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STANOVENÍ TVRDOSTI VODY

Chelatometrická titrace

Celková koncentrace vápenatých a horečnatých iontů určuje

takzvanou celkovou tvrdost vody, která se udává buď

v milimolech na litr (mmol/l) nebo, což je v praxi běžnější,

ve stupních tvrdosti. K přesnému stanovení celkové tvrdosti

vody se nejčastěji používají chelatometrické titrace s vizuální

indikací konce titrace.

Pomůcky:vzorek vody, roztok 0,05 M chelatonu III (Xn R 22-36/37/38 Zdravý škodlivý při požití. Dráždí oči, dýchací orgány a kůži. S 2-26-36-46 Uchovávejte mimo dosah dětí. Při zasažení očí okamžitě důkladně vypláchněte vodou a vyhledejte lékařskou pomoc. Používejte vhodný ochranný oděv. Při požití okamžitě vyhledejte lékařskou pomoc a ukažte tento obal nebo označení.) , indikátory eriochromčerň T , Schwarzenbachův tlumivý roztok ( ekvimolární směs roztoku amoniaku a chloridu amonného), základní laboratorní sklo, byreta
Stanovení tvrdosti vody

Sestavte titrační aparaturu a naplňte byretu po rysku 0,05 M roztokem chelatonu III. Do titrační baňky napipetujte 100 ml vzorku vody, odměrným válcem přidejte 5 ml Schwarzenbachova

tlumivého roztoku a na špičku špachtle eriochromčerni T.

Titrujte vzorek vody chelatonem III. Konec titrace je indikován

změnou zbarvení titrovaného roztoku z vínově červené na modrou, což se stane náhle, proto je nutné ke konci titrovat po kapkách a řádně míchat krouživými pohyby titrační baňkou.

Titraci opakujte ještě 2x. Po každé dokončené titraci je třeba

byretu znovu doplnit roztokem chelatonu III!

Vypočítej koncentraci iontů způsobujících tvrdost vody pomocí

spotřeby roztoku chelatonu III o koncentraci 0,05 mol/l.

Autorské řešení:
M2+ + H4Y →M[H2Y] + 2H+
n1
n2

c1V1      c2V2

c1V1 = c2V2
c1 = (c2V2)/ V1

STANOVENÍ CHLORIDŮ

Argentometrická titrace s vizuální

indikací konce titrace

Chloridy lze poměrně snadno stanovit srážecí (argentometrickou)

titrací. Toto titrace vychází z reakce chloridových
iontů se stříbrnými ionty za vzniku sraženiny chloridu

stříbrného. Bod ekvivalence uvedené titrace lze indikovat

pomocí fluoresceinu.

Pomůcky:

vzorek vody, roztok 0,1 M AgNO3 (C, N; R 34-50/53 Způsobuje poleptání. Vysoce toxický pro vodní organismy, může vyvolat dlouhodobé nepříznivé účinky ve vodním prostředí. S 26-45-60-61 Při zasažení očí okamžitě důkladně vypláchněte vodou a vyhledejte lékařskou pomoc. V případě úrazu nebo necítíte-li se dobře, okamžitě vyhledejte lékařskou pomoc (je-li možno, ukažte toto označení). Tento materiál a jeho obal musí být zneškodněn jako nebezpečný odpad. Zabraňte uvolnění do životního prostředí. Viz speciální pokyny nebo bezpečnostní listy.) klasicky připravený fluorescein,základní laboratorní sklo a pomůcky
POSTUP:
Stanovení chloridů
Sestavte titrační aparaturu a naplňte byretu po rysku 0,1 M roztokem
dusičnanu stříbrného. Do titrační baňky napipetujte 25 ml

vzorku vody, zřeďte asi na objem 50 ml destilovanou vodou a přidejte

2 kapky fluoresceinu.

Vzorek vody titrujte roztokem dusičnanu stříbrného. Konec

titrace je indikován změnou zbarvení titrovaného roztoku ze zelenožluté

na růžovou, což se stane náhle, proto je nutné ke konci

titrovat po kapkách a řádně míchat krouživými pohyby titrační

baňkou.

