/

Odmerna analyza
(volumetrie)

Metoda kvantitativni chemické analyzy zalozena na
mereni objemu odmeérného roztoku potrebného k
uplnému probéhnuti reakce.




Zakladni pojmy

»O0dmeérny roztok

» Titrace

» Titracéni Cinidlo

»Standard — primarni, sekundarni
»Bod ekvivalence

» Konec titrace

> Indikator
> Instrumentalni indikace



Odmerné nadoby

» Pipeta — délen3, nedélena, mikropipetV

» Byreta —s kohoute ez kohoutu, automatic(@/

» Odmeérna banka




Vlastnosti primarnich standardu

* Presné definované chemické slozeni
e Cistota minimalné 99,99 % (stuperi ¢istoty p. a.)
e Stalost pri skladovani

e Kvantitativni a jednoznacna chemicka reakce s
analytem

* \/yssSi molarni hmotnost je vyhodou

y 201 N ’
’ 3’




Priprava odmeérného roztoku

a) Zprimarniho standardu - vypocet navazky ->
navazeni na analytickych vahach -> vypocet
skutecné koncentrace z navazky

b) Ze sekundarniho standardu — vypocet navazky ->
priblizné navazeni -> stanoveni skutecné
koncentrace pomoci primarniho standardu
(standardizace)



Standardizace odmérného roztoku

a)

b)

Na navazku — navazka primarniho standardu ->
titracni banka -> titrace odmérnym roztokem
sekundarniho standardu -> vypocet koncentrace
sekundarniho standardu

Na roztok — navazka primarniho standardu ->
odmeérna banka -> vypocet koncentrace primarniho
standardu -> odpipetovani alikvotniho podilu
odmeérného roztoku primarniho standardu -> titracni
banka -> titrace odmérnym roztokem sekundarniho
standardu -> vypocet koncentrace sekundarniho
standardu

ProcC potrebujeme dvé riuzné metody standardizace?



Analyza vzorku

» Prima titrace — analyt reaguje primo se standardem

» Neprima titrace — analyt reaguje s nadbytkem
néjakého Cinidla a vznikly produkt pak reaguje se
standardem

» Zpétna titrace (retitrace) — analyt reaguje s nadbytkem
néjakého Cinidla a nadbytecné nespotrebované cCinidlo
pak reaguje se standardem

» bez slepého pokusu — ¢inidlo je standardem

» se slepym pokusem — ¢inidlo neni standardem, kompenzace
ztrat apod.



Priklad — stanoveni CaCO,

» Prima titrace
CaCO, + 2 HCl = CaCl, + CO, + H,0

» Nepfima3 titrace
CaCO, + 2 HClI - CaCl, + CO, + H,0
Ca* + H,Y> + 2 NH, = [CaY]?> + 2 NH,*

» Zpétna titrace
CaCO, + 2 HClI = CaCl, + CO, + H,0
HCl + NaOH - NaCl + H,0



Vypocty v odmerné analyze

Vychazi se vzdy ze stechiometrie chemické reakce.

Obecné

aA+bB 2 cC+dD
na _ "B
a_b

Priklad

H,SO, + 2 NaOH > Na,SO, + 2 H,0

Np2s04  NMNaoOH
1 2




Standardizace na navazku

aA+bB 2 cC+dD

ng _ Np
a b
A — primarni standard — navazuje se
m
Ny = —4
M4

B — sekundarni standard —ji jim titrovano
ng = cg X Vg

Vypocet navazky primarniho standardu
my = © X My X cg X Vg

Vypocet koncentrace sekundarniho standardu
b my

Cp =

a MgXVp




Standardizace na roztok

aA+bB > cC+dD
na _ 1B
a b
A — primarni standard — pipetuje se roztok

nyg =c4 X V4

B — sekundarni standard — ji jim titrovano
ng = cg X Vg

Vlypocet navazky primarniho standardu
my = MyXcy XV

Vypocet koncentrace primarniho standardu

ma
Cyqp =
M 4 XV
Vypocet koncentrace sekundarniho standardu
b  caXV
cp = - AXV 4

a Vp



Prima titrace
aA+bB 2> cC+dD

ng _ Np
a b

A — analyt — jeho obsah stanovujeme
n, — A
A=,

B — standard (primarni nebo sekundarni) — ji jim titrovano
ng = cg X Vg

Hmotnost analytu v analyzovaném mnozstvi vzorku
m, = %XMAXCBXVB

Pokud se analyzoval alikvotni podil vzorku
my = %xMAchxVBfo

Pokud Slo o pevny vzorek
100 %
Myz

a
WA: ZXMAXCBXVBX



Neprima titrace
aA+bB > cC+dD
zC+eE 2 fF+ gG

ng  Ng NnNc _ Ng
a C Z e
A — analyt — jeho obsah stanovujeme
m
ny = —4
M4y

E — standard (primarni nebo sekundarni) —ji jim titrovano
ng = cg X Vg

B — Cinidlo pridané v nadbytku

C — produkt, ktery titrujeme

Hmotnost analytu v analyzovaném mnozstvi vzorku

a Z
my = ZX;XMAXCEXVE



/petna titrace bez slepého pokusu
aA+bB 2 cC+dD
zB + eE 2 fF+ gG

n n ny n / I
etk oy
A — analyt — jeho obsah stanovujeme
_Mma
ny = M_A

E — standard (primarni nebo sekundarni) — ji jim titrovano
Ng = Cg X VE

B — Cinidlo pfidané v nadbytku, nadbytek titrujeme, jeho
celkové mnozstvi zname

NnNg = Cp X VB
Hmotnost analytu v analyzovaném mnozstvi vzorku

a Z
my = ZxMAx(chVB—ExCExVE)



/péetna titrace se slepym pokusem
aA+bB > cC+dD
zB + eE 2 fF+ gG

n n ny n / I
etk oy
A — analyt — jeho obsah stanovujeme
_Mma
ny = M_A

E — standard (primarni nebo sekundarni) — ji jim titrovano
ng = cg X Vg
B — Cinidlo pfidané v nadbytku, nadbytek titrujeme, jeho
celkové mnozstvi zjistime slepym pokusem
npg __ n,%

0 0
= ne = c XV
. > E E E

Hmotnost analytu v analyzovaném mnozstvi vzorku
a Z
mA — ;X;XMAXCEX(VEQ_VE)
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