Témata z analytické chemiek bakalarské zkousce pro KATA

1. Kvalitativni anayza
a) Dikaz Pb**, Cd?, Cu®*, Fe**, Ni%*, Co*" aK™.
b) Dikaz S,05%, CrO,, I, SCN', [Fe(CN)e]* aNO;.

2. Odmérna anayza

a) Princip odmérné analyzy.

b) Priprava odmérnéno roztoku o dané molarni koncentraci.

¢) Standardizace odmérného roztoku.

d) Faktor odmérného roztoku.

€) Vy&idovani chemickych rovnic; zvlasté pak redoxnich.

f) Vypotet obsahu stanovované slozky (v % av mol/l) ze spotieby odmeérného ¢inidla
avycisené chemické rovnice.

3. Neutralizagni titrace

a) Vypocet pH silné a dabé kysdliny a zasady.
b) Odmeérna cinidla

c) Acidobazické indikatory.

d) Potenciometricka indikace bodu ekvivalence.
€) Titracni kiivka.

4. Redoxni titrace

a) Oxidacné redukéni potencial; Nernstova rovnice.

b) Odmeérna ¢inidla pro manganometrii, jodometrii a bichromatometrii.
¢) Redoxni indikétory.

d) Potenciometricka indikace bodu ekvivalence.

€) Titracni kiivka.

5. Argentometrickeé titrace

a) Produkt rozpustnosti.

b) Dusi¢nan stiibrny jako odmérné ¢inidlo.

¢) Objektivni a subjektivni indikace bodu ekvivalence.
d) Titra¢ni kiivka

6. Chelatometrické titrace

a) Konganta stability komplexu.
b) EDTA jako odmérné ¢inidlo.
¢) Metalochromni indikétory.

7. Vézkova analyza

a) Princip vézkové anadyzy.

b) Produkt rozpustnosti.

c) Vypocet gravimetrického faktoru z chemického vzorce vézené a stanovované
formy.

d) Vypocet obsahu stanovované slozky (v % av mol/l) z hmotnosti vazené slouceniny
a gravimetrického faktoru.

8. Potenciometrie

a) lontové selektivni areferentni e ektroda.

b) Princip potenciometrického stanoveni fluorida a dusi¢énand.
¢) Nernstovarovnice.

d) Metoda kalibragni piimky.

9. Coulometrie
a) Princip coulometrické titrace.
b) Vypotet stanovované sozky z prod ého néboje.

10. Atomova absorpéni spektrometrie

a) Princip AAS.

b) Lambert-Beeriiv zakon.

¢) Schéma atomového absorpeéniho spektrometru; nakres.
d) Metoda kalibragni piimky.

11. Molekulovéa absorpéni spektrometrie v UV aviditelné oblasti
a) Princip fotometrie.

b) Lambert-Beeriiv zakon.

) Schéma spektrofotometru; nakres.

d) Metoda kalibra¢ni piimky a standardniho piidavku.

12. Plynovéa a kapalinova chromatografie

a) Stacionarni a mobilni faze.

b) Princip chromatografického déleni v GC aHPLC.

¢) Schéma plynového a kapalinového chromatografu; nakresy.
d) Detektory pouzivanév GC aHPLC.

€) Kvalitativni a kvantitativni informace z chromatogramu.

f) Metoda kalibraéni primky a standardniho piidavku.

13. Kapil&rni zénové el ektroforéza

a) Princip el ektroforetického déleni v CZE.

b) Schéma pristroje pro CZE; nakres.

¢) Kvalitativni a kvantitativni informace z el ektroferogramu.
d) Metoda kalibragni piimky a standardniho piidavku.
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Vzory prikladi a otdzek k bakalairské zkousce z analytické chemie pro KATA
1. Napi&e aespoi jednu reakci typickou pro Cd", kterou |ze vyuzit k jeho ditkazu.
2. Napi&e aespon jednu reakci typickou pro CrO,?, kterou Ize vyuZit k jeho ditkazu.

3a. Vycidete nasedujici redoxni rovnici
[FE(CN)g]* + MnO, + H" — [F&(CN)g]* + Mn?" + H,0

3b. Pri pripravé odmérného roztoku manganistanu draselného bylo navazeno 7,6 g
KMnQy, toto mnozstvi byl o rozpusténo v destilované vodé a doplnéno na celkovy
objem 2 litr. Vypotitejte teoretickou molarni koncentraci KMnQO, v tomto odmérném
roztoku. Ar(K) =39,10; Ar(Mn) = 54,94 ; Ar(O) = 16,00

3c. Po povateni a piefiltrovani byla piresna koncentrace manganistanu draselného

v pfipraveném odmérném roztoku zjisténatitraci natrihydréat hexakyanozel eznatanu
draselného. Do titra¢ni baitky bylo odvazeno 0,7493g K4[Fe(CN)g] -3H,0, po jeho
rozpusténi v 50 ml destilované vody bylo piidano 5 ml 1 M H,SO, aroztok byl
ztitrovan pripravenym odmérnym roztokem KMnQ,, jehoz spotieba ¢inila 19,6 ml.
Vypotitejte presnou molérni koncentraci KMnO, v pfipraveném odmérném roztoku.
Ar(K)=39,10; Ar(Fe)=55,85; Ar(C)=12,01; Ar(N)=14,01; Ar(H)=1,01; Ar(0)=16,00

3d. Jaky faktor f je tieba poznamenat nalahev s timto odmérnym roztokem, na které je
uvedena koncentrace 0,02 M KMnO;,.

4. K manganometrickému stanoveni peroxidu vodiku Ize vyuzit jeho kvantitativni
oxidace manganistanem draselnym v kyselém prostiedi na molekulérni kydik. Ze
vzorku o celkovém objemu 5 litri bylo odpipetovano 10,00 ml vzorku do 500 ml
odmérné baiiky a po doplnéni destilovanou vodou po znagku bylo pipetovano

10,00 ml takto piipravenéno ziedéného vzorku do titraéni baiky. Vzorek byl okyselen
2 ml 2 M H,S0, a ziedén destilovanou vodou na 100 az 150 ml. Poté byl vzorek
titrovan 0,02 M odmérnym roztokem manganistanu draselného, majici faktor 0,9753,
do prvniho stalého rizového zabarveni. Spotieba odmérnéno ¢inidlabyla 11,9 ml.
Vypotitejte procentudlni zastoupeni peroxidu vodiku v 5 litrech ptivodniho vzorku.
Ar(H) =1,01; Ar(O) = 16,00

5. Neptimé manganometrické stanoveni oxidu mangani¢iténo byl o pouZito ke kontrole
jeho ¢istoty. Pri tomto stanoveni se oxid manganicity redukuje v kyselém prostredi
presné zndmym mnozstvim kyseliny St'avel ové na manganaty kationt za vzniku oxidu
uhli¢itého. Prebytek nezreagované kyseliny Savel ové se ztitruje odmérnym roztokem
manganistanu draselného. VVzorek oxidu manganiciténo o hmotnosti 0,2871g byl
kvantitativné preveden do titracéni baiky, okyseen 5 ml 30% H,SO, abylo k nému
piidano 50 ml 0,10 M kyseliny Stavel ové. Smés byla zahtdta a po rozpusténi oxidu

mangani¢itého ochlazena na laboratorni teplotu atitrovana 0,02 M odmérnym
roztokem manganistanu draselného, majiciho faktor 0,9377, do prvniho stalého
rizového zabarveni. Spotieba odmérného ¢inidla byla 37,4 ml. Vypogitete, kolik
procent oxidu manganicitého obsahoval analyzovany vzorek.

Ar(Mn) =54,94 ; Ar(O) = 16,00

6. Vzorek o hmotnosti 0,1908g obsahujici pouze MnO, a PbO, byl kvantitativné
pieveden do titraéni baiky, okyselen 10 ml 15% H,SO, a bylo k nému ptidano 25,0 ml
0,10 M (COOH), o faktoru f = 1,0000. Smés byla zahi'dta a po rozpusténi obou oxidi
redukci obou kovi na dvojmocné kationty za vzniku CO, byla opét ochlazenana
laboratorni teplotu. Prebytek nezreagované (COOH), byl retitrovan 0,020 M
odmérnym roztokem mangani stanu draselného, mgjici faktor 0,9867, do prvniho
staléno razového zabarveni. Spotieba odmérného roztoku manganistanu draselného
¢inila20,70 ml. Vypocitejte, jakeé bylo procentudni zastoupeni oxidu manganicitého a
oxidu olovigitého v analyzovaném vzorku. Mr(MnO,) = 86,94 ; Mr(PbO,) = 239,2

7. Vzorek o hmotnosti 0,1692 g obsahujici pouze oxid olovi¢ity a chroman barnaty byl
kvantitativné preveden do titraéni konickeé banky a bylo k nému piidano 20 ml 5M
kysdliny chlorovodikové, 80 ml destilované vody a 1,5 g tuhého jodidu draselného.
Pak byla barika uzaviena zabrouSenou zétkou a smés byla po promichani ponechana
5 minut v klidu. Jod, uvolnény z jodidu draselného oxidaci olovigitym kationtem a
chromanovym aniontem za vzniku olovnatého a chromitého kationtu, byl po
opl&chnuti stén bariky destilovanou vodou titrovan 0,05 M odmérnym roztokem
thiosiranu sodného, f = 1,0858, na Skrob jako indikator. Spotieba odmérného roztoku
thiosiranu sodného ¢inila 34,20 ml. Vypogitejte procentudlni zastoupeni olova a
chromu ve vzorku.

Ar(Pb) =207,2; Ar(Cr) = 52,0 ; Ar(Ba) = 137,3; Ar(O) = 16,0; Ar(S) =32,1;
Ar(Na) = 23,0 ; Ar(l) = 126,9

8a. Dopliite a vy¢id ete nasedujici neutralizagni rovnici
(COOH), + NaOH —

8b. P¥i pripravé bezuhligitanového odmeérného roztoku NaOH se velmi &asto vychazi
z koncentrovaného roztoku hydroxidu sodného, v némz je uhlicitan sodny takika
nerozpustny. Koncentrovany NaOH je 44% amahustotu 1,468 g/ml pii 20°C. Kolik
mililitra koncentrovaného roztoku NaOH je tieba k piipravé 500 ml odmérného
roztoku NaOH o koncentraci 0,5 M? Ar(Na) = 22,99 ; Ar(O) = 16,00 ; Ar(H) = 1,01

8c. Presna koncentrace NaOH v piipraveném odmérném roztoku byla stanovena titraci
piesné navazky dihydrétu kyseliny Stavelové. Navazka 0,5371 g (COOH),-2H,0 byla
rozpusténa v 50 ml destilované vody a po pridani metyl oranze jako indikatoru byla
titrovana pripravenym odmeérnym roztokem NaOH. Pred ekvivalenci bylo pridano

10 ml 20% neutrdlniho roztoku CaCl, aroztok byl dotitrovan do Zlutého zabarveni;

28.7.2004 © Zuzana Bosakova a Pavel Coufal



spotieba odmeérného roztoku ¢inila 17,9 ml. Vypogitejte piesnou mol&rni koncentraci
NaOH v odmérném roztoku. Ar(C) = 12,01 ; Ar(H) = 1,01 ; Ar(O) = 16,00

8d. Jaky faktor f je tieba poznamenat nalahev s timto odmérnym roztokem, na které je
uvedena koncentrace 0,5 M NaOH.

9. Jaké pH ma 1 mM roztok KOH.

10. Vzorek kyseliny octové o objemu 10,00 ml byl titrovéan odmérnym roztokem
NaOH o koncentraci 0,1046 moal/l. Béhem titrace byl o pH titrovaného roztoku
sledovano pomoci sklenéné a kalomelové dektrody. Vypotitete, kolik miligramt
CH3COOH jiz byl o ztitrovano a kolik miligrami CH;COOH jesté zbyval o ztitrovat,
ukazovala-li sklenéna elektroda, Ze titrovany roztok ma pravé pH = 4,76. Na celkovou
titraci tohoto vzorku kyseliny octové (tedy do bodu ekvivalence) bylo spotiebovano
24,3 ml odmérného roztoku NaOH.

CH3COOH + H,0 U CH5;COO +H;O" pK,=4,76

Ar(H) = 1,01 ; Ar(C) = 12,01 ; Ar(O) = 16,00

11. Pri analyze vodného roztoku smési kysdliny sirové a kyseliny fosforesné byl
piipraven roztok ziedénim 10,3600 g vzorku na objem 500 ml. Jaky je obsah
jednotlivych kysdlin v této smési v hmotnostnich procentech, jestlize se pii titraci 50,0
ml roztoku na methyloranz spotiebovalo 21,60 ml 0,10 M NaOH o faktoru f = 1,0330
apii titraci jinych 50,0 ml zasobniho roztoku na fenolftalein ¢inila spotteba téhoz
odmeérného roztoku hydroxidu sodnéno 28,15 ml? P¥i titraci na methyloranz (pK; = 4)
se H,SO, titruje do druhého disociacniho stupné a HzPO, pouze do prvniho
disociacniho stupné. P¥i titraci nafenoftalein (pK; = 9) se obé kysdliny titruji do
druhého disociaéniho stupné.  Mr(H,SO,) = 98,08 ; Mr(HsPO,) = 97,99

12a. Doplite a vycidete nasledujici srézeci rovnice
Na" +Cl'+ Ag" + NO; —
K +1 + Ag+ +NO; —

12b. Nakredete tvar titracni kiivky s vyznacenim spotieb titra¢niho ¢inidla0,1 M
AgNO; (f = 1,000) pro jednotlivé hal ogenidy, kterou obdrzite pii titraci 0,2537 g
smési obsahujici 34,6 % NaCl a 65,4 % K| za pouziti potenciometrické indikace bodu
ekvivalence. Ar(Na) = 22,99 ; Ar(K) = 39,10 ; Ar(Cl) = 35,45 ; Ar(l) = 126,90

13. Vzorek o hmotnosti 0,1272 g obsahujici pouze chlorid sodny a bromid draselny

byl kvantitativné preveden do titraéni bariky arozpustén ve 150 ml destilované vody.
K roztoku vzorku byly pridany 3 kapky roztoku fluoresceinu jako indikétoru a roztok
byl titrovan 0,10 M dusi¢nanem stiibrnym, majici faktor 1,0213, do rizovoéerveného

zabarveni. Spotieba odmérného ¢inidla byla 18,6 ml. Vypogitejte procentudni
zastoupeni chloridu sodného a bromidu draselného ve vzorku.
Ar(Na) = 22,99 ; Ar(K) = 39,10 ; Ar(Cl) = 35,45 ; Ar(Br) = 79,90

14. Vypocitgte rozpustnost sulfidu bismutitého ve vodé v mal/l, jestlize jeho soucin
rozpustnosti je K¢(Bi,Ss) = 10°7.

15a. Dopliite a vy¢idete nasledujici rovnici tvorby komplexu sEDTA
Ni%" + HyY? —

15b. Obsah dvojmocného niklu byl v kapalném vzorku stanoven pomoci
chelatometrické titrace. Vzorek o objemu 10,00 ml byl odpipetovén do titracni baiiky,
ziedén destilovanou vodou na 200 ml atitrovan 0,2 M Chelatonem 3 (f = 1,089) na
murexid do fialového zabarveni roztoku po pridani 10 ml koncentrovaného amoniaku.
Spotieba odmérného roztoku ginila 16,3 ml. Vypogitejte koncentraci Ni%*

v analyzovaném vzorku v mol/l.

15c. Preved'te tuto koncentraci nahmotnostni % Ni?*, jestliZe hustota analyzovaného
vzorku byla 1,12 g/ml. Ar(Ni) = 58,70

16. Nepiimé chelatometrické stanoveni Pb*" bylo pouZito ke kontrole &istoty
trihydrétu octanu olovnatého. Pri tomto stanoveni se vzorek o hmotnosti 0,5278 g
pievedl do titraéni baiiky a po rozpusténi se k nému pridalo 25,00 ml 0,20 M
odmérného roztoku chelatonu 3 (disodna sil kysdliny ethylendiamintetraoctoveé),
majici faktor 1,0234. Po promichani bylo pridano 10 ml Schwarzenbachova pufru

0 pH 10 amalé mnozstvi eriochromcerni T. Prebytek nezreagovaného chelatonu 3 byl
ztitrovan 0,05 M odmérnym roztokem siranu horecnatého, majici faktor 1,0311,

z modrého do ¢ervenofialového zabarveni. Spotieba tohoto odmérného roztoku éinila
23,8 ml. Jaky je procentudlni obsah (CH;COO),Pb»8H,0 v analyzovaném vzorku?
Ar(C) = 12,01 ; Ar(H) = 1,01 ; Ar(O) = 16,00 ; Ar(Pb) = 207,20

17. Vzorek o hmotnosti 0,1146 g obsahujici pouze AICl; aZnSO, byl kvantitativné
pieveden do titraéni baiky a byl o k nému pridano 25,0 ml 0,05 M chelatonu 3

o faktoru f = 1,0480. Po dokonal ém rozpusteni vzorku byly do bariky pridény 2 g
tuhého urotropinu a xylenolova oranz jako indikétor. Prebytecny chelaton 3 byl
retitrovan 0,05 M Pb(NO3), o faktoru f = 1,0000 az do &ervencofial ového zabarveni.
Jeho spotieba ¢inila 9,60 ml. Vypogitejte procentudlni zastoupeni hliniku a zinku ve
vzorku.

Mr(AICls) = 1333 ; Mr(ZnSO,) = 161,4 ; Mr(Pb(NOs),) = 331,2

Ar(Al) =27,0; Ar(Zn) = 65,4 ; Ar(Pb) = 207,2
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18. Vézkovéa analyza byla pouZita ke stanoveni procentudniho zastoupeni fosforu ve
fosfore¢nanovém hnajivu. K analyze bylo odvazeno 1,7628 g hngjiva, to bylo
rozpusténo ve 150 ml destilované vody a srézeno horecnatou soluci za piredepsanych
podminek. Vznikla srazenina byla odfiltrovana, vysuSena a vyzihanim prevedenana
Mg,P,0-, které bylo v kelimku nalezeno 0,5663 g.

Ar(Mg) = 24,31 ; Ar(P) = 30,97 ; Ar(O) = 16,00

18a. Vypoitete gravimetricky faktor pro stanoveni P vazeného jako Mg,P,0;.
18b. Vypocitejte hmotnostni procenta P v analyzovaném fosforetnanovém hnojivu.

19. Elektrolyticky generovany jod byl pouzit ke stanoveni sulfanu v sirovodikové
vodé. Ke 100,0 ml vzorku bylo pfiddno 10 ml 2 M jodidu draselného a10 ml 2 M
kyseliny chlorovodikoveé a vzorek byl coulometricky titrovan za pouziti
biamperometrické indikace bodu ekvivalence. Elektricky proud byl udrzovan béhem
titrace na konstantni hodnoté 36,32 mA. Indikaéni systém indikoval konec titrace po
10,12 minutéach. Elektrolyticky generovany jod z jodidu oxiduje v kyselém prostiedi
sirovodik na elementéarni siru. Ar(H) = 1,01 ; Ar(S) = 32,06

a) Napisterovnice vyjadiujici déje, které probihaji pii tomto stanoveni.

b) Vypatitete koncentraci srovodiku ve vzorku v ppm jednotkéch.

c) Preved'te tuto koncentraci na hmotnostni procenta sulfanu, jestlize sirovodikova
voda mé hustotu 1 g/ml.

