadanie: Zo ziskanych udajov merania vypocitajte presnd koncentraciu odmerného roztoku
manganistanu draselného. Vyjadrite ju v jednotkach mol.dm™. Na zaklade tohto Udaju a nameranych
hodnét vypocitajte hmotnost heptahydratu siranu Zeleznatého v jednom litri skimaného roztoku.
Vysledok vyjadrite v gramoch na liter.

ULOHA:
STANOVENIE Fe** VEDLA Fe** PODLA REINHARDTA A ZIMMERMANNA

Podstata stanovenia: V jednej Casti vzorky stanovime obsah Fe?* ionov Eriéom vychadzame z poznatku,
Ze manganistan draselny v kyslom prostredi kvantitativne oxiduje iény Fe*" na Fe*.

5Fe?* + MnO, + 8H' « 5Fe* + Mn®" + 4H,0

V rovnakom objeme vzorky zredukujeme Fe®* chloridom cinatym na Fe®" a z rozdielu oboch stanoveni
zistime ich obsah. Redukcia Fe** prebieha podfa rovnice:

2Fe* + sn* & 2Fe* + Sn*
Nadbytok chloridu cinatého sa odstrani chloridom ortutnatym:
SnCl, + 2HgCl, <« SnCl, + Hg,Cl,
Chemikélie:

0,02M KMnOQ,, zried. HCI (1:1), HgCl, — nasyteny roztok vo vode alebo v 0,03M HCI, roztok SnCl,,
Reinhardt-Zimmermannov roztok, vzorka.

Roztok SnCl, - 125g SnCl,.2H,O sa za tepla rozpusti v 100 ml koncentrovanej HCl a doplni sa
destilovanou vodou na 1000 ml.

Reinhardt-Zimmermannov roztok - 67g MnSQ4.4H,O sa rozpusti v 500 ml vody, prida sa 160 ml
koncentrovanej (85%) HsPO,4 a 133 ml koncentrovanej H,SO,, dopini sa do 1000 ml destilovanou vodou.

Postup:
* Stanovenie Fe**

Vzorka Zeleznatej soli sa kvantitativhe prenesie do 250 ml odmernej banky a doplni sa po znacku
destilovanou vodou. Z takto pripraveného zasobného roztoku sa odpipetuje 25 ml do titracnej banky a
pridaju sa 2 ml Reinhardt-Zimmermannovho roztoku. Titrujeme Standardnym roztokom manganistanu
draselného (priprava v predchadzajucej ulohe) do prvého ruzového sfarbenia. Presné stanovenie
vyzaduje odpocitat od spotreby zistenej pri titracii spotrebu tzv. slepého pokusu. Slepy pokus sa
uskuto€ni bez pridavku vzorky zeleznatej soli, namiesto nej pouzijeme destilovanu vodu.

*  Stanovenie Fe** vedla Fe**

Roztok vzorky sa kvantitativne preleje do 250 ml odmernej banky a doplni sa po znacku destilovanou
vodou. Z takto pripraveného zasobného roztoku odpipetujeme 25 ml do 800 ml kadi¢ky, pridame 10 ml
zriedenej HCI (1:1) a zahrejeme do varu. K ZItému roztoku Fe** soli sa za hortica a staleho miesania
pridava po kvapkach chlorid cinaty az do odfarbenia roztoku. Prida sa 5 kvapiek SnCl, v nadbytku.
Odfarbeny roztok sa ochladi, zriedi vodou na objem asi 400 ml a za intenzivneho mie3ania sa prida naraz
10 ml nasyteného roztoku HgCl,. Vznikne jemny biely zakal. Ak vznikne biela az 3eda zrazenina,
nadbytok chloridu cinatého bol prili§ velky a postup treba zopakovat. Po dvoch minutach priddme 25 ml
Reinhardt-Zimmermannovho roztoku a titrujeme Standardizovanym 0,02M roztokom KMnO,4 do ruzového
sfarbenia, ktoré vydrzi aspon 15 sekund. Pri presnom stanoveni sa sucasne robi slepy pokus, pri ktorom
sa postupuje presne ako v popisanom stanoveni, iba sa pracuje bez pritomnosti Fe” ionov (teda bez
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vzorky). Spotreba manganistanu draselného zistena pri titracii v slepom pokuse sa odd&ita od spotreby
zistenej pri pdvodnom stanoveni.

