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Maximalne 100 pomocnych bodov = 50 bodov
Doba rieSenia: bez ¢asového obmedzenia

Uvod

V analytickej praxi sa pouzivaju slabé organické kyseliny ako acidobazické
indikatory. KedZze umoznuju vizualne urcit pH roztoku vyuZivaju sa na indikaciu
prechodu medzi kyslym a zasaditym pH v ekvivalentnom bode. Tak ako vSetky slabé

kyseliny disociuju vo vodnych roztokoch obmedzene.

Hin + HLO =— H30" + In~
Kvantitativhou mierou disociacie je hodnota disocia¢nej konstanty:

_ [H30%] x [In7]
B [HIn)

Kq

Kysla a zasadita forma indikatora sa liSia farebne, maju teda schopnost absorbovat
energiu v roznych c¢astiach spektra. Podiel ich koncentracii mozno stanovit
spektrofotometricky, ¢o sa da vyuzit pri spektrofotometrickom stanoveni pH.

Postup pri takomto stanoveni pozostava z dvoch krokov:

V prvom kroku sa stanovi disociatna konstanta pKa tym, Zze sa nameria absorp&na
krivka najskér jednej, napr. kyslej a potom druhej, napr. zasaditej formy indikatora.
Potom je potrebné vybrat  vhodni vinovi dizku pre meranie absorbancii
Standardnych tlmivych roztokov. Je to takd hodnota, pri ktorej je absorbancia
najvysSia a zarovenn rozdiel Aa  (absorbancia kyslej formy indikatora) a Ab
(absorbancia zasaditej formy) je ¢o najvaési. Z hodnét absorbancii pri vybranych
vinovych diZzkach je mozné vypoéitat molarne absorpéné koeficienty kyslej (12 a €2a)
a zasaditej formy indikatora (g1p a €2p).

A=¢g Xl Xc

Poznamka: v dolnom indexe a znamena Kysla forma indikatora a ¢islo predstavuje

prvu zvolent vinovu dizku




Nasledne pri vybranej vinovej dizke sa zmeraju absorbancie pripravenych timivych
roztokov so znamym pH a graficky sa znazorni zavislost pH od hodnét logaritmu

. [In~]
podielu TS

[In"] A-— A,

Poznamka: pri prvej zvolenej vinovej dizke pre kazZdy roztok so znamym pH
zmeriame absorbanciu A, hodnota Aa je hodnota absorbancie kyslej formy indikatora
a Ab je hodnota absorbancie zasaditej formy indikatora; meranie zopakujeme aj pre
druht vinovu dizku

Disocia¢na konstanta pKa sa odcita ako priese¢nik priamky s osou y.

V druhom kroku sa z hodn6t pKa anameranej absorbancie neznamej vzorky
vypocita pH. Pri spektrofotometrickom stanoveni pH neznadmeho roztoku sa vyuZije
skutognost, Ze absorbancia neznameho roztoku pri vybranej vinovej dizke A je rovna

sume absorbancii kyslej formy Aa a zasaditej formy Ab indikatora v roztoku.

Ay1 = Ap1a + Ap1p
Ayy = €14 X LX [HIn] + & X I X [InT]
Ayy = €30 X X [HIN] + &5, X I X [In7]

pH sa potom vypocita:

[In"]
pH = pK, + log [HIn]

Samozrejme urcenie disociaénej konstanty je jednoduchsSie potenciometrickou
titraciou. T4 sa v analytickej praxi pouziva na presné urcenie koncentracie nezname;
vzorky kyseliny a zasady. Teda na objektivne urenie ekvivalentného bodu.

V  59. ro€niku chemickej olympiady sa zameriame na stanovenie disociaénych
konstant acidobazickych indikatorov, stanovenie pH spektrofotometricky, identifikaciu
a stanovenie koncentracii slabych kyselin pouzivanych v potravinarstve alebo
farmacii, ¢i uz ako regulatory kyslosti (ako napr. kyselina citronova, kyselina jabl¢na,
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kyselina vinna, kyselina octovd) alebo ucinné latky (kyselina acetylsalicylova,
kyselina boritd).

