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ZAKLADNI ANALYTICKE METODY

Absolutni metody stanoveni analytu - chemické, klasické

Metody zaloZzené na vazeni
Metody zaloZené na méreni objemu

(+) jednoduché, levné, presné, nevyzaduji kalibraci - absolutni
metody

(-) relativné pomalé, pouzitelné pouze pro vyssi koncentrace
analytd (ca 102 mol/I)
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ZAKLADNI ANALYTICKE METODY

1) Metody zalozené na vazeni
analyt je stanoven:

a) Z hmotnosti mdlo rozpustné slouceniny o zndmém
stechiometrickém sloZeni - vdzkovd analyza (gravimetrie)

b) z hmotnosti latky elektrolyticky vylouc¢ené na elektrodé -
elektrogravimetrie

c¢) z Ubytku hmotnosti vzorku po urcité operaci (napr.
urceni vlihkosti)

2) Metody zalozené na méreni objemu
analyt je stanoven:

a) ze zméreného objemu roztoku ¢inidla o zndmé
koncentraci, ktery je zapotrebi ke kvantitativni reakci s
analytem - odmérnd analyza (volumetrie)

b) z objemu plynu uvolnéného pri kvantitativni reakci analytu
s vhodnym cCinidlem - gasometrie
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VAZKOVA ANALYZA GRAVIMETRIE

Princip metody

= prevedeni analytu do roztoku a srdzeni vhodnym cinidlem

= kvantitativni prevedeni analytu na malo rozpustnou, dobre
definovanou slouceninu

= zvdZeni srazeniny
= urceni obsahu analytu z hmotnosti srazeniny a jejiho
stechiometrického sloZeni (stechiometrie srdzeci reakce)

Gravimetrie vyuziva srdzeci rovnovahy a tvorbu madlo rozpustné
slouceniny analytu pro stanoveni (kvantifikaci) analytu.

Vlastnosti madlo rozpustné slouceniny

= nizky soucin rozpustnosti (K < 10-7)

= vylouCitelna v Cisté formé (adsorpce, okluze, inkluze)
= snadno filtrovatelna

= definované chemické slozeni

= dostateéné stdld (vuci Zihdni, svétlu, vodé, CO, ...)
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Soucin rozpustnosti - srdazeci rovnovaha

= rozpousténi mdlo rozpustné soli A,B,
= rovnovaha mezi pevnou nerozpusténou soli a jejimi ionty
v roztoku

[A]* - B
[AxBy]

AB, < XA +yB K'=

= koncentrace Cisté pevné latky [A,B,] v pevne fdzi je
konstantni — soucin (produkt) rozpustnosti

K- [AB,]= K =[A]*[B) koncentracni

Ks = (@) (ag)” = [AP (va)* [BY (yB) = K (va)< (vB)Y
termodynamicky
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rozpustnych soli

sul K, pK

AgCl 1,82:10° |97

AgBr 52108 12,3
AgI 83107 |16
Ag,CrO, 1,1-10-12 11,9
Ag,S 6,0100 |49
BaSO, 1310 |99

Bi,S, 101097 |97,
Cd(OH), 591015  |142
CuS 6,0-10-36 35,2
Hg,Cl, 13108 179
MnS 3,0-10-13 12,5
PbCl, 16105 48

ZnS 4,5-10-24 23,3

Hodnoty soucinu rozpustnosti nékterych malo
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Vyuziti soucinu rozpustnosti

= zjisténi rozpustnosti madlo rozpustné slouceniny tzn. jeji
koncentrace v nasyceném roztoku

= porovhdni rozpustnosti soli stejného(Agcl, AgBr)/rizného
Typu (AgCl, Ag,S)

= urceni minimdlni koncentrace srazeciho Cinidla potrebné
k zahdjeni srdzeni prislusného iontu
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Priklad 1

Jaka je v nasyceném roztoku moldrni koncentrace (jaka je
rozpustnost) a) AgCl, b) Ag,CrO,?

* AgCl < Ag* + CI- [Ag*]=[Cl-]=c (AgCl)

K'= [AgIIClT=c 2(AgCl)

c (AgC)=/K'=/1,82:1010=1,35-10-5 mol dm-3

* Ag,CrO, < 2Ag* + CrO,* [Ag*]=2c (Ag,CrO,)
[CrO4*]=c (Ag,CrO,)

K= [Ag'T [CrO,= 1= (2¢ (Ag,CrO,))° -c (Ag,CrO,) =4c 3 (AgCrO,)
c (Ag,Cr0O,)-3/K,/4=3/1,1-1012/4 = 6,50-10-°> mol dm-3

— chroman stribrny je rozpustnéjsi, i kdyz

K,(Ag,CrO,)<K (AgCl)
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Priklad 2

Jakou koncentraci md nasyceny roztok AgCl v roztoku
0,05 mol dm-3 NaCl?

