Odměrná analýza
Odměrnou analýzu řadíme  do chemických metod analytické chemie kvantitativní.
Je založena na chemické reakci mezi stanovovanou látkou a odměrným roztokem.
· Odměrný roztok
· roztok o přesné molární koncentraci c s jednotkou mol ∙ dm-3
· uvádí se s přesností na čtyři platné číslice
· Základní látka (standard)
· používá se ke stanovení přesné koncentrace odměrného roztoku
· musí splňovat řadu požadavků

· Titrace
· pracovní postup, kdy odměrný roztok přidáváme postupně po malých dávkách z byrety ke známému objemu stanovované látky v titrační baňce až do bodu ekvivalence

· opakujeme alespoň třikrát

· Nepřímá titrace

· ke známému objemu stanovované látky v titrační baňce přidáme známý nadbytek odměrného roztoku a jeho nezreagované množství určíme titrací druhým odměrným roztokem z byrety

· Bod ekvivalence
· okamžik, kdy chemická reakce mezi stanovovanou látkou a odměrným roztokem proběhla kvantitativně v poměru stechiometrických koeficientů v chemické rovnici reakce
· identifikujeme změnou zbarvení indikátoru nebo přesněji použitím přístrojů např. metodou potenciometrie, konduktometrie

· Obsah stanovované látky

· vypočítáme z naměřeného objemu odměrného roztoku v bodě ekvivalence a z jeho přesné koncentrace

· Titrační křivka

· vyjadřuje průběh reakce

· grafické znázornění závislosti veličiny, která se v okolí bodu ekvivalence výrazně mění (např. pH, vodivost, proud) na objemu přidávaného odměrného roztoku
· Tlumivý roztok
· látka, která se přidává k titrovanému roztoku pro udržení konstantního pH

· používáme v chelatometrii
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Obr. 1 Schéma titrace


1 – byreta s odměrným roztokem


2 – stojan s křížovou svorkou


3 – titrační baňka s roztokem stanovované látky

Přehled metod odměrné analýzy

1. Neutralizační odměrná analýza
· je založena na neutralizační reakci
· podstatou je reakce mezi ionty


H3O+   +   OHˉ   →   2 H2O

· alkalimetrie

· odměrný roztok: 
hydroxid sodný


hydroxid draselný

· základní látka: 
kyselina šťavelová

· stanovení:
anorganických kyselin


organických kyselin


acidity vody

· acidimetrie

· odměrný roztok: 
kyselina chlorovodíková


kyselina sírová
· základní látka:
hydrogenuhličitan draselný

hydrogenuhličitan sodný


uhličitan sodný bezvodý


tetraboritan sodný

· stanovení:
rozpustných uhličitanů

nerozpustných uhličitanů

alkalického hydroxidu vedle uhličitanu


dusíku v organických látkách

amoniakálního dusíku


dusíku v dusičnanech a dusitanech
2. Srážecí odměrná analýza
· je založena na srážecí reakci

· podstatou je reakce mezi ionty za vzniku málo rozpustné látky


K+   +   Aˉ   →   KA↓

K+... kation
A- ... anion
· argentometrie

· je založena na vzniku málo rozpustných sloučenin stříbrných

· odměrný roztok: 
dusičnan stříbrný

thiokyanatan amonný


thiokyanatan draselný

· základní látka:
chlorid sodný

chlorid draselný

· stanovení:
chloridů, bromidů, jodidů

thiokyanatanů, kyanidů

soli v potravinářských výrobcích


chloridů ve vodě
3. Komplexometrická odměrná analýza
· je založena na vzniku  málo disociovaných komplexních  sloučenin

· podstatou je reakce 


M   +   L   →   ML


M... kation kovu, který je akceptorem elektronů

L ... ligand, který je donorem elektronů
· merkurimetrie

· je založena na tvorbě nedisociovaných sloučenin rtuťnatých
· odměrný roztok: 
dusičnan rtuťnatý

thiokyanatan amonný


thiokyanatan draselný

· základní látka: 
chlorid sodný

chlorid draselný

· stanovení:
chloridů, bromidů, jodidů

thiokyanatanů, kyanidů

soli v potravinářských výrobcích

chloridů ve vodě
· chelatometrie

· je založena na vzniku komplexů kationtů s organickými ligandy

· odměrný roztok:
chelaton 2 (kyselina ethylendiamintetraoctová)

chelaton 3(dihydrát disodné soli kyseliny ethylendiamintetraoctové)
· základní látka:
síran hořečnatý

uhličitan vápenatý

· stanovení:
kationtů (Cu, Pb, Bi, Ni, Zn, Ca, Mg, …)

celkové tvrdosti vody
4. Oxidačně-redukční odměrná analýza

· je založena na oxidačně-redukční reakci

· podstatou je reakce 


ox1   +   red2   →   ox2   +   red1   

· manganometrie
· je založena na oxidačních schopnostech KMnO4 v kyselém prostředí

· odměrný roztok: 
manganistan draselný
· základní látka:
kyselina šťavelová


šťavelan sodný

· stanovení:
peroxidu vodíku

dusitanů


kationtů železnatých, cínatých, vápenatých…


alkoholů


oxidovatelnosti vody
· jodometrie
· je založena na přeměně jodu na jodid a naopak

· odměrný roztok: 
roztok jodu


thiosíran sodný

· základní látka:
dichroman draselný
· stanovení:
peroxidu vodíku

kationtů arsenitých, antimonitých, cínatých, …

sulfidů, siřičitanů


formaldehydu, acetonu


redukujících cukrů
Výpočet hmotnosti látky na přípravu odměrného roztoku

Použijeme vztah
	m 
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m
hmotnost rozpuštěné látky [g]

M
molární hmotnost rozpuštěné látky [g ( mol(1]

V
objem odměrného roztoku [dm3]

c
molární koncentrace odměrného roztoku [mol ( dm(3]

Příklad č. 1:

Vypočítejte navážku NaCl na přípravu 500 ml roztoku o c = 0,1 mol ( dm(3.

Řešení:

M (NaCl) = 58,443 g ( mol(1
V = 0,5 dm3
c = 0,1 mol ( dm(3
m 
[image: image3.wmf]=

 M · V · c = 58,443 · 0,5 · 0,1 = 2,9222 g NaCl
[image: image4.wmf]
Na přípravu tohoto roztoku potřebujeme navážit 2,9222 g NaCl.

Příklad č. 2:

Připravte 2 dm3 odměrného roztoku HCl o c = 0,1 mol ( dm(3. K přípravě použijte 36% HCl (ρ = 1,1789 g ( cm-3).

Řešení:

M (HCl) = 36,461 g ( mol(1
V = 2 dm3
c = 0,1 mol ( dm(3
· Výpočet hmotnosti 100% HCl:


m 
[image: image5.wmf]=

 M · V · c = 36,461 · 2 · 0,1 =  7,2922g HCl 100%

· Přepočet na hmotnost 36% HCl:



M = 7,2922 ·
[image: image6.wmf]36

100

 = 20,2561 g HCl 36%

· Výpočet objemu 36% HCl:



V = 
[image: image7.wmf]1789
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20,2561

 = 17,18 ml HCl 36%
Na přípravu tohoto roztoku potřebujeme 17,18 ml HCl 36%.

Procvičování:

1. Kolik g AgNO3 potřebujeme navážit na přípravu 500 ml odměrného roztoku o c = 0,05 mol ( dm(3.

(4,2468 g)
2. Vypočítejte navážku KSCN na přípravu 250 ml odměrného roztoku o c = 0,05 mol ( dm(3.

(1,2148 g)
3. Jaký objem 34% HCl (ρ = 1,1691 g ( cm-3) potřebujeme na přípravu 1 dm3 odměrného roztoku o c = 0,2 mol ( dm(3.

(18,35 ml)
4. Vypočítejte hmotnost NH4SCN  na přípravu 250 cm3 odměrného roztoku o c = 0,05 mol ( dm(3.

(0,9515 g)
5. Vypočítejte navážku chelatonu III (M = 372,242 g ( mol(1) na přípravu 1000 ml o roztoku o c = 0,05 mol ( dm(3.

(18,6121g)
6. Vypočítejte hmotnost KMnO4 na přípravu  500 cm3 odměrného roztoku o c = 0,02 mol ( dm(3.