Odporucana literatura:
Cermakova, L. a kol.: Analyticka chémia 1, 2. vydanie, Bratislava ALFA, 1990
Daucik, K. a kol.: Chemické laboratérne tabulky, Bratislava ALFA, 1984

Hohos, J., Hrabovec, M.: Analyticka chémia pre 4. roénik SPS chemickych Bratislava
ALFA 1987

Brandsteterova A., Loffayova S.: Analyticka chémia Cast 2, EXPOL PEDAGOGIKA
2007

Stulik,K. a kol. : Analyticka chémia 2. Bratislava, Alfa, 1993
Naplriou uloh studijného kola je:

- stanovenie kyseliny boritej v borovej vode vizualnou titraciou

- stanovenie kyseliny boritej v borovej vode potenciometricky

- stanovenie disociacnej  konstanty  acidobazického indikatora
spektrofotometricky

- spektrofotometrické stanovenie hodnoty pH v neznamej vzorke

- stanovenie pH neznamej vzorky potenciometricky

Acidobazickym indikatorom, ktorého disociaénd konstantu budete stanovovat
v Studijnom kole bude metylCerven s oblastou farebnej zmeny pH medzi 4,2 a 6,3.

MetylCerven




nad

Rozpustenim tuhej metylCervene bude roztok slabo kysly. Pridanim zasady
metylCerven sa zneutralizuje s pridanim nadbytku zasady bude roztok zasadity.
Koncentracia indikatorov je vefmi nizka, preto pH roztokov neurdujd, ich prispevok
k hodnote pH mézeme zanedbat.

Mate k dispozicii nasledujuce tuhé latky a pripravené nasledujluce roztoky:

metyléerven vodny roztok indikatora ¢ = 1,4 x10“* mol. dm™,
- tuha kyselina citrébnova,

- tuhy NapHPOy,

- tuha kyselina stavelova dihydrat,

- roztok NaOH s w= 0,4,

- roztokchloridu vapenatého s w= 0,1,

- roztok glycerolu s w= 0,2,

- indikator fenolftalein,

- indikator metyloranz.

Poznamka:

Pred samotnou pracou je potrebné precitat si celé zadanie prace a rozvrhnut si ¢as

na pracu. Nie je nutné zacat ¢astou A.

Pocas riesenia Studijného kola méZete pracovat’ nielen so zadanim, ale aj autorskym
riesenim odpovedoveého harku.

Uloha A: Stanovenie kyseliny boritej v bérovej vode

Kyselina borita je vefmi slabou kyselinou s disociaénou konstantou pKa = 9,24, ktora
sa vo vodnych roztokoch sprava ako jednosytna kyselina. Jej zriedené vodné roztoky
sa pouzivaju najma v dermatoldgii. Solutio acidi borici je 3 % vodny roztok kyseliny
boritej, ktory sa pouziva ako prostriedok na $etrnu povrchovu dezinfekciu koze, ma aj
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slabé protizapalové Ucinky. Soli kyseliny boritej nasli uplatnenie pri impregnacii dreva
proti plesniam. Pozname ju aj pod oznacenim E 284 ako slaby konzervant, ktory je
v EU mozné pouzivat iba na konzervovanie kaviaru, kedZze sa povazuje za
nebezpecnu. Stanovenie kyseliny boritej je mozné alkalimetricky po  pridani
viacsytnych alkoholov alebo cukrov napr. glycerolu, sorbitolu, s ktorymi vytvara
silnejSie komplexné kyseliny. V tomto pripade kyselina boritd reaguje s hydroxidom

sodnym v pomere 1:1

Uloha A1: Priprava roztokov

A1.1 Vypocitajte objem roztoku hydroxidu sodného (w = 0,4) potrebny na pripravu
200 cm® odmerného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,1 mol dm™. Roztok
hydroxidu sodného s koncentraciou 0,1 mol dm™ pripravte riedenim 40%
roztoku.

A1.2 Vypocitajte hmotnost dihydratu kyseliny stavelovej potrebnu na pripravu 100
cm?® roztoku s koncentréaciou 0,1 mol dm™. Roztok pripravte a vypogitajte jeho

presnu koncentraciu.

Uloha A2: Uréenie presnej koncentracie roztoku

A2.1 Do titraénej banky odpipetujte 10,0 cm® roztoku dihydratu kyseliny $tavelovej
s pribliznou koncentraciou 0,1mol dm™, ktory ste si pripravili v Glohe 1.2 (¢ast
A), pridajte 1-2 kvapky indikatora metyloranze. Zmes titrujte odmernym
roztokom hydroxidu sodného, ktory ste si pripravili v ulohe 1.1 (Cast A) do
oranzova. Pridajte 10 cm?® chloridu vapenatého, premiesajte a dotitruijte.
Vypocitajte presnu koncentraciu roztoku hydroxidu sodného.