AgCl & Ag* + CI- Nall < Na* + Cl-
[Ag*]=c (AgCl) [CI1=[C1" INaer * [€l ] age

K'<= [Ag*][Cl]=c (AgCl) [Cl-Inge
¢ (AgC)=K', / [Cl-Tnue =1,82-1010 /0,05 = 3,64 10-% mol dm-3

Molarni koncentrace AgCl v roztoku 0,05 mol dm-3 NaCl je
3,64:10° mol dm3, v Cisté vodé je ¢ (AgCl)=1,35-10-> mol dm-3.

— pridavek soli se spoleCnym iontem snizi rozpustnost malo

rozpustné slouceniny
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Vliv iontové sily I (pokragovdni prikladu 2)
= doposud jsme predpoklddali, ze iontova sila I roztoku je malg,
aktivitni koeficienty se blizi 1 = K, = K,

= I je urcena 0,05 mol dm-3 NaCl, prispévek AgCl |ze zanedbat

T=0,5{c(Na*)-z2(Na*) + c(Cl-)-z3(CI")} = 0,05 mol dm-3

0509-z2 . -VI

— Iog 7(A9+) — = \/T "log 'Y(A9+):0,093O

-log v(C")=0,0930

v(Ag*) = y(CI-)=10-00930 = 0,807

Ks = [Ag*] v(Ag*) [CI-] v(CI)=c (AgCl) Y(Ag®) [Cl- Ine) Y(CI)
¢ (AgC)=K, / {[Cl~INac1 Y(Ag?) v(CIF)}
c(AgCl)=1,82-10-19/{0,05-0,807-:0,807} = 5,58 -10-° mol dm-3

= vliv iontové sily nelze zanedbat (3,64:10°° mol dm-3 bez iontové sily)



Priklad 3

Jaka je koncentrace nasyceného roztoku AgCl v 0,03 mol dm-3 roztoku
KNO;?

AqCl & Ag* + ClI KNO; < K"+ NO3”
[Ag*]=[Cl-]=c (AgCl) KNO; uréuje iontovou silu

K= [Ag'][Cl']=c?(AgCl)

c(AgCl)=/K'=/1,82:10-10=1,35-10-5 mol dm-3 (ve vodé)
I=0,5{c(K)z?(K)+ c(NO5)z?(NO5)} = 0,03 mol dm-3

-log y(Ag*) = 0,0751

_log y(CI) = 0,0751 } —__1(Ag’)= (CI")=10-00751 = 0,841

Ks = [Ag*]1v(Ag*) [CI-]1y(Cl)=c 3(AgCl) v3(Ag®)
c(AgCl)=/ K./ v?(Ag*)=/1,82:10-19/0,8412= 1,60 - 10-5 mol dm-3

Koncentrace nasyceného roztoku AgCl v 0,03 mol dm-3 roztoku KNO; je
1,60 -10->mol dm-3.

— pridavek indiferentni soli zvysi rozpustnost madlo rozpustné

¥ )
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Priklad 4

Pri jakém pH se zacne z roztoku 0,01 mol dm-3 Cd?* soli vylu€ovat
hydroxid kademnaty?

koncentrace Cd?* a OH- iontl musi prekrocit hodnoty vyplyvajici ze
soucinu rozpustnosti Cd(OH),

Cd(OH), < Cd?* + 20H- [Cd?*]=0,01 mol dm-3
K.=5,9-1015 [OH-]=?

K’ = [Cd>*][OHT?
[OH]= /K, /[Cd**]=J5,9-10-1>/0,01 = 7,68:10" mol dm -3

K, = [OH]- [H;0"]= 1,010 mol? (dm -3)? iontovy soudin vody (25 °C)
[H;0]1=1,010"4/[OH]1=1,0-1014/7,68-107= 1,30-10-8 mol dm -3
pH = - log[H;0*] = - log[1,30-10-8] = 7,89

Hydroxid kademnaty se zacnhe z roztoku 0,01 mol dm-3 Cd?* soli
vylu€ovat pri pH 7,89.
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Srazeci Cinidla pouzivana v gravimetrii pro
anorganické analyty

Srazeci Cinidlo*
NH;, vodny roztok
H,SO,
(NH,).HPO,

HCI

AgNO;

BaCl,
MqgCl,+NH,CI
8-hydroxychinolin
diacetyldioxim

Analyt (vazena sloucenina)
Al3* (Al,O3), Fe3* (Fe,0,)

Ba?* (BaSQ,), Pb%* (PbSO,)
Mg>* (Mg.P,05),

Zn%* (ZnNH,4PO, nebo Zn,P,0-)
Ag* (AgCl), Hg" (Hg.Cly)

Cl- (AgCl), Br- (AgBr), I- (AgI)
50,% (BaSO,)

PO4* (Mg.P,05)

Al3* (Al-oxins), Pb%* (Pb-oxin,)
Ni2* (Ni-diacetyldioxim,)

* roztok kyseliny, alkalického hydroxidu nebo amoniaku, soli, organického ¢inidla; nebo plyn (H,S)
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Skupina

v SrazZenina Forma k vdZeni |Zplisob prevadéni Poznamka
(Srdzedlo)
HgS+S HgS . . S
. . . sira obsaZend ve sraZenindch se
BizS5+S BizSs susen odstrani extrakci sirouhlikem
As253+S As2S3
Sb,S; Sb,S; suseni v proudu CO,
Ffsg gsggj odkouFeni s H,S0, sulfidy nemaji definované slozent
) CuS,Cu,S CuO Zihani
Sulfidy sns, SN0, 1100°C
(HS) 5b,55,5b,55 Sb,0, 850°C
MoS; MoO; 450°C
GeSz 6e0:2 900°C
ZnS ZnO Sihdni 1000°C srazi se ve slabé kyselém
prostredi
MnS MnSO,
Nis NisO, odkoureni s H,S0,
CoS CoSO04
Be(OH), BeO Zithani 1000°C
Fe(OH); Fe,O5 1000°¢
Hydroxidy Al(OH); Al, O3 1050°C
(alkalicky Ti(OH), TiO, 850°C
nebo Th(OH), ThO, 1100°C
NH,OH) Ce(OH), CeO, 900°C
Cr(OH); Cr,0; 1000°C v proudu H,
Bi(OH),NO, Bi,O, 1000°C
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Skupina

\v SraZenina Forma k vaZeni |Zplsob prevddéni |Poznamka
(Srdzedlo)
5i0,.xH,0 Sio, Yihdni 1000°C
Oxidy WO,.xH,0 WO, 750°C
Sn0,.xH,0 Sno, 900°C
AgCl AgCl suseni 130°C
. AgI AgI 130°C
Halogenidy |10 a1, Hg,Cl, 105°C
TIT TIT
BiOCI BiOCI 100°C
CaS0O, CaS0O,
Sirany Srs0, SrS0, Zihani 700°C ::;2‘.“' zszigr?;:lifﬁ Tijljého
(H,S0,) PbSO, PbSO, Iz
BasO, BasO, prostredi
Ag,CrO, Ag,CrO, suseni
Chromany PbCro, PbCro, 200°C
BaCroO, BaCroO,
Hg,CrO, Cr,0, Zihani
MgNH,PO,.6H,0 Mg,P,0,
CdNH,PO,.H,O Cd,P,0 Sthdni 1100°C
CoNH,PO,.H,O Co,P,0, 900°C hofeénatd siil se srdzi za
Fosforenany MnNH,PO,.2H,0 Mn,P,0O-, 1000°C th‘omno,sT’i NH,* v si In’é ’
((NH,),HPO,) ZnNH,PO, .7H,0 Zn,P,0, 1000°C amoniakdlnim prostredi, ostatni
NiNH,PO, Ni,P,0, 900°C fosforecnany jiz v neutrdlnim
BiPO, BiPO, 1000°C nebo slabé kyselém
AlPO, AlPO, Zihdni
InPO, InPO,
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Skupina

/s SraZenina Forma k vaZeni |Zplisob prevddéni  |Pozndmka
(Srazedlo)
Thiokyanatany | CuSCN CuSCN suseni 110°C
CGCZO4.H20 105°C
St'avelany CaC,04.H,0 CaCO; 500°C
CaO 900°C
: . y e aans srdzeni Ni2*z amoniakdlIniho
Organické Ni(CaH702No), | NiC4H0No), suseni 110°C prostiedi diacetyldioximem
chelaty ., . 5 ,
Al(CoHNO); Al(CsHNO); suseni 130°C srdzeni Al3*ze slabé kyselého

prostredi 8-hydroxychinolinem
(oxinem)
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Zakladni kroky pri vazkové analyze

odvdzeni/odméreni vzorku
priprava roztoku ke srdzeni
srdzeni

zrani srazeniny

promyvani a filtrace

suseni nebo Zihani

vdzeni srazeniny

vypoCet koncentrace analytu
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1. Odvazeni/odmeéreni vzorku

presné odvazeny pevny vzorek ¢i odméreny objem
kapalného vzorku - tzv. navazka - se kvantitativné
prevede do kddinky a rozpusti

VAHY A VAZENE
vaZeni je jedna z nejdilezitéjSich operaci v
analytické chemii

odvazeni vzorku - prvni krok analyzy

priprava roztokl Cinidel o presnych koncentracich
priprava roztokl pomocnych latek o pribliznych
koncentracich

gravimetricka analyza
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VAZENI A ODVAZOVANI

= VAZENTI: zjisténi celkové hmotnosti vdzeného predmétu
poloZzenim na misku vah primo nebo ve vhodné nddobce

= ODVAZOVANT: z vét3iho mnozstvi ldtky se oddéluje
¢dst o pozadované hmotnosti

1. zjistime hmothost odvaZovaci nddobky, tzv. tara

2. taru vynulujeme (u starsich vah tdru zapiseme a odelteme od
celkové hmotnosti)

3. odvazime pozadované mnozstvi latky

4. odvdzené mnozstvi Idtky kvantitativhé prevedeme = primé
odvazovani

neprimé odvaZovdni = odvdZenou ldtku z odvaZovaci nddobky
presypeme do nadoby k dal$imu zpracovani a odvazovaci
nddobku i se zbytky ulpélé latky opét zvazime; hmotnost
odvdzené latky vypocitdme z rozdilu zjisténych hmotnosti
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ODVAZOVANI URCITEHO MNOZSTVI PRESNE

opakované priddvdme a ubirame odvazovanou ldtku az do
dosaZeni presné pozadovaného mnozstvi, napr. 0,6000 g

znacné ¢asoveé ndrocnad Cinnost
pouziva se predevsim pri pripravé standardnich roztoku latek
o presné koncentraci

ODVAZOVANT PRIBLIZNEHO MNOZSTVI PRESNE

opakované priddavdme a ubirdme odvaZzovanou ldtku az je jeji
hmotnost priblizné rovna hmotnosti pozadované

odvdzeni priblizné 0,6 g presné: odvazime 0,5874 g a 0,6059 g
pouZiva se pri odvazovani vzorkl analyzovanych latek
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ODVAZOVACI NADOBKY

= vdzenka se zabrousenym vi¢kem (nestdlé a hygroskopické ldtky)
= sklenénd/porceldnova lodi¢ka (pFipadné plastovd)
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TYPY VAH V ANALYTICKE LABORATORI

= predvazky (100 g aZ jednotky kg, pFesnost 0,01 az 0,1 g)
= analytické vdhy (100 az 500 g + 0,1 mg)
= mikrovdhy (jednotky az desitky gramii, pfesnost 0,1 az 1 ug)

Elektronické vahy

opticky ———
detektor miska vah
X s vazenou
| 8tKOU Mechanické vihy

displej EEB
=

servozesilovad

elektromagnet
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2. Priprava roztoku ke srdzeni

= zredéni; dprava pH, pridavek pufru, acidobazického
indikdtoru ¢i jinych pomocnych latek; zahrati

3. Srazeni
= zplsobem srdZeni Ize ovlivnit vlastnosti mdlo rozpustné

slou¢eniny = chceme dostatecné Cistou a snadno
filtrovatelnou srazeninu, idedlné s velkymi zrny

Typy srazenin podle velikosti Castic

= koloidni (¢astice 0,001-0,1 um) - nefiltrovatelné
= amorfni (Castice > 0,1 um)
= krystalické (Edstice > 10 um)

Velikost ¢dstic srazeniny je zdvisld na rychlosti srdzeni (pomalé
srdzeni = krystalickd srazenina) a na pritomnosti dal$ich iontd

(pritomnost elektrolytl podporuje koagulaci édstic do vétsich dtvard).
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Podminky srazeni

pouzivat zredéné roztoky

pomaly pridavek srazeciho ¢inidla a intenzivni michdni

pridani malého nadbytku srdzeciho Cinidla

srdzeni ze zahrdtych roztokl (prechodné zvyseni rozpustnosti velmi
mdlo rozpustnych ldtek - sulfidy a omezeni tvorby koloidf)

mirné okyseleni roztoku (zpomaleni srdzeni a vylou€eni krystalické
formy)

srdzeni z homogenniho prostredi

Rozpustnost srazenin

zavisi na rozpoustédle (ve vodé sou&in rozpustnosti)
zavisi na velikosti ¢dstic (velmi malé Edstice jsou rozpustnéjsi
zavisi na iontoveé sile roztoku
vliv dal$ich rovnovadh
= acidobazické: vliv pH na rozpustnost OH-, S%, PO,3-, uhli¢itant, $t'aveland
= komplexotvorné: tvorba rozpustnych komplexé s nadbytkem srdzedla &i
jinymi ionty
= oxidacné redukéni: zména oxidaéniho stupné ovliviiuje sou€in rozpustnosti