(1,5803 g)
7. Kolik g Na2S2O3 . 5 H2O odvážíme na přípravu 250 cm3 odměrného roztoku o c = 0,1 mol ( dm(3.

(6,2043 g)
8. Vypočítejte navážku I2 na přípravu 0,5 l odměrného roztoku o c = 0,5 mol ( dm(3.

(63,4523 g)

9. Připravte 1 dm3 odměrného roztoku H2SO4 o koncentraci 0,2 mol ( dm(3. K přípravě použijte 96% H2SO4 o hustotě 1,8355 g ( cm-3.

(11,13 ml)

10. Vypočítejte hmotnost NaOH na přípravu  500 cm3 odměrného roztoku o c = 0,2 mol ( dm(3.

(3,9997 g)

Výpočet přesné koncentrace roztoku základní látky
z hmotnosti navážky rozpuštěné látky

Použijeme vztah
	cs = 
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cs
skutečná koncentrace roztoku [mol ( dm(3]

ct 
teoretická koncentrace roztoku [mol ( dm(3]

ms
skutečná navážka rozpuštěné látky [g]

mt
teoretická navážka rozpuštěné látky [g]

Příklad č.1:
Vypočítejte skutečnou koncentraci roztoku základní látky NaCl, bylo-li naváženo 2,9855 g. Teoretická koncentrace roztoku je 0,1 mol ( dm(3 a vypočtená navážka 2,9222 g.

Řešení:


ct = 0,1 mol ( dm(3

ms = 2,9855 g

mt = 2,9222 g


cs = 
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 · 0,1 = 0,1022 mol ( dm(3
Skutečná koncentrace roztoku základní látky NaCl je 0,1022 mol ( dm(3.

Příklad č.2:
Vypočítejte přesnou koncentraci 250 ml roztoku základní látky (COOH)2 . 2 H2O, je-li teoretická c = 0,05 mol ( dm(3 a bylo-li naváženo 1,6000 g.

Řešení:


ct = 0,05 mol ( dm(3

ms = 1,6000 g

V = 0,25 dm3
· Výpočet teoretické navážky:

mt 
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 M · V · ct = 126,067 · 0,25 · 0,05 = 1,5758 g

· Výpočet přesné koncentrace:

cs = 
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Přesná koncentrace roztoku základní látky kyseliny šťavelové je 0,05077 mol ( dm(3.

Procvičování:
1. Vypočítejte přesnou koncentraci 250 ml roztoku základní látky NaHCO3, je-li teoretická koncentrace 0,2 mol ( dm(3 a bylo-li naváženo 4,2321 g.


(0,2015 mol ( dm(3)
2. Vypočítejte přesnou koncentraci roztoku základní látky K2Cr2O7, máme-li připravit 500 ml roztoku o teoretické koncentraci 0,02 mol ( dm(3 a bylo-li naváženo 3,0010g.


(0,02040 mol ( dm(3)

3. Vypočítejte skutečnou koncentraci roztoku základní látky KCl, bylo-li naváženo 3,7500 g. Teoretické koncentraci je 0,1 mol ( dm(3 a vypočtená navážka 3,7276 g.


(0,1006 mol ( dm(3)

4. Vypočítejte přesnou koncentraci 0,5 l roztoku základní látky KHCO3, je-li teoretická koncentrace 0,2 mol ( dm(3 a bylo-li naváženo 10,0250 g.


(0,2003 mol ( dm(3)
5. Vypočítejte přesnou koncentraci roztoku základní látky Na2CO3, máme-li připravit 250 ml roztoku o teoretické koncentraci 0,1 mol ( dm(3 a bylo-li naváženo 2,6355g.


(0,09947 mol ( dm(3)
6. Vypočítejte skutečnou koncentraci roztoku základní látky NaCl. Teoretická hodnota koncentrace je 0,05 mol ( dm(3. Bylo připraveno 250 ml z navážky 0,7350 g.


(0,05031 mol ( dm(3)
Výpočet faktoru titrace

Pro výpočet použijeme stechiometrické koeficienty z rovnice.

1. Při stanovení obsahu stanovované látky  

Použijeme vztah
	Fs = 
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Fs
faktor titrace
ks
stechiometrický koeficient stanovované látky 
ko 
stechiometrický koeficient odměrného roztoku
2. Při stanovení přesné koncentrace odměrného roztoku 

Použijeme vztah
	Fo = 
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Fo
faktor titrace
ko
stechiometrický koeficient odměrného roztoku
kz
stechiometrický koeficient roztoku základní látky
U chelatometrických stanovení je faktor titrace vždy roven 1.

Příklad č.1:
Vypočítejte faktor titrace, je-li odměrným roztokem NaOH a základní látkou (COOH)2.

Řešení:
· Zapíšeme rovnici reakce:

2 NaOH + (COOH)2 → (COONa)2 + 2 H2O


ko = 2


kz = 1

· Vypočteme faktor titrace:

Fo = 
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Faktor této titrace je 2.

Příklad č.2:
Vypočítejte faktor titrace, jestliže stanovovanou látkou je BaCl2 a odměrným roztokem AgNO3.

Řešení:
· Zapíšeme rovnici reakce:

BaCl2 + 2 AgNO3 → 2 AgCl + Ba (NO3)2

ko = 2


ks = 1

· Vypočteme faktor titrace:

Fs = 
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Faktor tohoto stanovení je 0,5.

Procvičování:
1. Vypočítejte faktor titrace, jestliže stanovovanou látkou je CH3COOH a odměrným roztokem NaOH. (1)
2. Vypočítejte faktor titrace při stanovení Na2CO3 odměrným roztokem HCl. (0,5)
3. Vypočítejte faktor titrace, jestliže odměrným roztokem je HCl a základní látkou NaHCO3. (1)
4. Vypočítejte faktor titrace, jestliže odměrným roztokem je I2 a základní látkou Na2S2O3. (0,5)
5. Vypočítejte faktor titrace, jestliže odměrným roztokem je Hg(NO3)2 a základní látkou NaCl. (0,5)
6. Vypočítejte faktor titrace při stanovení chloridů odměrným roztokem Hg(NO3)2. (2)
7. Vypočítejte faktor titrace, je-li odměrným roztokem KMnO4 a základní látkou (COOH)2. (0,4)
8. Vypočítejte faktor titrace, jestliže stanovovanou látkou je H2O2 a odměrným roztokem KMnO4. (2,5)
9. Vypočítejte faktor titrace při stanovení síranů odměrným roztokem NaOH. (0,5)
10. Vypočítejte faktor titrace při stanovení NaOH odměrným roztokem H2SO4. (2)
Výpočet přesné koncentrace odměrného roztoku
1. z roztoku základní látky

Použijeme vztah
	co = 
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co
koncentrace odměrného roztoku [mol ( dm(3]

cz
koncentrace roztoku základní látky[mol ( dm(3]

Vz
objem roztoku základní látky [dm3]

Vo
objem odměrného roztoku [dm3]
Fo 
faktor titrace
2. z hmotnosti základní látky

Použijeme vztah
	co = 
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co
koncentrace odměrného roztoku [mol ( dm(3]

mz
hmotnost základní látky [g]

Vo
objem  odměrného roztoku [dm3]

Mz
molární hmotnost základní látky [g ( mol(1]
Fo 
faktor titrace
Příklad č.1:
Vypočítejte přesnou koncentraci odměrného roztoku HCl, jestliže při titraci 25 ml roztoku NaHCO3 o c = 0,2 mol ( dm(3 bylo spotřebováno 24,8 ml HCl.

Řešení:


Vo = 0,0248 dm3

Vz = 0,025 dm3

cz = 0,2 mol ( dm(3
· Zapíšeme rovnici reakce:

HCl  +  NaHCO3  →  NaCl  +  CO2  +  H2O
· Vypočteme faktor titrace:

ko = 1


kz = 1


Fo = 
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· Vypočteme přesnou koncentraci:
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Skutečná koncentrace odměrného roztoku HCl je 0,2016 mol ( dm(3.