Uloha A3: Stanovenie kyseliny boritej v borovej vode

A3.1 Pripravte 50 cm®zasobného roztoku vzorky bérovej vody diferenénym

navazenim 10 g komeréného pripravku bérovej vody s presnostou na stotinu



A3.2

A3.3

A3.4

A3.5

A3.6

A3.7

gramu. Roztok v odmernej banke doplite po rysku demineralizovanou vodou,
premieSajte. Presnu hmotnost navazeného komeréného pripravku si zapiste.
Z pripraveného zéasobného roztoku odpipetujte 10,0 cm® do titradnej banky,
pridajte 10 cm® 20% glycerolu a 1-2 kvapky indikatora fenolftaleinu. Titrujte do
zmeny sfarbenia. K ruzovému roztoku pridajte este 5 cm?® roztoku glycerolu
a dotitrujte. Urobte potrebny pocet paralelnych stanoveni a vypoditajte
hmotnostny zlomok kyseliny boritej v bérovej vode.

Pripravte si aparatiru na pH metricku titraciu podla navodu k pH metru, ktoru
mate k dispozicii v Skole a pH meter nastavte.

Do vy$dej kadicky odpipetujte 10,0 cm® zo zasobného roztoku, ktory ste si
pripravili v Glohe 3.1, pridajte 20 cm®20% glycerolu a tolko demineralizovane;
vody tak, aby bola elekiréda (elektrody) pristroja ponorena do meraného
roztoku podla navodu. Kadi¢ku umiestnite na magneticki mie$acku a nad
vzorku upevnite byretu s odmernym roztokom hydroxidu sodného.

Do vzorky postupne pridavajte za staleho mieSania presne znamy objem
(napr. po 0,5 cm® hydroxidu sodného. Po kazdom pridavku zmerajte pH
reakénej zmesi. Udaje o objeme a pH po ustaleni pristroja zapiéte do tabulky.
Takymto spésobom pokracujte v titracii, kym nenameriate celu titracnu krivku.
(pripadne do dvojnasobného objemu spotreby ziskanej v bode 3.2)

Namerané hodnoty titracnej krivky spracujte graficky (mo6zete pouzit manualne
spracovanie na milimetrovy papier, program Microsoft Office Excel, pripadne
iny graficky program). Z grafu urc¢te ekvivalentny objem titracie.

Vypocitajte hmotnost a hmotnostny zlomok kyseliny boritej v bérovej vode.

Vysledky porovnajte s vizualnou titraciou.

Uloha B: Stanovenie disociaénej konstanty acidobazického indikatora a pH

neznamej vzorky

Uloha B1: Priprava roztokov potrebnych na stanovenie disocia¢nej konstanty

acidobazického indikatora



B1.1

B1.2

B1.3

B1.4

Vypoéitajte hmotnost kyseliny citrénovej potrebni na pripravu 100 cm?®
zasobného roztoku s koncentraciou ¢ = 0,1356 mol.dm™. Roztok mate
pripraveny.

Vypoditajte hmotnost hydrogénfosfore¢nanu sodného potrebnd na pripravu
100 cm® zasobného roztoku s koncentraciou ¢ = 0,2712 mol.dm™.Roztok mate

pripraveny.

Vypoditajte hmotnost’ kyseliny citronovej a hydrogénfosforenanu sodného,
ktoré st potrebné na pripravu 200 cm?® timivého roztoku, tak aby koncentracia
kyseliny citrénovej bola 0,0546 mol.dm™ a hydrogénfosforednanu sodného
0,1281 mol.dm™. Navazte ¢o najpresnejsie a roztok pripravte.

Z pripraveného roztoku metylCervene pripravte zriedeny roztok: do odmerne;j
banky s objemom 200 cm?® odpipetujte 20,0 cm?® roztoku metyléervene, dopliite
po rysku a starostlivo zhomogenizujte. Vypocitajte molarnu koncentraciu

roztoku.

Uloha B2 : Meranie spektier kyslej a zasaditej formy indikatora

B2.1

B2.2

B2.3

B2.4

B2.5

Do suchej a &istej kadicky odpipetujte 8,0 cm® pripraveného roztoku kyseliny
citrénovej apridajte 2,0 cm® zriedeného roztoku metyldervene. Roztok
poriadne premiesajte.

Zmerajte zavislost absorbancie pripraveného roztoku vodéi porovnavaciemu
roztoku — demineralizovanej vode - od vinovej dizky v rozsahu vinovych diZok
od 350 do 610 nm.

Do suchej acistej kadicky odpipetujte 8,0 cm® pripraveného roztoku
hydrogénfosforeénanu sodného  a pridajte 2,0 cm?® zriedeného roztoku

metyl€ervene. Roztok poriadne premieSajte.

Zmerajte zavislost absorbancie pripraveného roztoku voci porovnavaciemu
roztoku — demineralizovanej vode - od vinovej dizky v rozsahu vinovych dizok
od 350 do 610 nm.

Namerané hodnoty spracujte graficky (m6zete pouzit manudlne spracovanie
na milimetrovy papier, program Microsoft Office Excel, pripadne iny graficky



program) a z Udajov nameranych zvlast pre zasaditi a zvlast kysla formu
rozhodnite, ktoré vinové dizky st vhodné na meranie absorbancie .

Poznamka:

1.

Na meranie absorbancie pouZite stale rovnaku kyvetu s presne znamou
hrubkou blizkou 1 cm.
Vhodné vinové diZky Amax SU tie pri ktorej md jedna forma maximalnu

absorbanciu a druha velmi malu absorbanciu.

Uloha B3 : Meranie pH a absorbancie pripravenych roztokov acidobazického

B3.1

B3.2

B3.3

B3.4

indikatora

Pripravte sériusiedmich roztokov s réznym pH pre meranie absorbancie pri

vybranych vinovych dizkach podrla nasledujiceho postupu:

Do Cistych a suchych kadiCiek odpipetujte
postupne15,0cm?;12,5cm*;10,0cm®;7,5cm?;5cm®;2,5cm?a 0 cm®roztoku
kyseliny citrbnovej. Nasledne v poradi k jednotlivym objemom kyseliny
citrénovej pridajte 0 cm®; 2,5 cm?®; 5,0cm?®; 7,5cm?; 10,0cm?; 12,5¢cm?; 15,0cm?,
tak aby v kazdej kadi¢ke boli spolu 15cm?® roztoku. Do kazdej kadicky pridajte
po 25cm?® timivého roztoku pripraveného v tlohe B1.3, 10,0cm® zriedeného

roztoku metyl€ervene pripraveného v Ulohe B1.4 a premieSajte.
Zmerajte pH kazdého pripraveného roztoku pomocou pristroja.

Zmerajte absorbanciu kazdého pripraveného roztoku pri oboch vybranych
vinovych diZkach.
Namerané hodnoty spracujte graficky ako zavislost nameraného pH od

A-A ™ . v, v v
- :. Urcte disociaénu konstantu metylCervene.
-

hodnét logaritmu podielu

Poznamka: Na meranie Standardnych roztokov pouZite stale rovnaku kyvetu s

presne znamou hrubkou blizkou 1 cm. Pre kaZdy Standardny roztok
vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni. V pripade, Ze nestihnete
ulohu riesit’ z r6znych dbévodov, pre d'alsi vypocet mbZete pouZzit tabulkovu
hodnotu pK= 5,1.



Uloha B4 : Priprava roztoku vzorky a meranie pH a absorbancie vzorky

B4.1 Z pripraveného roztoku vzorky odpipetujte 40,0cm?® do &istej a suchej kadicky,

pridajte 10,0 cm® zriedeného roztoku metyl&ervene a premiesajte.

B4.2 Zmerajte absorbancie roztoku pri vybranych vinovych dizkach a vypoéitajte
hodnoty molarnych absorpénych koeficientov kyslej formy indikatora (e1a a
€2a) a zasaditej formy indikatora (e1b a €2b).

B4.3 Zo sustavy dvoch rovnic uvedenych v uvode vypocitajte podiel % a pH

neznamej vzorky.