Znecisténi srazenin

= adsor'pce: povrchové znecisténi, coulombické interakce, nelze vymyt, |ze pouze
vytésnit a nahradit jinymi ionty

= spolusrdzeni (koprecipitace)

= okluze: uzavfeni cizich iontl do srazeniny pi pFili§ rychlém srézent, nutné znovu
rozpustit srazeninu a pomalu presrdzet

= inkluze: prinik cizich iontl do péri srazeniny, Ize odstranit zah#dtim

4. Zrani sraZeniny

= po vysrdzeni se srazenina hechdva po urcitou dobu v klidu
napr. pres noc - probihad tzv. zrdni srazeniny

= formovani zrn - zvétseni zrn (koagulace) ¢i zbaveni se
nezddoucich slozek z roztoku zachycenych na srazeniné

o

kadinka vzdy prikryta
hodinovym sklem
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5. Promyvdni a filtrace srazeniny

= promyvani srazeniny a filtrace spojeny v jeden krok
= podle povahy srazeniny a jejiho dalsiho zpracovani volime
zplisob oddéleni srazeniny od roztoku
= filtrace papirovym filtrem: bezpopelné filtracni papiry pro
kvantitativni analyzu (obsah popela 0,05-0,13 mg v kotouéi o
priméru 9-12,5 cm; obsah popela do 0,007 hm.%)

- barevné ozna¢ena hustota filtru: éervena > > modra (¢ernq, bilq,
modrd) - pory 12-25 um/4-12 uym/<2 um

= filtrace porcelanovym Ci sklenénym filtra¢nim kelimkem
(porézni dno tvorené porceldnovou ¢i sklenénou fritou)

- oznaleni porozity sklenénych kelimki: ISO P250-P160-P100-P40-P16
nebo 61-G5 Ci SO-5S4, nejCastéji S3 (péry 16-40 um) a S4 (10-16 um)
- porcelanové kelimky, oznaceni M1-M3/A1-A3

= filtrace kelimkem s teflonovou porézni vrstvou (pro silné
alkdlie)
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Provedeni filtrace

= za normdlniho tlaku (ndlevka + filtra&ni papir)
= za shizeného tlaku (filtra&ni kelimek + tulipdnek + odsdvacka + vyvéva)

Slozeni hladkého a francouzského filtru

= o
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Vlastnosti filtracnich papiru pro kvantitativni analyzu, Whatman

Filtra&ni papiry pro kvantitativni analyzu jsou vyrobeny z vysoce kvalitni buniciny s vice nez 98% obsahem a—celulézy a jsou zhaveny zbytkovych
kyselin pouZitych pfi virobé. Obsah popela je velmi nizky a proto je moZné je povaZovat za bezpopelove.

» material celuloza (o—celuldza = 98 %)
= obsah popela (Grade 40, 41, 42, 43 a 44): < 0,007 %
= obsah popela (Grade 585/1, 589/2 & 589/3): < 0,01 %

» hezpopslove

e Plogna hmotnost Tloustka Filtraéni rychlost
[gim7] [pm] dle Herzberga [s]

4 85 215 54

43 95 220 165

40 95 210 340

M 20 176 gg5

42 100 200 1870

589/1 80 190 25

5892 85 180 70

589/3 84 160 375

Zachyt castic

[hm]

20

16

25

12-25

4-12

<2

Vhodné pouiiti

pro zachyt velkych Eastic, pro kvantitativni analyzu
znedisténi ovzdudi a pady atd.

anorganické analjzy ve stavebnictvi, ddinim a
hutnim pramyslu, gravimetricke analyzy vyZadujici
spéleni vzorku, analyza potravin a pad atd.

predfiltrace roztokl pro atomovou absorpéni
spektrofotometrii, kontrola znegisténi ovzdusi atd.

zachyt nejjemné&jiich Eastic (siran bamnaty, uhlicitan
vapenaty), pro gravimetrické analyzy vyZadujici
spaleni vzorku atd.

zachyt nefjemnéjSich Eastic (siran bamaty. uhlicitan
vapenaty), pro gravimetrické analyzy vyZadujici
spaleni vzorku atd.

vhodny pro uréeni absahu popela a PCB
v potravinach, pfiprava (spalovani) vzorkd
pro fotometrickou analyzu atd.

rutinni analyzy, uréeni obsahu nedistot
v potravindch, stanoveni kvality mouky, analyza
buniginy v papirenském primyslu atd.

k zachyceni velmi jemnych &dstic, stanoveni
obsahu nerozpustnych latek v tucich a olejich atd.