Obsah iénov Fe®* zistime z rozdielu obsahov Fe?* i6nov zistenych v prvej a druhej €asti stanovenia.

Zadanie: Na zaklade zistenych spotrieb manganistanu draselného v prvej a druhej Casti stanovenia
vypoditajte obsah Fe?* a Fe** v mg v pévodnej vzorke.

ULOHA:
MANGANOMETRICKE STANOVENIE PEROXIDU VODIKA

Podstata stanovenia: Manganistan draselny oxiduje v kyslom prostredi peroxid vodika na kyslik:
5H,0, + 2KMnO, + 3H,SO, < 50, + 2MnSO, + K,SO, + 8H,0

Chemikélie:

0,02M KMnQy, 4M H,SO4, vzorka peroxid vodika

Postup :

Vzorku doplnime do 100 ml v odmernej banke. Z takto pripraveného zasobného roztoku odpipetujeme 10
ml do titracnej banky. Zriedime na objem asi 50 ml destilovanou vodou, priddme 10 ml kyseliny sirovej a
titruieme odmernym roztokom manganistanu draselného do slabo ruzového sfarbenia. Titraciu
opakujeme 3-krat a z priemernej spotreby vypocditame obsah peroxidu vodika v pdvodnej vzorke.

Poznamka: Stanovenie niekedy ruSia organickée latky pridavané do peroxidu vodika ako stabilizatory. Tiez
sa oxiduju manganistanom draselnym a skresluju vysledok. V takom pripade treba pouzit ini metddu
napr. jodometriu.

Zadanie: Vypocitajte obsah peroxidu vodika v mg v neznamej vzorke.

ULOHA:
PRIPRAVA A STANDARDIZACIA ODMERNEHO ROZTOKU TIOSIRANU SODNEHO

Podstata stanovenia: Na Standardizaciu odmerného roztoku tiosiranu sodného sa pouziva dichréman
draselny, bromi¢nan draselny, jodi€nan draselny, Standardizovany roztok manganistanu draselného a
pod. Pri rozpustani pentahydratu tiosiranu sodného vo vode méZe déjst k zakaleniu pripravovaného
roztoku v dosledku pritomnosti oxidu uhli¢itého rozpusteného vo vode. Pritomny oxid uhli€ity spésobuje
kyslu reakciu a rozklad tiosiranu.

S,05° + H* — HSO; + S
Pridanim malého mnoZstva uhli¢itanu sodného mézeme neziadicemu rozkladu predist.
Chemikalie:
Tuhy Na,S,05.5H,0, Na,CO3, K,Cr,O-, KI (w = 10%), 4M HCI, Skrobovy maz
Postup :
*  Priprava odmerného roztoku 0,056M Na,S,0;

Navazime priblizne 12,5 g pentahydratu tiosiranu sodného a rozpustime ho v potrebnom mnozZstve
destilovanej vody. Roztok kvantitativhe prenesieme do 1000 ml odmernej banky a pred doplnenim po
znacku pridame 0,1 g uhli¢itanu sodného na zabranenie rozkladu tiosiranu v kyslom prostredi.

*  Standardizacia odmerného roztoku 0,05M Na,S,03 na 0,005M dichréman draselny
Pri stanoveni dichromanu draselného v kyslom prostredi prebieha reakcia:
Cr,0,% + 61" + 14H" — 2Cr*" + 3I, + 7H,0
Pri titracii uvolneného jédu odmernym roztokom tiosiranu prebieha reakcia:
l, + 28,05” — 2I" + S,06”
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Z uvedenych reakcii vyplyva, Ze 1 mél dichrémanu uvolni 3 mély jédu a na 1 mdl jédu sa spotrebuju 2
moly tiosiranu. Na 1 mol dichromanu je teda treba 6 molov tiosiranu. Faktor titracie je preto 1/6. Vypocet
sa robi beznym spbésobom, tak akoby bola vzorka titrovana priamo odmernym roztokom tiosiranu, aj ked
v skuto€nosti prebiehaju dve reakcie.

Na analytickych vahach navazime presne 1,4709 g K,Cr,O, ktory rozpustime v destilovanej vode a
kvantitativne prenesieme do 1000 ml odmernej banky. Doplnime vodou po znacku a takto sme pripravili
Standardny roztok dichrébmanu draselného s presnou 0,005M koncentraciou. Zo Standardného roztoku
odpipetujeme 25 ml do titraCnej banky, pridame 10 ml 4M kyseliny chlorovodikovej a 10 ml 10% roztoku
jodidu draselného. Roztok zriedime destilovanou vodou na objem priblizne 100 ml a titrujeme odmernym
roztokom tiosiranu sodného do slabozItého sfarbenia. Potom pridame 1 ml indikatora Skrobového mazu
a dotitrujeme tiosiranom az do vymiznutia intenzivne modrého sfarbenia. Titraciu opakujeme 3-krat. Na
vypocet presnej koncentracie tiosiranu pouzijeme priemernu hodnotu spotreby odmerného roztoku.

Zadanie: Pripravte 0,05M roztok tiosiranu sodného a vypocitajte jeho presnu koncentraciu na zéklade
jeho Standardizacie na dichréman draselny.

ULOHA:
STANOVENIE JODU V JODOVEJ TINKTURE

Podstata stanovenia: Stanovenie sa robi titraciou odmernym roztokom tiosiranu sodného a ako indikator
bodu ekvivalencie sa pouziva 8krobovy maz.

Chemikalie:
Kl (w = 10%), 0,15M Na,S,0; , Skrobovy maz, vzorka jodove;j tinktury
Postup :

Z odvazenej nadobky, v ktorej je jodova tinktura, odlejeme asi 5 g do titracnej banky a nadobku znovu
odvazime. Rozdiel hmotnosti udava navazené mnozstvo jodovej tinktiry. Nadobku s tinktirou mame
uzavretu, aby sa nemenila jej koncentracia. K jodovej tinkture v titracnej banke pridame 5 ml 10% KiI,
roztok zriedime 15 ml destilovanej vody a titrujeme 0,15M roztokom Na,S,03 so znamym titrom do Zltého
zafarbenia. Potom priddme 3 ml Skrobového mazu a titrujeme tiosiranom sodnym dalej, az kym sa modry
roztok jednou kvapkou neodfarbi.

Vypocet:

Vypocitavame hmotnostny zlomok jédu, pre ktory plati vztah:

m
w - je hmotnostny zlomok jédu v jodovej tinkture,
m(l) - je hmotnost jodu v tinkture,
m’ - je hmotnost navazenej jodovej tinktury.

Hmotnost' jodu si vypoc€itame zo znamych hodnét z titracie. Pri€om vychadzame z reakcie stanovovane;j
latky () a tiosiranu sodného.

Zadanie: Zo ziskanych udajov vypocitajte hmotnostny zlomok jédu v jédovej tinktare. Vysledok vyjadrite
v percentach.

ULOHA:
JODOMETRICKE STANOVENIE PEROXIDU VODIKA
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Podstata stanovenia: Peroxid vodika oxiduje v kyslom prostredi jodid na jod, ktory sa stanovi
Standardizovanym roztokom tiosiranu sodného:

H202 + 2Kl + H2804 Aad |2 + K2804 +2H20

Reakcia prebieha pomerne pomaly, preto ju urychlime pridanim molybdénanu amoénneho ako
katalyzatora.

Chemikalie:
0,05M Na,S,03, 2M H,SOy, KI (w = 10%), molybdénan aménny (w = 3%), Skrobovy maz, vzorka
Postup :

Roztok vzorky kvantitativne prenesieme do odmernej 250 ml banky a doplnime po znacku destilovanou
vodou. Z takto pripraveného zasobného roztoku odpipetujeme 25 ml do titracnej banky, pridame 10 mi
2M roztoku kyseliny sirovej, 10 ml 10% roztoku jodidu draselného a niekolko kvapiek roztoku
molybdénanu amoénneho. Uvolneny jéd titrujeme Standardizovanym roztokom tiosiranu sodného do
slabozltého sfarbenia. Potom pridame 1 ml Skrobového mazu a dotitrujeme tiosiranom sodnym do
odfarbenia modrého roztoku. Titraciu opakujeme 3-krat a na vypocet pouzijeme priemernd spotrebu
tiosiranu zo vSetkych stanoveni.

Zadanie: Vypocitajte obsah peroxidu vodika vo vzorke a vyjadrite jeho hmotnost v gramoch.