B4.4 Zmerajte pH vzorky pomocou toho istého pH metra, ktory ste pouzili v ulohe
B3.2
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Odpovedovy harok z analytickej PRAXE

Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet Podpis hodnotitela:
pridelenych bodov:

Uloha A

Uloha
A1.1

Vypocet objemu zasobného roztoku NaOH:

Uloha
Al1.2

Vypocet hmotnosti dihydratu kyseliny Stavelove;j:

Navazena hmotnost H,C,0,. 2H,0 m(ST2)=

Vypocet presnej koncentracie zdsobného roztoku:

Uloha
A2.1

Spotreba odmerného roztoku NaOH :

Akceptovana hodnota: V1(NaOH):

Zapis chemickych reakcii, ktoré prebehlipri Standardizacii:

Vypocet presnej koncentracie odmerného roztoku NaOH:

Uloha
A3.1

Navazena hmotnost borovej vody m(VZ)=

Uloha
A3.2

Spotreba odmerného roztoku NaOH na zdsobny roztok vzorky:
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Akceptovana hodnota: V2(NaOH):

Vypoc&et hmotnostného zlomku kyseliny boritej v bérovej vode:

Uloha
A3.5

Tabulka nameranych hodnét pH roztoku a V( NaOH) na titraciu kyseliny boritej:

%

pH

4

pH

Uloha
A3.6

Graf (priloha)
Z grafu odg¢itany ekvivalentny objem:

Uloha
A3.7

Vypocet hmotnostného zlomku kyseliny boritej v bérovej vode:

Uloha B

Uloha
B1.1

Vypocet hmotnosti kyseliny citrénovej na pripravu zdsobného roztoku:

Uloha
B1.2

Vypocet hmotnosti hydrogénfosforeénanu sodného na pripravu zasobného roztoku:

Uloha
B1.3

Vypoc&et hmotnosti kyseliny citronovej na pripravu timivého roztoku:

Pouzitd hmotnost kyseliny citronovej m1 (CsHgO;)=
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Vypoc&et hmotnosti hydrogénfosforeénanu sodného na pripravu timivého roztoku:

Navazena hmotnost hydrogénfosforeénanu sodného | m2 (Na,HPO,)=

Uloha | Vypo&et molarnej koncentracie zriedeného roztoku metylervene:
B1.4
Uloha | Tabulka hodnét pre zostrojenie absorpénej krivky Aa = f(A)
B2.2
A 350 360 370 380 390 400 410 420 430
A
A 440 450 460 470 480 490 500 510 520
A
A 530 540 550 560 570 580 590 600 610
A
Uloha | Tabulka hodnét pre zostrojenie absorpénej krivky Ab = f(A)
B2.4
A 350 360 370 380 390 400 410 420 430
A
A 440 450 460 470 480 490 500 510 520
A
A 530 540 550 560 570 580 590 600 610
A
Uloha | Absorpéna krivka (priloha na mm papieri alebo vytladené v programe excel)
B2.5

Vinova dizka zistena z grafu A1 pre kysld | A1= Ala= Alb=
formu indikatora

Vinova dizka zistena z grafu A2 pre A2= A2a= A2b=
zasaditu formu indikatora
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Uloha
B3

Stanovenie disocia¢nej konstanty metyl€ervene :

4 V (CeHgO7) | pH Apri M A priemer A— A
(NazHPO4) 3 namerané log (A —A
cm? cm A = b
0 15,0
2,5 12,5
5 10,0
7,5 7,5
10 5,0
12,5 2,5
15 0
% V (CeHsO7) | pH Apri A2 A priemer A— Ag
(NazHPO4) 3 namerané log (A —A
cm® cm A2 = b
0 15,0
2,5 12,5
5,0 10,0
7,5 7,5
10,0 5,0
12,5 2,5
15 0
Vzorovy vypoé&et hodnét pre kazdd vinova dizku:
1 (A - Aa)
°6\1, -4
L . A—Aq

Graf zavislosti pH = log (Ab_A)
(priloha na mm papieri alebo vytlacené v programe excel)
Hodnota zaporného dekadického pKa =
logaritmu disocia¢nej konstanty

. Udaje z tlohy 2.5

Uloha

B4 Ala Alb A2a A2b
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Uloha
B4

Vzorovy vypocet molovych adsorp&nych koeficientov

ela

€2a

elb

elb

Namerané hodnoty absorbancie na stanovenie pH vzorky

AM

A N2

[in7]
[HIn]

Vypocet podielu

Vypocet pH vzorky

Namerana hodnota pH
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