Filtracni kelimek
porceldnovy
sklenény
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Promyvani srazeniny a jeji prevedeni na filtr

promyvani srazeniny provadime v kadince, kde probihalo
srdzeni, nikoliv na filtru

roztok nad usazenou srazeninou lijeme po tycince na filtr

priddme novy podil promyvaciho roztoku a srazeninu
rozmichdme

srazeninu nechdme dekantovat (usadit), po dekantaci
prevedeme na filtr opét pouze roztok nad srazeninou

promyvani a dekantaci opakujeme tak dlouho, az je srazenina
zbavena latek pouzivanych pri srazeni

kvantitativné prevedeme promytou srazeninu na filtr

tento postup plati pro papirovy filtr i filtraéni kelimek

filtracni kelimek musime pred pouzitim pro filtraci vysusit do

konstantni hmotnosti (pri zvolené teploté)
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6. Suseni nebo Zihdni srazeniny

srazeninu zbavime nezddouci vlhkosti, zbytku latek z
promyvaciho roztoku

Zihdnim prevedeme srazeninu ha definovanou a stalou
slouc¢eninu

suseni v susarné do 200 °C, srazenina ve filtraénim kelimku

Zihdni v elektrické picce (900 az 1100 °C), srazenina v
porceldnovém filtracnim kelimku

suseni, spdleni a Zihdni nad kahanem/Zihani v picce

- srazeninu ha papirovém filtru sbalime, vloZime do Zihaciho
kelimku, papir vysusime a spédlime nad kahanem, sraZeninu
Zihdme nad kahanem nebo v elektrické picce

chladnuti srazeniny/kelimku probihd v exsikdtoru nad
susidlem, vysusené kelimky nesmi opét zvlhnout
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= manipulace s horkymi kelimky pomoci kelimkovych klesti

= manipulace s vychladlymi kelimky pri vdZeni pomoci pinzety
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7. Vazeni srazeniny

hmotnost vdZené srazeniny je tzv. vyvdzka

vyvdzka = hmotnost vysuseného kelimku s vysusenou
srazeninou ,minus” hmotnost prdzdného vysuseného kelimku

prdzdny kelimek vysusime nebo vyZihdme do konstantni hmotnosti
srazeninu zfiltrujeme do vysuseného kelimku

kelimek se srazeninou vysusime nebo vyzihame do konstantni
hmotnosti

suseni/Zihdni do konstantni hmotnosti znamend opakované
suseni/Zihdni- chladnuti v exsikdtoru - vdzeni, az je rozdil
mezi poslednimi dvéma hmotnostmi mensi nez 0,5 mg
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Postup pri suseni/zihdni do konstantni hmotnosti

suseni
Zthani
30 minut

chladnuti
30 minut

< vazeni

vysuseno
vyzihdno
ANO do konstantni
hmotnosti

NE
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8. Vypocet koncentrace analytu

experimentdlni hodnoty:
hmotnost vzorku = navazka m(vz)
hmotnost srazeniny = vyvdzka m(sraz)

obsah analytu vyjadrujeme v hmotnostnich procentech
o A
w(A%]= ™A 100
m(vz)

hmotnost analytu m(A) vypocitdme z hmotnosti srazeniny
m(sraz) neboli vyvazky

m(A) = f - m(sraz)

f je gravimetricky (stechiometricky) prepocitavaci faktor
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= gravimetricky faktor uddva kolika gramiim analytu odpovida
jeden gram vazené srazeniny

s M.(A)

f = aM (sraZ)

M .(A) a M (sraz) je relativni molekulova hmotnost analytu a
srazeniny

s je poCet atomu klicového prvku v molekule srazeniny

a je poet atomi téhoZ prvku v molekule analytu

= vypoCet obsahu analytu z gravimetrickych dat

100 - f -m(sraz) 100 — f -vyvdzka

.100
m(vz) m(vz) navazka

w(A) %)=
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Vypocet gravimetrického faktoru

1. pro stanoveni Ag ve formé srazeniny AgCl

_ Ar' (Ag) _ 107,9 _
P2 M- (Agen)” 1435~ 07219 ¢ sM(A)

~ aM.(sraZ)

klicovy prvek Ag,s=1,a=1

2. pro stanoveni Zn ve formé srazeniny Zn,P,0-, gravimetricky
faktor spocitdme pro Zn a ZnO