4.2 VAZKOVA ANALYZA, GRAVIMETRIA

Tedria a principy

Zakladom gravimetrickych stanoveni je vyluCovanie stanovovanej latky vo forme malo rozpustnej
zlu€eniny, ktord vhodnym postupom zmenime na zlu€eninu presne definovaného zlozenia. Hmotnost
tejto zlu€eniny ur€ime vazenim. VynimoCnym pripadom, kedy hfadany prvok sa vyluCuje a vazi v
elementarnej forme je elektrolyza.

Z hmotnosti navazku vzorky a hmotnosti ziskanej zlu€eniny, vypoclitame na zaklade stechiometrickych
vztahov obsah (v hmotnostnych %) stanovovanej latky vo vzorke.

Stanovovanu latku vylu€ujeme vo forme malo rozpustnej zlu€eniny. K tomu pouzZivame selektivne
zrazadla, ktoré nam dovoluju stanovovanu latku vylUéit i zo zloZitej zmesi. Vzniknuta zrazenina musi byt
filtrovatelna. Po premyti zrazeninu vysusSime alebo vyzihame pri predpisanej teplote do konStantnej
hmotnosti.

ULOHA:
STANOVENIE NIKLU DIACETYLDIOXIiMOM

Podstata stanovenia: Diacetyldioxim (Cugajevovo skimadlo) zrdZa v amoniakalnom prostredi iény niklu
vo forme malinovo&ervenej krystalickej zrazeniny Ni(C4H4N,0,),. NajvhodnejSie podmienky stanovenia su
pri pH = 4 az 10, objem pridaného alkoholového zradZadla nema byt vaési ako 1/3 objemu zréZzaného
roztoku.

Chemikalie:

zried. HCI (1:1), diacetyldioxim (tiez dimetylglyoxim) — 1% alkoholovy roztok, zried. NH; (1:1), etanol (w =
20%), indikator - bromtymolova modra, neznama vzorka nikelnatej soli

Postup :

Vycisteny filtraény téglik S 3 (fritu) dame suSit na 30 minut do suSiarne pri teplote 110° C. Potom
klieStami prenesieme vysuSenu fritu do exsikatora a nechame vychladnut. Vychladnutu fritu zvazime na
analytickych vahach s presnostou na Styri desatinné miesta a uloZzime spat’ do exsikatora.

Z neznamej vzorky odpipetujeme 10 ml do kadi¢ky a destilovanou vodou doplnime na priblizne 150 - 200
ml. Potom priddme 3 kvapky bromtymolovej modrej a okyslime zriedenou HCI tak, aby bol roztok Zity.
Roztok prikryjeme hodinovym sklom a zahrejeme na 70°C. Do teplého roztoku naraz priddme 20 — 30 ml
alkoholového roztoku dimetylglyoximu a za staleho mieSania prikvapkavame pipetou 10 ml zriedeného
amoniaku tak, aby pod malinovocervenou zrazeninou vzniklo modré zafarbenie.
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Zrazeninu kvantitativne prefiltrujeme cez odvazenu fritu pri znizenom tlaku a premyvame teplou vodou.
Potom ju premyjeme 10 ml 20 % roztoku etanolu. Zrazeninu na frite susSime pri teplote 110° az 120°C do
kon&tantnej hmotnosti.

Zo ziskanych udajov vypocitame mnozstvo niklu vo vzorke.
Vypodet:
Pozname hmotnosti prazdnej frity a frity so vzorkou. Z toho si vypoc¢itame hmotnost Cistej vzorky,

zrazeniny. Z tabuliek si zistime mélové hmotnosti niklu a vzniknutej zrazeniny Ni(C4H4sN>0O5),. Hmotnost
niklu si vypocitame podfa vzorca:

B m[Ni(C4H4N202)2]
- M[Ni(C4H4N202)2]

m(Ni) M (Ni)

Hmotnostny zlomok vypocitame:
m(Ni)

w= 100
m[Ni(CsH sN20:)2]

Pozor! Je potrebné pocitat pre celu vzorku.

Zadanie: Na zdklade nameranych hodn6t a hodnét mélovych hmotnosti vypocitajte hmotnostny zlomok
niklu v zrazenine. Vysledok vyjadrite v percentach.