Příklad č.2:
Vypočítejte skutečnou koncentraci odměrného roztoku NaOH. K titraci jsme použili navážku 1,6800 g (COOH)2 . 2H2O a bylo spotřebováno 25,30 ml odměrného roztoku.
Řešení:


Vo = 0,0253 dm3

mz = 1,6800 g


Mz = 126,07 g . mol-1
· Zapíšeme rovnici reakce:

2 NaOH + (COOH)2 → (COONa)2 + 2 H2O

· Vypočteme faktor titrace:

ko = 2


kz = 1


Fo = 
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· Vypočteme přesnou koncentraci:
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Skutečná koncentrace odměrného roztoku NaOH je 0,02633 mol ( dm(3.

Procvičování:

1. Vypočítejte přesnou koncentraci odměrného roztoku NaOH, jestliže při titraci 25 ml roztoku HCl o koncentraci 0,2025 mol ( dm(3 bylo spotřebováno 24,51 ml NaOH.


(0,2065 mol ( dm(3)

2. Vypočítejte skutečnou koncentraci odměrného roztoku AgNO3. Při titraci 25 ml roztoku základní látky NaCl o koncentraci 0,05200 mol ( dm(3 bylo spotřebováno 25,30 ml odměrného roztoku.


(0,05138 mol ( dm(3)

3. Vypočítejte přesnou koncentraci odměrného roztoku KSCN, bylo-li při titraci 25 ml roztoku AgNO3 o koncentraci 0,05102 mol ( dm(3 spotřebováno 24,75 ml KSCN.


(0,05154 mol ( dm(3)

4. Vypočítejte skutečnou koncentraci odměrného roztoku KMnO4, jestliže při titraci 25 ml roztoku (COOH)2 o koncentraci 0,05099 mol ( dm(3 se spotřebovalo 25,60 ml roztoku KMnO4.


(0,01962 mol ( dm(3)

5. Vypočítejte skutečnou koncentraci odměrného roztoku I2. Při titraci 25 ml roztoku Na2S2O3 o c = 0,1105 mol ( dm(3 bylo spotřebováno 26,35 ml odměrného roztoku.


(0,05242 mol ( dm(3)

6. Vypočítejte skutečnou koncentraci odměrného roztoku KOH. K titraci jsme použili 0,3926 g (COOH)2 . 2H2O a bylo spotřebováno 31,12 ml odměrného roztoku.


(0,04991 mol ( dm(3)

7. Vypočítejte přesnou koncentraci odměrného roztoku HCl, jestliže se při titraci navážky 0,5300 g Na2CO3 spotřebovalo 25,10 ml odměrného roztoku HCl.


(0,09961 mol ( dm(3)

8. Vypočítejte skutečnou koncentraci odměrného roztoku KMnO4. Při titraci 0,03525 g  (COOH)2 . 2H2O bylo spotřebováno 28,63 ml roztoku KMnO4.


(0,02442 mol ( dm(3)

9. Vypočítejte přesnou koncentraci odměrného roztoku Hg(NO3)2. K titraci jsme použili navážku 0,04832 g NaCl a bylo spotřebováno 30,18 ml odměrného roztoku.


(0,05479 mol ( dm(3)

10. Vypočítejte skutečnou koncentraci odměrného roztoku H2SO4. Na navážku 0,4953 g Na2CO3 bylo spotřebováno 23,15 ml H2SO4.

(0,2019 mol ( dm(3)
Výpočet obsahu stanovované látky

Použijeme vztah
	ms 
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ms
hmotnost stanovované látky [g]

Vo
objem odměrného roztoku [dm3]

co
molární koncentrace odměrného roztoku [mol ( dm(3]
Ms
molární hmotnost stanovované látky [g ( mol(1]
Fs
faktor titrace

Pro výpočet obsahu stanovované látky z hmotnosti navážky vzorku použijeme vztah
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Příklad č.1:
Kolik % H2SO4 obsahuje vzorek, jestliže na navážku 2,0540 g bylo při titraci spotřebováno 34,65 ml odměrného roztoku NaOH o c = 0,5520 mol ( dm(3.

Řešení:


Vo = 0,03465 dm3

mv = 2,0540 g


co = 0,5520 mol ( dm(3

Ms = 98,07 g ( mol(1
· Zapíšeme rovnici reakce:

2 NaOH  +  H2SO4  →  Na2SO4  +  2 H2O

· Vypočteme faktor titrace:
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· Vypočteme hmotnost stanovované látky:
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· Vypočteme % stanovované látky:
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Vzorek obsahuje 45,66 % H2SO4.