Titraci opakujte ještě 2x. Po každé dokončené titraci je třeba
byretu znovu doplnit roztokem dusičnanu stříbrného!

Vypočítej koncentraci chloridových iontů pomocí spotřeby roztoku

dusičnanu stříbrného.

3 
Autorské řešení:
AgNO3 + Cl- → AgCl + NO3-

n2
n1

   c2V2       c1V1

c1V1 = c2V2
c1 = (c2V2)/ V1.

SPEKTROFOTOMETRICKÉ STANOVENÍ OBSAHU ŽELEZA
Ke spektrofotometrickému stanovení malých množství železa v nejrůznějších

materiálech, včetně biologických, se využívá vzniku velmi intenzivního zbarvení

komplexních sloučenin železitých iontů s rhodanidovým aniontem SCN-. Této reakce se

využívá i v kvalitativní analýze k důkazu Fe3+ iontů. Stanovení spočívá v převedení železa

přítomného ve vzorku do formy Fe3+ oxidací v kyselém prostředí, vytvoření červeného

komplexu účinkem rhodanidu amonného a zhodnocení absorbance vzniklého roztoku

v oblasti vlnových délek 400 – 700 nm.

Úkolem tohoto cvičení je provést stanovení obsahu železa v dodaném vzorku a

zhodnotit touto metodou obsah železa ve vodovodní vodě.

Přístroje, pomůcky a chemikálie:
spektrofotometr

odměrné baňky, navažovací lodička, pipety

20% roztok NH4SCN (Xn; R 20/21/22-32-52/53 Zdraví škodlivý při vdechování, styku s kůží a při požití. Uvolňuje vysoce toxický plyn při styku s kyselinami.Škodlivý pro vodní organismy, může vyvolat dlouhodobé nepříznivé účinky ve vodním prostředí. S 13-61 Uchovávejte odděleně od potravin, nápojů a krmiv. Zabraňte uvolnění do životního prostředí. Viz speciální pokyny nebo bezpečnostní listy.)
zředěná kyselina dusičná (1:5) (O, C; R 8-35 Dotek s hořlavým materiálem může způsobit požár.Způsobuje těžké poleptání. S 23-26-36-45 Nevdechujte plyny/dýmy/páry/aerosoly ... (příslušný výraz specifikuje výrobce).Při zasažení očí okamžitě důkladně vypláchněte vodou a vyhledejte lékařskou pomoc.Používejte vhodný ochranný oděv.V případě úrazu nebo necítíte-li se dobře, okamžitě vyhledejte lékařskou pomoc (je-li možno, ukažte toto označení).)
2% roztok K2S2O8 (O, Xn; R 8-22-36/37/38-42/43 Dotek s hořlavým materiálem může způsobit požár.Zdraví škodlivý při požití.Dráždí oči, dýchací orgány a kůži.Může vyvolat senzibilizaci při vdechování a při styku s kůží. S 22-24-26-37 Nevdechujte prach.Zamezte styku s kůží.
Při zasažení očí okamžitě důkladně vypláchněte vodou a vyhledejte lékařskou pomoc.
Používejte vhodné ochranné rukavice.)
dodekahydrát síranu železito-amonného, p.a. (Xi; R 36/37/38 Dráždí oči, dýchací orgány a kůži. S 2-26-36-46 Uchovávejte mimo dosah dětí. Při zasažení očí okamžitě důkladně vypláchněte vodou a vyhledejte lékařskou pomoc. Používejte vhodný ochranný oděv. Při požití okamžitě vyhledejte lékařskou pomoc a ukažte tento obal nebo označení.)
POSTUP:
1. Příprava standardního roztoku železitých iontů

Požadavek na standardní roztok je, aby obsahoval 0,025 mg Fe v 1 ml. Tento roztok se

dá připravit z dodekahydrátu síranu železito-amonného FeNH4(SO4)2.12H2O, který je

komerčně dostupný v čistotě p.a. a dále pro svou stálost se používá jako standardní sloučenina

železa. Molekulová hmotnost FeNH4(SO4)2.12H2O je 482,19, atomová hmotnost Fe je 55,85.