ULOHA:
GRAVIMETRICKE STANOVENIE ZINKU

Podstata stanovenia: l6ny Zn*, podobne ako iény niektorych inych dvojmocnych kovov, sa zrazaju
z neutralnych roztokov za pritomnosti aménnych soli roztokom fosfore€nanu amoénneho:

Zn*" + PO,> + NH," < NH,ZnPO,

Vznikajuci produkt ma definované zloZenie a d& sa preto po vysu$eni priamo zvazit. Zihanim sa
NH4ZnPO, meni na Zn,P,0-, ktory tiez mézeme stanovit vazenim:

2NH4ZnPO, < Zn,P,0; + 2NH; + H,O
Chemikalie:
(NH4),HPO,4 (w = 10%), zried.NH3; (1:1), NH,CI, metyloranz, vzorka zino¢natej soli
Postup:

Porcelanovy téglik zihame v triangli nad plamerfiom asi 30 minut. Potom ho prenesieme do exsikatora a
nechame ho vychladniat. Zvazime ho na analytickych vahach s presnostou na Styri desatinné miesta.
Zvazeny téglik vratime do exsikatora.

Skleny filtracny téglik (fritu) suSime v suSiarni pri 110°C asi 30 minut. Potom ho nechame vychladnat
v exsikatore a tiez zvazime na analytickych vahach s presnostou na Styri desatinné miesta. Fritu
odlozime do exsikatora.

Z neznamej vzorky odpipetujeme 10 ml do kadi¢ky a pridame 5 g na predvazkach navazeného NH,CI.
Obsah kadicky zriedime asi na 100 ml destilovanou vodou. Do roztoku pridame 2 kvapky indikatora
metyloranze a za staleho mieSania prikvapkavame zriedeny amoniak az do zItého sfarbenia roztoku.
Kadi¢ku prikryjeme hodinovym sklom a zahrejeme skoro do varu. Ukon¢ime zahrievanie roztoku a za
staleho mie$ania prikvapkame pipetou 10 ml 10% (NH,),HPO,. Dalej méZeme postupovat dvoma
spbsobmi. Bud stanovime Zn?* ako NH,ZnPO, alebo ako Zn,P,0;.

*  Stanovenie Zn** ako NH,ZnPO,

Zrazeninu vzniknutu v kadi¢ke po pridani hydrogenfosfore€nanu aménneho prefiltrujeme cez pripravenu
a zvazenu sklenu fritu. Zrazeninu na frite premyjeme teplou destilovanou vodou a vloZime do suSiarne pri
teplote 110 az 120°C asi na 2 hodiny. Obsah frity suS§ime do kon&tantnej hmotnosti a potom zvazime na
analytickych vahach s presnostou na Styri desatinné miesta. Zo zistenej hmotnosti vypocitame obsah
Zn** vo vzorke v mg.
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*  Stanovenie Zn** ako Zn,P,0;

Roztok so vzniknutou zrazeninou po pridani hydrogenfosfore€nanu amoénneho opatrne zlejeme po
tyCinke na bezpopolovy filtraCny papier a zrazeninu zachytenu na filtraCnom papieri premyjeme teplou
destilovanou vodou. Filtragny papier spolu so zrazeninou opatrne zbalime do pripraveného a zvazeného
porcelanového téglika, vysuS§ime a spalime nad plamenom v triangli. Postupujeme opatrne aby nedoslo
k prudkému vzplanutiu a k stratam vzorky. Téglik viozime do muflovej pece a zihame ho pri teplote
850°C asi 30 minut. Potom téglik vyberieme a nechame vychladnut v exsikatore. Zvazime ho na
analytickych vahach s presnostou na Styri desatinné miesta. Z hmotnosti spalenej zrazeniny vypocitame
obsah Zn** vo vzorke v mg.

Zadanie: Oboma spdsobmi zistite obsah Zn** v neznamej vzorke. Vysledok vyjadrite v mg.

ULOHA:
STANOVENIE OBSAHU SUSINY A POPOLA VO VZORKACH POTRAVIN

Podstata stanovenia: Termin stanovenie suSiny vyjadruje obsah vody vo vzorkach potravinarskych
vyrobkov, ktory ziskame suSenim vzorky do konstantnej hmotnosti. Pojem popol vyjadruje obsah
mineralnych latok, ktoré su sucastou organickych zlu€enin tvoriacich potravinu, alebo sa pridavaju do
potraviny pri jej uprave (napr. sof, konzervaéné pripravky apod.). Stanovuju sa spolo¢ne po spaleni
vzorky potraviny.

Chemikélie:

vzorka — mlynské vyrobky, rastlinny material, masovy vyrobok
Postup:

*  Stanovenie susiny

Hlinikova misku (navazovacku) spolu s otvorenym vieCkom suSime pri 105°C v suSiarni po dobu asi 30
minut. Potom navazovacCku spolu s vieCkom prenesieme do exsikatora a nechame vychladnut. Po
vychladnuti zvazime na analytickych vahach s presnostou na Styri desatinné miesta. Do navazovacky
navazime 3 az 5 g zhomogenizovanej vzorky potraviny s presnostou na Styri desatinné miesta (pri
kone¢nom stanoveni hmotnosti je navaZzovacka uzavretd vieCkom). Potom vloZime otvorenu misku so
vzorkou do suSiarne a suSime pri 105°C priblizne hodinu. Misku uzatvorime a viloZime do exsikatora
vychladnut. ZvaZzime na analytickych vahach a opat vioZime susit do su8iarne. Vazenie opakujeme po
dalSich 30 minutach. Tymto spésobom sudime vzorku do kon&tantnej hmotnosti (cely proces trva 2 az 4
hodiny, podfa druhu vzorky). Po vysuSeni nechdme vzorku vychladnat v exsikatore a stanovime kone¢nu
hmotnost' s presnostou na Styri desatinné miesta. Vypoctom stanovime percentualny obsah vody resp.
susiny:

y="1""2100

n

V - percentualny obsah vody vo vzorke

m4- hmotnost navazovacky so vzorkou pred suSenim

m, -hmotnost navazovacky so vzorkou po suseni

n - navazok vzorky

Percentualny obsah susiny (S) vypocitame od¢itanim percentualneho obsahu vody od 100 %.
* Stanovenie popola

Porcelanovy téglik vyzihame nad plameriom a viozime do exsikatora vychladnut. Potom ho zvazime na
analytickych vahach. Do takto pripraveného téglika navazime 3 az 5 g zhomogenizovanej vzorky
s presnostou na Styri desatinné miesta. Obsah téglika opatrne spalime nad plamerfiom, tak aby nedoslo
k prudkému vzplanutiu a k stratdm vzorky. Dokonalé spalenie dosiahneme vyZihanim v muflovej peci pri
teplote 600 az 650°C po dobu priblizne 30 minat. Popol v tégliku musi byt Sedy a nesmie obsahovat
zuholnatené zvy8ky. Ak tomu tak nie je, pokraCujeme eSte v Zihani. Po dokonalom spéleni vzorky,
prenesieme téglik klieStami do exsikatora a nechame vychladnut. ZvaZzime na analytickych vahach
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s presnostou na S&tyri desatinné miesta. Percentualny obsah popola (mineralnych latok) vo vzorke
vypocitame podla vztahu:

P=£100
n
P - mnozstvo popola v percentach
p - hmotnost popola v gramoch
n - navazok potraviny v gramoch

Zadanie: Na zaklade uskutoCneného stanovenia vypocitajte percentualny obsah suSiny a popola vo
vzorke potraviny.
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5 PRILOHY

Priloha ¢€.1: Priprava niektorych délezitych skiimadiel pre kvalitativhu analyzu

Skrobovy maz — 2 g rozpustného $krobu (zemiakovy) + 10 ml H,O zmieSame na kasu. Pozvolna
vlejeme do 100 ml horucej vody. Na konzervovanie sa prida 1g KF alebo zrnko Hgl,.

Nesslerovo skumadlo — 5 g Kl sa rozpusti v 10 ml vody. K roztoku sa pomaly pridava roztok HgCl, (3 g
HgCl, v 30 ml teplej vody) tak dlho, az sa vznikajuca zrazenina prestane rozpustat. Ochladit, prefiltrovat.
K filtratu sa prida roztok NaOH (15 g NaOH v 30 ml vody) a doplni sa na 100 ml. Pridat 0,5 ml roztoku
HgCl,. Vzniknuta zrazenina sa necha usadit a Ciry roztok sa zleje. Skimadlo zakalené alebo silne
sfarbené nepouzivat!

Cugajevovo skiimadlo — 1% roztok dimetylglyoximu v etanole tj. 1 g dimetylglyoximu sa rozpusti v 100
ml etanolu.

Solucia hore€énata — 12 g MgCl, do 25 ml vody. 16 g NH,Cl do 25 ml vody. 26 ml konc.NH;. VSetko
spolu zmieSat a doplnit vodou na 100 ml.

Solucia molybdénova - 7,5 g molybdénanu aménneho sa za tepla rozpusti v 50 ml vody. Roztok sa
vleje do 50 ml konc.HNO; (h=1,2).

Schiffovo skimadlo - 0,025 g fuchsinu v 100 ml H,O odfarbime troSkou NaHSOs.

Votockovo skiumadlo - 0,025 g fuchsinu v 100 ml H,O a 0,025 g malachitovej zelene v 100 ml H,O sa
zmiesa v pomere 3:1.

Jodistan zelezitodraselny — 2 g KIO, v 10 ml 2M KOH doplnit vodou na 50 ml. Pridat 3 ml 10% FeCl; a
doplnit 2M KOH do 100 ml.

Koninckovo skiimadlo Naz[Co(NO,)s] — 230 g NaNO, rozpustit v 500 ml H,O + 165 ml 6M CH3;COOH +
30 g Co(NO3),. Roztok musi stat’' 12 hodin. Potom ho prefiltrujeme a doplnime do 1000 ml.

Kyselina chrémsirova — 10 g K,CrO, rozpustit v 100 ml 1M H,SO, alebo 75 ml roztoku K,Cr,O; (0,125
kg/l) + 25 ml konc.H,SO4,.

Octan uranylozinoénaty — octan uranylu nasyteny roztok v 1M CH3;COOH a nasyteny roztok
(CH3C00)2Zn v 1M CH3;COOH zmieSané v pomere 1:1.

SnCl, — 50 g SnCl, rozpustit v 45 ml konc. HCI a doplnit na 100 ml vodou.
Lucasovo skimadlo — 136 g ZnCl, v 105 g HCI.

(NH4).S0, — konc.NH; sa zriedi H,O 1:1 a rozdeli sa na dve Casti. Jedna Cast sa nasyti s H,S a prida sa
k druhej Casti.

(NH;).S - nasytit vodny roztok NHj3 ti. NH,OH sulfanom H,S alebo1M Na,S + 2M NH,Cl zmieSat
v pomere 1:1.

Na,S — 20% roztok NaOH sa nasyti s H,S a zmieSa s rovnakym objemom 20% roztoku NaOH.
Na[AIl(OH),] — do 0,1M AICI; po kvapkach priddame 2M NaOH do vzniku &ireho roztoku.
Lugolov roztok — 1,3 g |, + 4 g Kl do 100 ml vody alebo 0,01M I, v 0,1M KI.

Benzidin — 0,05 g rozpustit v 10 ml kyseliny octovej ladovej a doplnit do 100 ml vody.

Brucin — 0,2 g v 100 ml H,SO,.

Difenylamin — 0,5 g v 100 ml H,SO,.
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Priloha €.2: Prepocitavacie faktory pre gravimetrickil analyzu

Gravimetricky faktor f je pomer relativnej molekulovej pripadne atémovej hmotnosti hfadanej zlozky

k relativnej molekulovej hmotnosti zlu€eniny, ktorej hmotnost’ zistujeme.

Priklad:

Stanovujeme Ag ako AgCl, gravimetricky faktor je f= Arag/Mraga)

Stanovujeme Al ako Al,Os3, gravimetricky faktor je f = 2Ala/Maizos)

kationy
hladana zlozka | vazena zlic¢enina faktor f hladana zlozka | vazena zlucenina faktor f
| Ag AgCl 0,7526 K KCI 0,5244
Al Al,O; 0,5291 K>SO, 0,4487
Al-chinolinolat 0,05832 KCIO,4 0,2822
AIPO, 0,2212 KoPtClg empiricky
0,1603
As As,S3 0,6090 Pt empiricky
0,3993
As,Ss 0,4831 Li LiCl 0,1637
Mg,As,0O; 0,4826 Li,SO, 0,1263
Ba BaSO, 0,8456 Mg Mg.P,0- 0,2185
BaCrO, 0,7790 Mg-chinolinolat 0,0778
Be BeO 0,3603 Mn MnSO, 0,3638
Be,P,0, 0,09389 Mn3;0, 0,7203
Bi BiPO, 0,6876 Mn,P,0O-, 0,3871
Bi,S; 0,8130 Na NaCl 0,3934
Bi,O3 0,8970 Na,SO, 0,3238
Ca CaSO0, 0,2944 Nazn(UO,);.(C,H; [ 0,02139
0O2)3
CaCOs; 0,4004 Ni Ni-diacetyldioximat [ 0,2032
CaO 0,7147 Pb PbSO, 0,6833
Cd Cd,P,0, 0,5638 PbCrO, 0,6411
CdSO, 0,5392 PbO, 0,8662
Co CoSO, 0,3803 Sb Sb,S; 0,7169
Cr Cr,03 0,6843 Sb,0, 0,7919
BaCrO, 0,2053 Sn SnO, 0,7877
Cu CuCNS 0,5224 Sr SrSO, 0,4770
Cu,S 0,7985 SrC,0,.H,O 0,4525
Fe Fe,Os 0,6994 Ti TiO, 0,5995
Hg Hg,Cl, 0,8498 Zn ZnO 0,8434
HgS 0,8662 Zn,P,0; 0,4291
Zn-chinolinolat 0,1849
aniény
hladana zloZka | vaZzena zliuc¢enina faktor f Hladana zlozka | vazena zlucenina faktor f
F CaF, 0,4867 P Mg.P,0-, 0,2783
PbCIF 0,07261 (NH4);P04.12M0o0O; | 0,01639
Cl AgCl 0,2474 P,05.24M003 0,01723
Br AgBr 0,4255 Si SiO, 0,4672
I Agl 0,5405 CO, COs~ 1,364
S BaSO, 0,1373

76




6 LITERATURA

(pouZita a doporucena)

CAKRT, M., KRUPCIK, J., MOCAK, J., POLONSKY, J., SILES, B.: Analyticka chémia — Praktikum I.
CHTF SVST Bratislava, 1987.

CAKRT, M., KRUPCIK, J., MOCAK, J., POLONSKY, J., SILES, B.: Praktikum z analytickej chémie. Alfa
Bratislava, 1989.

GARAJ, J., BUSTIN, D., HLADKY, Z.: Analyticka chémia. Alfa Bratislava, 1987.

GYEPES, E., FOLTIN, M.: Cvi¢enia z metdd analytickej chémie, Il.¢ast. Pf UK Bratislava, 1990.
HOLZBECHER, Z. a kolektiv: Analyticka chemie. Alfa Bratislava, 1974.

JANCAR, L., JANCAROVA, I.: Analyticka chemie - Laboratorni cviéeni. PdF MU Brno, 1997.
KANDRAC, J.: Analyticka chémia s navodmi do cviéenia. SPN Bratislava, 1969.

MAJERSKY, P., ZELENSKA, V.: Cvitenia z metdd analytickej chémie |.8ast. Pf UK Bratislava, 1985.
OKAC, A.: Analyticka chemie kvalitativni. CSAV Praha, 1966.

PIKULIKOVA, A., DVORAKOVA, E., RIECANSKA, E.: Laboratérne cviéenia z analytickej chémie I. —
Chemicka analyza. Ff UK Bratislava, 1996.

PRIBELA, A.: Analyza potravin. CHTF SVST Bratislava, 1987.

SALAS, J. a kolektiv: Analyticka chemie. Avicenum Praha, 1987.

SPRINGER, V. a kolektiv: Laboratérne cviéenia z analytickej chémie I. Ff UK Bratislava,1978
TOMECEK, O.: Kvalitativna chemicka analyza. Fakulta prirodnych vied UMB, Banska Bystrica, 2000.
VOHLIDAL, J., JULAK, A., STULIK, K.: Chemické a analytické tabulky. Grada Publishing Praha, 1999.
VORISEK, J. a kolektiv: Analyticka chemie. SZN Praha, 1965.

77



Ing. lvona Pavelekova, CSc., Mgr. Kristina ZoldoSova
Laboratérne cvi€enia z analytickej chémie
Vydala Trnavska univerzita v Trnave

Rozsah 77 stran, 1. vydanie, naklad 100, format A/4, zadané do vyroby v septembri
2001, vytlacené v septembri 2001, vytlacil KF-PRINT, Nobelova 16, Bratislava

ISBN 80— 88774 —94 -2