Příklad č.2:
Vypočítejte obsah kyseliny octové ve vzorku octa. Z navážky 35,2005 g octa jsme připravili 250 ml zásobního roztoku. K titraci jsme odpipetovali 25 ml tohoto roztoku a bylo spotřebováno 22,25 ml odměrného roztoku NaOH o koncentraci 0,2050 mol ( dm(3.
Řešení:


mv = 35,2005 g


Vo = 0,02225 dm3

co = 0,2050 mol ( dm(3

Ms = 60,053 g ( mol(1

Vs = 250 cm3

Vp = 25 cm3
· Zapíšeme rovnici reakce:

NaOH  +  CH3COOH  →  CH3COONa  +  H2O

· Vypočteme faktor titrace:
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· Vypočteme zředění:
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· Vypočteme hmotnost stanovované látky:

ms 
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· Vypočteme % stanovované látky:
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Vzorek obsahuje 7,78 % kyseliny octové.

Procvičování:

1. Vypočítejte obsah NaOH ve vzorku. Bylo naváženo 0,2320 g vzorku a při titraci spotřebováno 25,20 ml odměrného roztoku H2SO4 o c = 0,1051 mol ( dm(3.

(91,32 %)
2. Kolik % NH3 obsahuje vzorek, jestliže na navážku 1,4000 g bylo při titraci spotřebováno 17,90 ml odměrného roztoku H2SO4 o c = 0,5050 mol ( dm(3.

(21,99 %)
3. Vypočítejte obsah vápníku (g ( dm-3) ve vzorku vody. Ke stanovení bylo odpipetováno 100 ml vzorku vody a při titraci bylo spotřebováno 25,25 ml chelatonu o c = 0,0500 mol ( dm(3.


(0,51 g( dm(3 )
4. Vypočítejte obsah H2CO3 (g ( dm-3) ve vzorku vody. Bylo odpipetováno 100 ml vzorku a při titraci bylo spotřebováno 24,15 ml odměrného roztoku NaOH o c = 0,2000 mol ( dm(3.

(3,00 g( dm(3)
5. Kolik % Fe2+ obsahuje vzorek, jestliže na navážku 0,6500 g bylo při titraci spotřebováno 27,90 ml odměrného roztoku K2Cr2O7 o c = 0,0150 mol ( dm(3.

(21,57 %)
6. Vypočítejte obsah Na2CO3 ve vzorku. Z navážky 2,5015 g jsme připravili 100 ml zásobního roztoku. K titraci jsme odpipetovali 25 ml tohoto roztoku a bylo spotřebováno 18,25 ml odměrného roztoku HCl o c = 0,1952 mol ( dm(3.




(30,19 %)

7. Vypočítejte obsah H2O2 (g ( dm-3) ve vzorku. Na přípravu 250 ml zásobního roztoku jsme odpipetovali 25 ml vzorku. Při titraci 25 ml zásobního roztoku jsme spotřebovali 25,20 ml odměrného roztoku KMnO4  o koncentraci 0,02018 mol ( dm(3.

(1,73 g( dm(3)
8. Kolik % chloridů obsahuje vzorek. Z navážky 1,5015 g vzorku bylo připraveno 250 ml zásobního roztoku. K titraci bylo odpipetováno 25 ml tohoto roztoku a bylo spotřebováno 22,80 ml odměrného roztoku  Hg(NO3)2 o koncentraci 0,05011 mol ( dm(3.

(53,95 %)

9. Kolik % CaCO3 obsahuje vzorek, jestliže k navážce 0,5015 g bylo při zpětné titraci přidáno 50 ml odměrného roztoku HCl o c = 0,2035 mol ( dm(3 a spotřebováno 18,30 ml odměrného roztoku NaOH o c = 0,2015 mol ( dm(3.

(64,74 %)

10. Kolik % HNO3 obsahuje vzorek, jestliže k navážce 1,0585 g bylo při zpětné titraci přidáno 25 ml odměrného roztoku NaOH o c = 0,2020 mol ( dm(3 a spotřebováno 14,65 ml odměrného roztoku HCl o c = 0,2033 mol ( dm(3.

(12,33 %)
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