2A(Zn) _2-6537
M.(Zn,P,0,) 304,68

_ 2M.(ZnO) _2-8137
M.(Zn,P,0,) 304,68

f = =0,4291

f =0,5341

klicovy prvek Zn,s =2,a =1
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Vypocet gravimetrického faktoru

3. pro stanoveni siranu hlinitého ve formé srazeniny siranu

barnatého
- _SM(A)
aM,_(sraz)

_ Mr(Al(SO4)3) 342,15

= = 0,4886
3Mr(BaSO,) 323340

klicovy prvek S (S0O,%),s=1,a=3

analyt je siran hlinity Al,(50,);, sraZenina je siran barnaty
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Priklad 5

Ve vzorku fosforecnanového hnojiva o hmotnosti 1,5638 g byl
fosforecnanovy anion vysrdzen horecénatou soluci (roztok chloridu
hofe&hatého a amonného). Zihdnim srazeniny bylo ziskdno 0,2687 g
Mg,P,0,. Vyjddrete obsah fosforu v hnojivu v hmotnostnich %

fosforu, P,Os a H;PO,.

f(P) = 2AP) - 02783

M(M92P207)
_ mpo,)
"505) = ammg,p0,) = 0037
2M.(H,PO,)
P _ 3 4 _
f (H,PO,) M. MaP0.) 08806

w(P)=4,78% w (P,05)=10,96%

.S

~ aM_(sraz)

w (A)[o/o

= f -vyvdZka

— 100
navazka

w (H3PO4)= 1 5, 13%
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Gravimetrické stanoveni zeleza

srdzeni zelezitych soli amoniakem

Fe3*+ 3 NH; + 3 H,O < Fe(OH); + 3 NH,"
2 Fe(OH); — Fe,O5; + 3 H,0

nutnost oxidace Fe?* na Fe3* pomoci HNO; nebo H,0,
odpipetovadni vzorku (10 mL), zfedéni H,O na 100-150 mL
pridavek 2 mL NH,CI (dprava pH, zabrdnéni peptizace)
pridavek 1 mL konc. HNO; nebo 0,5 mL 30% H,0,

srdzeni zredénym NH;, mirny nadbytek

usazeni srazeniny, sliti ¢iré tekutiny na filtr

promyvani srazeniny NH,NO; (horkou vodou) - dekantace

kvantitativni preneseni srazeniny na filtr, promyvani do negativni
reakce filtratu na chloridy

vloZeni filtru do kelimku, vysuseni a spdleni filtru
vyZihdni kelimku (plamen, picka-30 minut)
po vychladnuti zvdZeni Fe,O;
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Gravimetricke stanoveni hliniku

srdazeni hlinitych soli amoniakem

A|3+ + 3 NH3 + 3 Hzo N Al(OH)3 + 3 NH4+
2 AI(OH), — ALO, + 3 H,0

AlI(OH); rozpustny v nadbytku NH; - neprekrolit pH 6,2

pridavek roztoku NH,CI, HCl a methylervené MC - Eervené
zabarveni indikdtoru

prvni nadbyteéné mnozstvi NH; zplsobi prekroceni pH 6,2 - Zluté
zabarveni indikatoru

odpipetovdni vzorku, ziedéni vodou, pridavek NH,CI + HCl + MC
zahrati k varu, prikapdavani NH; do Zlutého zabarveni

usazeni srazeniny, promyvani horkym NH,NO;

preneseni srazeniny na filtr, promyvdni do negativni reakce na Cl-
vysuseni filtru, spdleni v kelimku a silné vyzihani (min. 1150 °C)

po vychladnuti zvaZzeni Al,O4
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Gravimetricke stanoveni hliniku

= srdzeni 8-hydroxychinolinem (oxinem) z prostredi octanového
pufru (pH~5) — kvantitativni pribéh

= tvorba madlo rozpustné vnitrné komplexni soli, kterou lze
vysusenim prevést na formu vhodnou k vdzeni

N \ /™ Al
N O/
3

= srazenina oxinu je krystalickd, snadno filtrovatelnd, susi se pri
nizké teploté, neni hygroskopickd, maly gravimetricky faktor f

OH
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Gravimetrické stanoveni hliniku 8-hydroxychinolinem

v prostredi octanového pufru Ize vysrdzet Al od Mg, Ca a Be,
v neutrdlni prostredi od PO,3, F-, Asa B

odpipetovani vzorku, zredéni, pridavek methyloranze MO, Gprava pH
zred'. NH; do Zlutého zabarveni

pridavek 8-chinolinolu a NH,Ac do trvalého zdkalu, pridavek
nadbytku obou Cinidel

zahrdti na 70 °C, 15 minut zrani srazeniny, filtrace za horka
kelimkem

promyti srazeniny horkou vodou (min. 3x)
suseni do konstantni hmotnosti pri 130 °C
vdzeni

srdzeni Al jako AI(OH); a vazeni jako Al,O; je méné vyhodny
zplsob stanoveni z dlivodu velikosti gravimetrického faktoru
a potreby Zihdni

24.2.2006 ©Jana Sobotnikovd



Gravimetrické stanoveni zinku

srdzeni Zn?* soli z neutrdlnich roztokd pomoci (NH,),HPO,

Zn2+ + NH3 + HPO42— +/ Hzo = ZnNH4PO4' 7 Hzo
ZHNH4PO4 ma definované slozeni (po vysuseni Ize pouzit pro stanovent)
Zihdanim se prevede na difosforecnan zinecnaty

2 ZHNH4PO4 7 Hzo — Zn2P207 + 2 NH3 + 15 Hzo

odpipetovani vzorku, pridavek NH,CI, zfedéni na 150 mL
Gprava pH amoniakem-MC se prdvé zbarvi Zluté

zahrdti k varu, pridavek srdzeciho ¢inidla po kapkdch
zahrati (15 min), chladnuti pres noc

filtrace kelimkem, promyvani zredénym srdzecim Cinidlem, poté
studenou vodou a nakonec EtOH

vysuseni v susdrné pri 100-105 °C - vdzeni jako ZnNH,PO,

poté zihani v elektrické peci pri 850 °C - vdzeni jako Zn,P,0,
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Gravimetrické stanoveni horciku

srazeni Mg?* soli z amoniakadlnich roztokt pomoci (NH,),HPO,

M92+ + NH3 + HPO42_ + 6 HzO@ MgNH4PO4 -6 Hzo
2 MgNH4PO4 6 Hzo - M92P207 + 2 NH3 + 13 Hzo

srazenina MgNH,PO, -6 H,O neni stdld — Zihani na Mg,P,0-

odpipetovdni vzorku, zredéni, dprava pH (HCI)
pridavek NH,Cl, 20 ml (NH,),HPO,, par kapek fenolftaleinu FFT

zahrati k varu, za michdni se priddavd 10% NH; do fialového
zabarveni FFT, pridavek nadbytku NH; (ca o0 20 %)

chladnuti, zrani srazeniny minimdlné 4 hodiny

filtrace filtracnim kelimkem, promyvani 2,5% roztokem NH;
Zihdni v elektrické peci (postupné zvysovani teploty)

vdzeni jako Mg,P,0O-
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Gravimetrické stanoveni fosforeénanu

srdzeni horecnatou soluci (smés MgCl, a NH,CI)

odpipetovani vzorku, zredéni, dprava pH (HCI)

pridavek horecnaté soluce a nasyceného roztoku NH,Cl, nékolika
kapek FFT

zahrati k varu, za michdni se priddvd zred’. NH; do slabé
cerveného zabarveni (tvori se i zakal)

po vychladnuti pridavek nadbytku konc. NH;

zrani srazeniny (1-12 hodin)

filtrace filtraénim kelimkem, promyvani 2,5% roztokem NH;
Zihdni v elektrické peci (postupné zvysovani teploty)

vdzeni jako Mg,P,0O-
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Gravimetrické stanoveni niklu

= srdzeni diacetyldioximem (2,3-butandiondioxim) ze slabé
amoniakdlniho roztoku — ¢ervend krystalickd srazenina

H.
o \cl)-
H3C—C=—NOH H3C—C|:=N\N_ ,Nz?—CH:,
I
H3C—C=—NOH Hic—C=N" \ll\lzc—CH3
0. 0
\H/

= odpipetovani vzorku, zredéni, dprava pH (HCI) a pridavek
bromthymolové modre

= pridavek NH; do modrého zabarveni, okyseleni HCl do slabé Zluté
barvy indikatoru

= zahrati na 60-70 °C, pridavek 2,3-butandiondioximu a hned
neutralizace zred’. NH; do modré barvy

= mirné zahFivdni, po ochlazeni filtrace filtraénim kelimkem, promyti
teplou vodou (asi 50 °C)

= suseni pri 110 az 120 °C (asi 1 hod)

= vychladnuti a vdaZeni srazeniny 2422608 ETumatSdbanliond
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Gravimetrické stanoveni sirant
* srdzeni roztokem BaCl,, vdzime jako BaSO,

Gravimetrické stanoveni chloridu
* srdzeni za chladu roztokem AgNO;, vazime jako AgCl

Gravimetrické stanoveni vapniku

+ srdzeni roztokem $t’avelanu amonného, vznikly $t’avelan
vdpenaty vyzihdme, vazime jako CaO
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