20. Nakreslete a popi$te schéma pristroje pro CZE.
21. Vyjmenuijte alespon dva detektory bézné pouzivanév CZE.

22a. Obsah chloridi v minerdini vodé byl stanoven pomoci CZE. Pri analyze
standardniho roztoku chloridt o koncentraci 15 mg/l Cl™ byl zaznamenéan v
elektroferogramu pik odpovidajici chloridiim s migratnim ¢asem t; = 3,51 min a
plochou A; = 0,938. P¥i analyze vzorku minerdni vody za stejnych experimentélnich
podminek byl pozorovan v elektroferogramu pik s migraénim ¢asemt, = 3,49 min a
plochou A, = 0,515. Vypocitgte, jaka je koncentrace Cl™ ve vzorku vody v mg/l.

22b. Preved'te tuto kocentraci nahmotnostni % ClI', jestlize piedpokl adame hustotu
vzorku minerdni vody 1 g/ml.

23. Napiste Lambert-Beertiv zakon a popiste symboly, kterév ném vystupuji.

24a. Trojmocné zelezo byl o stanoveno ve vzorku pitné vody pomoci molekulove
spektrofotometrie. PYi tomto stanoveni byl iont Fe** preveden na komplex Fe(SCN),",
jehoz absorbance byla métena pomoci spektrofotometru pii vinoveé délce 465 nm.
Standardni roztok obsahujici 2:10° mol/l Fe** vykazoval po pievedeni Zelezitého
kationtu na vySe zminény komplex v kyveté majici optickou drahu 0,5 cm absorbanci

A1 =0,671. Vzorek pitné vody méreny ve stejné kyveté za stejnych experimenténich
podminek poskytl absorbanci A, = 0,447. Vypocitete, jaka je koncentrace Fe** ve
vzorku pitné vody v mol/I.

24b. Preved'te tuto kocentraci nahmotnostni % Fe®*, jestlize piedpokl 4dame hustotu
vzorku pitné vody 1 g/ml. Ar(Fe) = 55,85

25. Stechiometricky vycidete a popiipadé dopliite nasledujici rovnice
(COOH); + KMnO, + H,SO, ® CO, + MnSO, + K,S0, + H,0O
FeSO, + KMNO, + H,S04 ® Fey(SO4); + MnSO, + K,S0, + H,0
K5Cr,0; + Kl + HCI ® CrCl; + KCl + 1, + H,O

I, + Na,S,0; ® Nal + NapS,0s

K4[F&(CN)g] + KoCry07 + HySO, ® K3[FE(CN)g] + Cry(SOy)z + K2SO4 + HO
Na,SO; + [, + H O ® Na,SO, + H

NaCl + AgNO; ®

ZnS0O, + NH,Cl + (NH,),HPO, ®

zihani ZnNH4PO4 ®

ZnO + HCI ®

ZnCl, + NapH,Y ®

I'® I,+€

H,S+1,® S+ HI

K[Fe(CN)¢] + KMNO;, + H,S0, — K3[F(CN)g] + K,S0; + MnSO, + H,0
H,O, + KMnO, + H,SO, ® O, + MnSO, + K,SO, + H,O

MnO, + (COOH), + H,SO, ® MnSO, + CO, + H,0O

PbO, + (COOH)Z + H,SO, ® PbSO, + CO, + H,O

PbO, + KI + HCI ® PbCl, + I, + KCI + H,O

BaCrO, + Kl + HCI ® BaCl, + CrCl; + |, + KCl + H,O
(COOH), + CaCl, ®

CH;COOH + NaOH ®

H,SO, + NaOH ®

HsPO, + NaOH ®

KI + AgNO3 ®

KBr + AgNO; ®

(CH3;COOQ),Pb + Na;H,Y ®

NaH,Y + MgS()4 ®

AICIl3 + NayH,Y ®

ZnSO, + NapHL,Y ®

NaH,Y + Pb(NO3)2 ®

K,HPO,4 + NH,Cl + MgSO, ®

FeCl; + KSCN ®

28.7.2004 © Zuzana Bosakova a Pavel Coufal