Pro přípravu 1 ml roztoku Fe3+ o obsahu 0,025 mg Fe je třeba:

0,2158 mg FeNH4(SO4)2.12H2O Pro přípravu 100 ml tohoto roztoku je třeba navážit 21,58 mg síranu železito-amonného.

Toto množství se tedy naváží přesně na analytických vahách, převede se do odměrné

baňky obsahu 100 ml, rozpustí se ve vodě a doplní destilovanou vodou po značku. Tento

roztok se použije pro přípravu kalibračních roztoků.

2. Příprava kalibračních roztoků

Do šesti 25 ml odměrných baněk se odpipetuje 0, 1, 2, 3, 4 a 5 ml standardního

roztoku Fe3+, přidá se 5 ml zředěné HNO3 (1:5), 1 ml roztoku K2S2O8 a 3 ml 20% roztoku

NH4SCN, doplní se destilovanou vodou po značku a promíchá. Tímto ředěním standardního

roztoku se získaly roztoky o obsahu 0,000; 0,001; 0,002…. 0,005 mg/ml. První roztok, který

neobsahuje Fe3+ je srovnávací.

3. Úprava zadaného vzorku

Stejné reagencie a ve stejném množství se přidají ke vzorku, ve kterém se má stanovit

obsah železa. Vzorek je v 25 ml odměrné baňce, v další 25 ml odměrné baňce se zpracuje

stejně 10 ml vody z vodovodu.

4. Spektrofotometrie kalibračních roztoků a analyzovaných vzorků

Spektrofotometrie – elektronová absorpční spektroskopie – je metoda, která umožňuje

stanovit velikost absorpce záření v rozsahu vlnových délek 190 – 850 nm určitým prostředím

– v našem případě kapalinami. Výsledkem spektrofotometrického měření je spektrum, jakožto

závislost velikosti absorpce na vlnové délce záření. Velikost absorpce se hodnotí pomocí

absorbance. Absorbance (A) je dekadický logaritmus poměru intenzity záření, které na vzorek

dopadá (I0) a intenzity záření, které vzorkem prochází (I):

I

A = log I0

Absorbance závisí přímo úměrně na obsahu (koncentraci) absorbující látky ve vzorku (c) a na

tloušťce vzorku (d), ε je absorpční koeficient.

A = ε ⋅ d ⋅ c

Ve smyslu těchto rovnic se fotometrie užívá jako metoda kvantitativní chemické

analýzy, tzn. ke stanovení c. Absorpční koeficient je pro určité absorbující prostředí

charakteristický a bývá tabelován. Častěji, stejně jako v našem případě stanovení Fe3+, se určí

z kalibračních roztoků, tedy roztoků o známé koncentraci c.

Absorbance A se zjišťuje pomocí spektrofotometru.

Nejprve se proměří celé spektrum v rozsahu vlnových délek 400-700 nm (na kalibrační roztok

uprostřed kalibrační křivky) a určí se vhodná vlnová délka, při které vzorek záření maximálně

absorbuje (maximum absorpční křivce). Při této vlnové délce se pak proměří celá řada

kalibračních roztoků (od nejméně koncentrovaných k nejkoncentrovanějším) a nakonec se

proměří také vzorky o neznáme koncentraci. Hodnota absorbance neznámého vzorku by měla

ležet zhruba uprostřed kalibrační křivky, pokud tomu tak není a absorbance vzorku je příliš

velká, je třeba vzorek naředit.

Z měření kalibračních roztoků se vytvoří kalibrační křivka, tzn. závislost absorbance

na obsahu železa. Jednotlivé body kalibrační křivky proložíme přímkou lineární regrese, jejíž

rovnici spolu s grafem zaznamenáme i do protokolu.

Z hodnot absorbance pro studované vzorky se z této kalibrační křivky zpětně určí

obsah železa v neznámých vzorcích.

Výsledkem této úlohy bude nalezené množství železa ve vzorku a ve vodovodní vodě.
Autorské řešení:
