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U V 0 D 

Analyticka chemia aka vedny odbor sa zaobera urcovanim chemickeho 

zlozenia a struktury latok. Na to vyuziva poznatky anorganickej i or­

ganickej chemie, fyziky, biol6gie a aalsich vednych odborov. v praxi 

sa met6dy analytickej chemie vyuzivaju .aka kontrolne met6dy, da sa 

povedat v kazdej oblasti 1udskej cinnosti. Mimoriadny vyznam maju vo 

farmaceutickej praxi. Kazdy krok, ktory suvisi s liekom, od ziskava­

nia surovin, cez syntezu lieciv, vyrobu liekov, kontrolu stability, 

skladovanie, distribuciu az po sledovanie ich ucinku, metabolizmu 

a vylucovania z organizmu, je kontrolovany prisnymi analytickymi pos­

tupmi. 

z toho vyplyva aj postavenie predmetu Analyticka chemia v systeme 

farmaceutickeho studia. Na tento predmet nadvazuju aalsie predmety 

napr.: biochemia, farmakogn6zia, analyza lieciv, liekove formy, bio­

galenika a aalsie. 

Predlozene ucebne texty su urcene studentom druheho rocnika Far­

maceutickej fakulty UK. Je to prva cast ucebnych textov, ktorych ob­

sahom je kvalitativna a kvantitativna chemicka analyza anorganickych 

latok. Druha cast bude venovana analyze organickych latok a tretia 

vyberovyro fyzikalno-chemickYffi analytickym met6dam. 

Ucelom tychto ucebnych textov je dat studentom prirucku na zvlad­

nutie vypoctovej a experimentalnej casti discipliny, vcitane zhodno­

tenia a pisomneho spracovania ziskanych vysledkov. Tomu zodpoveda aj 

clenenie skript a napln jednotlivych kapitol. V zasade su rozdelene 

na cast venovanu kvalitativnej analyze, v ktorej su popisane postupy 

na dokaz jednotlivych zloziek vzorky (prvky, kati6ny, ani6ny), pre­

dovsetkym na zaklade reakcii dokazovanej zlozky s analytickymi sku­

madlami. Cast venovana kvantitativnej analyze (stanovenie obsahu jed-
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notlivych zloziek ) je rozdelena na vazkovu analyzu (gravirnetriu) a 

odrnernu analyzu (volurnetria). 

Na zvladnutie teoretickej stranky predrnetu sluzia predovsetkyrn 

prednasky a odporucana studijna literatura. Priebezne studiurn teore­

tickych zakladov je sarnozrejrnYrn predpokladorn zvladnutia precvicovanej 

latky. Len student teoreticky pripraveny rnoze pracovat cietavedorne 

a dosiahnut presne a spravne vysledky. Dalsirn predpokladorn je presne 

dodrzanie pracovnych postupov a zasad spravnej laborat6rnej praxe, 

poriadku a cistoty. Rovnako dolezite je viest pracovny zosit, do kto­

reho sa zapisuju vsetky ciastkove vysledky potrebne na celkove vyhod­

notenie analyzy a vypracovanie zaverecneho protokolu. 

Zaverorn chcerne upozornit, ze rozdelenie predrnetu na kvalitativnu 

a kvantitativnu analyzu, organicku analyzu a fyzikalno-chernicke ana­

lyticke rnet6dy rna cisto rnetodicky vyznarn. V te6rii i v analytickej 

praxi sa uvedene casti prelinaju a tvoria jeden organicky celok. To 

dokurnentuje aj skutocnost, ze v ucebnorn plane existuje jeden predrnet 

Analyticka chernia, ukonceny kornplexnou skuskou. 

Au tori 

• 
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B E Z P E ~ N 0 S T N t P R E D P I S Y 

PRE PRACU V CHEMICKYCH LABORAT6RIACH 

Pre pracu v chemickych laborat6riach plati STN 01 8003. V tejto 

kapitole su uvedene zasady, vyplyvajuce z uvedenej normy, zavazne pre 
studentov, ktori pracuju v laborat6riach. V pripade nedodrzania uve­

denych predpisov, pri nehode alebo uraze stracaju studenti moznost 

odskodnenia. 

1. Studenti musia byt oboznameni so zaobchadzanim s hasiacimi 
pristrojmi, s privolanim protipoziarnej pomoci a ako sa zachovat pri 

uniku jedovatych a zdraviu skodlivych plynov. Dalej treba, aby sa 

studenti oboznamili s poskytovanim prvej pomoci pri nehodach a ura­
zoch, ako aj s umiestnenim a vybavenim lekarnicky. 

2. V laborat6riu treba udrziavat cistotu a poriadok. Zariadenia, 

pristroje a laborat6rne pomocky musia byt udrziavane v prevadzky­

schopnom stave. Priestory v okoli dvier musia byt trvale vo1ne. 

3. v laborat6riach je dovolene vykonavat len prace prikazane 

alebo povolene ucite1om. 
4. Ak si to vyzaduje charakter prace, musia studenti pri praci 

pouzivat pridelene ochranne prostriedky (ochranny stit, okuliare, ru­

kavice a pod.). 
5. Pri manipulacii so zvlast nebezpecnymi jedmi (zluceniny arze­

nu, ortuti, kyanidy atd.) treba dbat na zvysenu opatrnost a riadit sa 

pokynmi uciteta. To iste plati aj o praci s leptavymi latkami (kon­

centrovane kyseliny, hydroxidy, dusicnan strieborny, j6d atd.), treba 

chranit najma oci. 

6. Pri praci so zdraviu skodlivymi latkami treba dbat, aby ne­

dochadzalo ku styku chemikalie s pokozkou, sliznicou, dychacimi or­

ganmi a zazivacim traktom. Pre karcinogenne latky platia osobitne 

predpisy. 
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7. Na naberanie tuhych chemikalii sa pouzivaju laborat6rne lyzi­
ce. Kvapaliny a roztoky latok zdraviu skodlivych sa odmeriavaju pomo­
cou odmerneho valca alebo pipetuju bezpecnostnymi pipetami. 

8. Manipulacia s latkami dyroavymi, drazdivymi, zapachajucimi 
a parami jedovatych latok, ako aj spa!ovanie a zihanie je dovolene 
robit len v digest6riu (vynimky urci ucite!). 

9. Vsetky manipulacie s latkami v otvorenych nadobach (skumavky, 

banky atd.), najma pri zahrievani, musia sa robit tak, ze ustie nado­
by je odvratene od tvare pracovnika a neohrozuje ani ostatnych pri­
tomnych. 

10. Zasadne sa nesmu robit chutove skusky vzoriek a pri cuchovych 

skuskach treba postupovat ve!mi opatrne. 
11. Hor!aviny mozno prechovavat v obmedzenom mnozstve len v uzav­

retych nadobach, pritom je nepripustne do laborat6rneho stela odkla­

dat akekotvek mnozstva tychto latok. 

12. Pri riedeni anorganickych kyselin sa leje kyselina do vody 

a nie naopak. Pri riedeni sa postupuje opatrne za staleho miesania. 
Pri rozpustani pevneho hydroxidu sa sype hydroxid postupne do vody za 
miesania a pripadneho chladenia. 

13. Pri 
pustanie, 
uzatvorene 

akejko!vek manipulacii s organickyroi rozpustadlami (roz­
krystalizacia atd.) je bezpodmienecne potrebne pouzivat 

zdroje tepla (vodny kupe!). Latky po prekrystalizovani ne-
mozno bezprostredne susit v elektrickej susiarni. 

14. Do odpadoveho potrubia je zakazane vylievat organicke rozpus­

tadla, ktore sa nemiesaju s vodou (chloroform, amylalkohol atd.), je­

dy (kyanidy, zluceniny ortuti a arzenu atd.), vybusne latky, koncent­

rovane silne kyseliny a zasady, ako aj take latky, ktore s vodou, ky­

selinami a zasadami uvotnuju jedovate alebo drazdive plyny. 

15. Rozliatie zieraviny alebo prudko jedovatej latky treba ihned 

hlasit ucite!ovi, ktory zariadi ich odborne zneskodnenie. 

16. Pri rozliati hor!aviny treba okamzite zhasnut kahany, vypnut 

elektricky prud a odstranit hortavinu do porezneho materialu, ktory 

sa odstrani na bezpecne miesto. 

17. Pri praci so sklom sa treba chranit pred porezanim. Nasadzova­

nie hadiciek, trubiciek a pod. sa odporuca robit rukami chranenymi 

handrou. 

18. Zapalene horaky kahanov nie je povolene nechat horiet bez do­
zoru. Ak pres!ahne plamen do horaku alebo . 11 uleti 11 plamen, treba uzav­

riet privod plynu a privod vzduchu do kahana optimalizovat. 
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19. Obsah olejoveho kupe1a treba chranit pred stykom s vodou. Ked 
nahodou vnikne voda do olejovej nadoby, treba zahrievanie kupe1a pre­
rusit a olej vymenit. 

20. s oce1ovyroi f1asami so stlacenym vzduchom alebo inymi plynmi, 
ako aj s ventilom treba zaobchadzat opatrne a chranit ich pred posko­
denim a padom. 

21. Po skonceni prace v laborat6riu treba uzavriet plynove a vodo­
vodne kohutiky, vypnut elektricke spotrebice a upratat laborat6rny 

stol, pripadne dalsie priestory urcene ucite1om alebo laborantom. 

22. V laborat6riu je zakazane fajcit a jest. Rovnako nie je dovo­
lene pouzivat na jedlo a pitie laborat6rne sklo. Pred odchodom z la­
borat6ria si treba dokladne umyt ruky. 

P R VA P 0 M 0 C 

PRI NEHODACH A URAZOCH V CHEMICKYCH LABORAT6RIACH 

Nehodu alebo uraz je povinny kazdy student ihned hlasit ucite1o-
vi. 

Poleptanie kyselinou: zasiahnute miesto ihned omyjeme silnym 

prudom vody a potom 5% roztokom hydrogenuhlicitanu sodneho, ktory je 

na oznacenom mieste v laborat6riu. 

Poleptanie hydroxidom: zasiahnute miesto ihned omyjeme silnym 

prudom vody a potom 3% roztokom kyseliny trihydrogenboritej (H3Bo3 ), 
ktory je na oznacenom mieste v laborat6riu. 

Zasiahnutie oka zieravinou: oko okamzite vymyjeme ve1ky mmnozst­

vom vody. V pripade poleptania kyselinou potom premyjeme oko 2% roz­
tokom hydrogenuhlicitanu sodneho (NaHco3 ). V pripade poleptania hyd­

roxidom po vymyti vodou oplachneme oko 3% roztokom H3ao3 . 

Poleptanie ustnej dutiny: postupujeme rovnako ako pri zasiahnu­

ti oka, ale v pripade poleptania hydroxidom k preplachnutiu pouzije­
me 1% roztok kyseliny octovej. 

Popalenie ohftom: popaleninu omyvame studenou vodou, osetrime 

pripravkom na popaleniny a prilozime sterilny obvaz. 

Porezanie sklom: okolie rany dezinfikujeme 3% roztokom peroxidu 

vodika alebo j6dovou tinkturou. Potom prilozime na ranu gazu a previa­

zeme obvazom. Ranu nikdy nevymyvame vodou. 





1. VSEOBECNA CAST 
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1.1. Z A K LAD N ~ P 0 J MY, R 0 Z D E L EN I E 

M E T 6 D A N A L Y T I C K E J C H ~ M I E 

Analyticka chemia ako jedna z chemickych vednych disciplin, sa 

zaobera met6dami ziskavania informacii o chemickom zlozeni hmotnych 

systemov. Skuma chemicke reakcie, fyzikalne vlastnosti prvkov a che­
mickych zlucenin, aby ich mohla vyuzit na zistenie zlozenia a struk­

tury latok. 
Pojem chemicka analyza predstavuje 

skuma konkretna !atka (analyzovana !atka, 

udaje o zlozeni analyzovanej latky. 

samotny postup, ktorym sa 

vzorka) a jej vysledkom su 

Nazov analyticka chemia bol odvodeny od pojmu analyza (rozbor, 

rozklad), ktory charakterizuje zakladny metodicky postup, ktory bol 

v minulosti spojeny s uplnym rozkladom latky. Neskor umoznil rozvoj 

vedy a techniky zdokonafovat analyticke met6dy, pri ktorych uplny 

rozklad nie je nevyhnutny. su aj met6dy, pri ktorych nedochadza pocas 

urcovania zlozenia k ziadnym chemickym ani fyzikalnym zmenam (met6dy 
nedestruktivnej analyzy). 

Predmetom analytickej chemie je urcovat zlozenie latok, a to po 

kvalitativnej a kvantitativnej stranke . Analyticka kvalitativna che­

mia urcuje, ake prvky, i6ny, skupiny,molekuly !atka obsahuje. Analy­

ticka kvantitativna chemia skuma vzajomny porner zloziek, stanovuje 

ich mnozstvo. Kvalitativne urcenie sa nazyva dokaz, kvantitativne ur­

cenie sa nazjva stanovenie. Analyticka chernia zahrnuje aj urcenie 

struktury latok, t.j. usporiadanie at6mov, skupin, sposob ich vazby. 

Tyrnto sa zaobera struktUxna analyza, ktora je zvlast vyznamna najrna 

pri organickych latkach. 
Met6dy analytickej chernie sa rozde!uju z roznych hfadisk. 
Predovsetkjrn rozlisujeme analyticku cherniu anorganicku a orga­

nicku, pretoze metodika analyzy organickych latok v dosledku ich vet-
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kej variability a charakteristickej stavby molekul sa lisi od metodi­

ky skumania anorganickych zlucenin. Ak treba analyzovat sustavy obsa­

hujuce anorganicke aj organicke zlozky, treba met6dy vhodne kombino­

vat. 

Podla skupenstva analyzovanej latky rozlisujeme analyzu tuhych 

latok, analyzu roztokov a analyzu plynov. Metodika analyzy plynov rna 

osobitny raz. Zvlastnym pripadom je analyza povrchu tuhych latok (to­

pograficka analyza). 

Podla ucelu analyzy sa rozoznavaju: prevadzkove met6dy , su to 

bezne analyzy pre celu seriu vzoriek, napr. vo vyrobnom procese 

a najcastejsie ich predpisuju normy; standardne met6dy sa pouzivaju 

pri rozhodovacich (arbitraznych) analyzach a maju prisne poziadavky 

na presnost a spravnost vysledkov. 

Zauzivane je rozdelenie analytickych metod na chemicke, na 

fyzikalno-chemicke, na fyzikalne a na biochernicke. 

Pri chemickych met6dach (nazyvaju sa aj klasicke) je zakladom 

urcenia chemicka reakcia medzi urcovanou zlozkou a sktimadlom. Fyzi­

kalne a fyzikalno-chemicke met6dy vyuzivaju niektoru vhodnu fyzikalnu 

vlastnost urcovanej zlozky na jej dokaz alebo stanovenie. Pri tychto 

met6dach sa pouzivaju rozne pristroje, a preto sa nazyvaju aj instru­

mentalne met6dy. Biochemicke met6dy na urcenie latok pouzivaju nie­

ktore biosystemy, mikroorganizmy, ktore selektivne urcovanu latku me­

nia chemicky alebo inak ovplyvnuju. 

Met6dy a pracovne postupy su rozdielne podla velkosti obsahu 

zloziek, ktore maju byt stanovene a podla navazku vzorky. Pracovny 

nazov sa odvodzuje z velkosti navazku vzorky spracovanej pri analyze. 

Podta rnnozstva analyzovanej vzorky rozoznavame gramovu analyzu (star­

si nazov makroanalyza), centigramovu (sernimikroanalyza), miligramovu 

(rnikroanalyza) a rnikrograrnovu (ultrarnikroanalyza). Rozdelenie aj 

s rozsahom hmotnosti urcovanej latky pri analyze je znazornene 

v tab.1. 

Podta zastupenia analyzovanej zlozky vo vzorke rozlisujeme mak­

rozlozky a to hlavne (ktorych obsah je vacsi ako 1%) a vedlajsie (ob­

sah 0,01 az 1%). Latky, ktorych obsah vo vzorke je rnensi aka 0,01%, 

sa nazyvaju mikrozlozky (stopove latky) a ich mnozstvo sa zvykne vy­

jadrovat v jednotkach ppm (parts per milion; 1 pprn=l0~ 4 %). 
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Tabulka 1 
Rozdelenie met6d podla mnozstva analyzovanej latky 

Obsah zlozky (g) 
Pracovmi 
met6da Navazok 

(g) 

gramova >10- 1 

centigramova 10- 2 az 10-1 

miligramova 10-4 az 10-2 

mikrogramova <10-4 

1.2. C H E M I C K ~ 
C H ~ M I I 

Hlavna 

1-100% 

>10- 3 

10-3 az 10-1 

10-6 az 10-2 

<10-4 

R E A K C I E 

A n a 1 y t i c k e r e a k c i e 

Vedlajsia Mikrozlozka 

0,01-1% <0,01% 

>10-5 <10- 5 

10-5 az 10-3 <10-5 

10-8 az 10-4 <10-6 

<10- 6 <10-8 

v ANALYTICKEJ 

Mnohe dokazy a stanovenia latok su zalozene na priebehu chemic­
kych reakcii. Urcovana latka reaguje s pridanYm analytickYm skumad­
lom, pricom vznika zlucenina s charakteristickymi vlastnostami. Taka­
to chemicka reakcia sa nazyva analyticka reakcia. Od analytickej re­
akcie sa vyzaduje, aby bola jednoducho a rychlo uskutocnitelna, aby 

ju sprevadzali napadne fyzikalne zmeny (napr. fazove zmeny - tvorba 

nerozpustnych zlucenin, uvolnovanie plynov; zmena farby, fluorescen­
cia). Reakcia musi byt dostatocne citliva a charakteristicka pre jed­
nu alebo celu skupinu latok. Treba poznat aj reakcne produkty a pod­

mienky priebehu reakcie. 

V kvalitativnej analyze staci, aby analyticka reakcia prebehla 

len v takej miere, aby bola preukazna. V kvantitativnej analyze musi 
byt este zarucena aj poziadavka jednoznacneho, rychleho a kvantita­

tivneho priebehu reakcie. Prete mnohe analyticke reakcie, ktore su 

vyhodne v kvalitativnej analyze, nie su pouzitelne v kvantitativnej 

analyze. Niektore reakcie, ktore nespinaju uvedene poziadavky mozu 
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byt vsak vyhodne pre kineticke met6dy analyzy, zalozene na merani 

rychlosti chemickych zmien. 

Pod1a chemickeho principu sa analyticke reakcie rozde1uju na 

acidobazicke, oxidacno-redukcne, komplexotvorne a zrazacie. Zvlastnu 

skupinu tvoria reakcie katalyticke a indukovane. Vyznamnu ulohu maju 

reakcie organickych skumadiel, vacsinu ktorych mozeme pod1a chemizmu 

zaradit do vyssie uvedenych skupin. 

R o v n o v a z n e 
r e a k c i i 

k o n s t a n t y c h e m i c k y c h 

Reakcie prebiehajuce za stalej teploty a tlaku (vacsina reakcii 

v roztokoch), su z h1adiska termodynamiky vyjadrene rozdielom v obsa­

hu Gibbsovej energie ~G medzi pociatocnym a konecnym stavom sustavy 

Kazda chemicka reakcia dosiahne termodynamicku rovnovahu, ktoru cha­

rakterizuje minimum Gibbsovej energie ( ~G=O). 

v rovnovaznom stave je pomer sucinov aktivit produktov a sucinov 

vychodzich latok konstantny, dany hodnotami termodynamickych velicin. 

Pre vratnu reakciu latky A s latkou B 

aA + bB = cC + dO 

je rovnovazny stav charakterizovany hodnotou termodynamickej rovno­

vaznej konstanty K, definovanej aktivitami reagujucich latok: 

a c a d C D 
K = 

Ak sa v tom to vyraze nahradia aktivity koncentraciami 
-1 (mol.l ) , dostavame koncentracnu rovnovaznu konstantu Kc: 

[C]c.[D]d Ycc . Yod 

Kc = = K 

[A]a.[B]b 

Rovnovazne koncentracie vo1nych castic sa oznacuju hranatymi zatvor­

kami. 
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Aktivita latky suvisi s jej koncentraciou pod1a vztahu a8 = 
[B).y8 , v ktorom y = molarny aktivitny koeficient. Vo ve1mi zriede­

nych roztokoch sa aktivitne koeficienty blizia hodnote 1. Jednotkovu 

aktivitu rna aj latka v tuhej faze a nedisociovane molekuly pod kon­
centraciou 0,1 mol/1. 

Zatia1 co termodynamicka konstanta K sa meni len s teplotou, 
koncentracna rovnovazna konstanta zavisi aj od pomeru hodnot aktivit­
nych koeficientov, ktore sa menia s koncentraciou a celkovYffi zlozenim 
roztoku. Aktivitne koeficienty su zavisle od i6novej sily roztoku (I). 
Tate sa vypocita z molarnych koncentracii a nabojov (z) vsetkych i6nov 

v roztoku, pod1a vztahu: 

1 

2 

~·C·Z· 2 
~ ~ ~ 

Aktivitne koeficienty su tabelovane, alebo sa mozu vypocitat pod1a 

roznych vztahov odvodenych z Debyeho-Huckelovej te6rie. 

Hodnota rovnovaznej konstanty je dolezitym parametrom pri vybere 

reakcii vhodnych na analyticke ucely. v kvantitativnej analyze vyuzi­

te!ne reakcie musia po dosiahnuti rovnovahy obsahovat iba take mnozs­

tva vychodiskovych latok, ktore mozno prakticky zanedbat. Reakcie, 

ktore maju vysoku hodnotu rovnovaznej konstanty (v makroanalyze K = 
109 az 1o11 ),su prakticky jednosmerne. 

Ak sa zmenia podmienky reakcie (teplota, tlak, i6nova sila, roz­

pustadlo), ustali sa ina rovnovaha. Ak pridame do rovnovaznej sus­

tavy niektory z reagujucich i6nov, zmenia sa rovnovazne koncentracie 
tak, aby sa hodnota rovnovaznej konstanty zachovala. Posun rovnovahy 

jednym smerom sa najucinnejsie ovplyvnuje, ak sa niektory z produktov 

reakcie odstranuje z reakcneho prostredia vo forme napr. malo rozpus­

tnej latky, plynu, nemiesate1nej kvapaliny. 
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1.3. P 0 S T UP P R I A N A L Y Z E 

Pod pojmom analyticky postup sa rozumie logicky zdovodneny sled 

operacii, ktoryro sa dosahuje ciet analyzy. Od spravneho postupu zavi­

si aj spotahlivost vysledkov. Pretoze analyzovane vzorky mozu mat 

vetmi rozmanite zlozenie, aj analyticke postupy budu individualne 

rozdielne, a napr. ten isty analyticky postup aplikovany pri stanovo­

vani rovnakej zlozky vo vzorkach rozneho zlozenia nemusi viest ku 

rovnako spotahlivyro vysledkom. 

V podstate kazda analyticka uloha zahrnuje nasledovny postup: 

a} planovanie analyzy, experimentu (vyber optimalneho analytic­

keho postupu a met6dy}, 

b) odber vzorky (vyhotovenie priemernej vzorky}, 

c) uprava vzorky na analyzu (uvedenie do roztoku, uprava reakc­

nych podmienok, odstranenie rusivych zloziek}, 

d) vlastna analyza (analyticke meranie), 

e) vyhodnotenie analyzy (vypocet pozadovanych analytickych uda­

jov, pracovny protokol). 

1.3.1. vYBER MET6DY ANALYZY, NORMY 

Ones existuje siroky vyber analytickych metod, ktore sa od seba 

lisia rozsahom pouzitetnosti, presnostou, selektivitou, narocnostou 

casovou a pristrojoveho vybavenia. Pri rieseni konkretnej ulohy je 

obycajne mozne pouzit viacere met6dy, z ktorych kazda ma oproti inej 

urcite prednosti aj nedostatky, ktore treba pri vybere met6dy zobrat 

do uvahy. 

Votba met6dy a postupu pri rieseni analytickeho problemu musi 

zohtadnovat: 

a) konkretny ciet ulohy a z toho vyplyvajuce poziadavky zadava­

teta na presnost, rychlost analyzy, jednoduchost pracovneho postupu, 

dostupnost pristrojov, financne moznosti. Napriklad na kontrolu vy­

robneho procesu sa pozaduju met6dy vetmi rychle, aj keby boli menej 

presne, aby bolo mozne v pripade potreby hned zasiahnut do procesu 
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vyroby. Na tieto ucely su vyhodne kontinualne merania a automaticke 
analyzatory; 

b) povaha analyzovaneho materialu, jeho chemicke a fyzikalne 
vlastnosti, mnozstvo vzorky, jej stalest, priblizne zlozenie, pocet 

a pomerne zastupenie zloziek, ktore treba .urcit, mozne rusiace zloz­
ky, vplyv matrice. Vsetky tieto uz zname predbezne informacie o ana­
lyzovanom materiali orientuju vyber metody a odber vzorky. 

Charakter rutinnej prace maju ulohy, v ktorych su uz zname pos­

tupy pre konkretny material (vzorku). V tomto pripade sa caste 
vychadza z postupov urcenych normami, ktore striktne predpisuju pos­
tup pozadovanej analyzy. 

Narocnejsou ulohou je vypracovanie novych alebo modifikovanych 

analytickych postupov a metod. K tomuto rieseniu potrebuje analytik 
primerane vedomosti o pouzite!nosti jednotlivych analytickych metod. 
Vyber optimalnej metody sa uskutocnuje na zaklade prestudovania prob­

lematiky v odbornej literature (monografie, referatove casopisy, ve­
decke clanky v odbornych casopisoch). 

v experimentalnej praci sa vzdy vychadza z overenia zvoleneho 

analytickeho postupu na standardnych vzorkach, ktore maju priblizne 

rovnake zlozenie ako analyzovany material, ale ktorych obsah stanovo­

vanej zlozky je znamy a bol ziskany ako priemer vacsieho poctu stano­

veni dohodnutymi metodami vo viacerych laboratoriach. 

Pri analyze stopovych mnozstiev latok je mala hodnota meranej 

veliciny zatazena vacsou chybou a treba zvlastne postupy. Pouzivaju 

sa porovnavacie metody instrumentalnej analyzy, ktore ciastocne eli­

minuju sustavnu chybu. Casto sa pouzivaju metody prekoncentracie, pri 

ktorych stopovu zlozku vhodnyro sposobom skoncentrujeme do maleho ob­

jemu roztoku. 

N o r m y 

Jednotne kriteria posudzovania vyzadovanej kvality surovin a vy­
robkov zabezpecuju technicke normy , dane zakonom. su to statne,odboro­

ve a podnikove normy. statne normy su zavazne pre vsetky organizacie, 

podnikove normy platia len v ramci podniku. 

Technicke normy urcuju nielen poziadavky na akost surovin, mate­

rialov, sposob dopravy, balenie 1ale aj metody skusania tychto materia­

lev (mechanicke, fyzikalne aj chemicke}. Na analyzu mnohych materia-
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lov su teda normovane analyticke postupy. Normy obsahuju okrem pred­
pisaneho postupu analyzy tiez princip a vymedzenie pouzite1nosti me­
t6dy, zoznam potrebnych chemikalii, roztokov, pripustne odchylky 
dvoch paralelnych stanoveni a pripustne odchylky priemernych vysled­
kov z dvoch roznych laborat6rii. 

Pri analytickych porovnavacich met6dach treba pouzit referencne 

materialy. Referencnyro materialom sa nazyva latka takych vlastnosti, 
ktore ju urcuju na kontrolu meracich metod alebo meradiel. 

Analyticky normal je vzorka materialu, ktora ma presne stanoveny 

obsah jednej alebo viacerych zloziek, uradne overeny atestom. Analy­

ticke normaly sa rozde1uju na jednozlozkove - vysokociste referencne 
materialy, pouzivane napr. ako standardne latky v odmernej analyze 

a zmesove referencne materialy (napr. zliatiny kovov, zmesi uh1ovodi­

kov), v ktorych je atestom zaruceny obsah vsetkych alebo len niekto­
rych zloziek. 

Pri urceni mnozstva hlavnej zlozky vo vysokocistych referencnych 

materialoch (standardoch) su mozne dva postupy: 

- priamy, v ktorom sa hlavna zlozka stanovi ve1mi presnymi met6dami, 
- nepriamy, ktory sa moze pouzit, ak sa vedia stanovit stopove zlozky. 

Ich suma sa odpocita od 100%. Zlozenie sa zvycajne vyjadruje v % 

hlavnej zlozky alebo poctom deviatok (N), (napr. 99,999% Al alebo 

5 N Al). 

1.3.2. ODBER A UPRAVA VZORKY 

Odber vzorky je prvou praktickou fazou analytickeho postupu. 

Spravny sposob odberu vzorky je predpokladom objektivnych vysledkov 

analyzy, lebo chyby v odbere uz nemozno v dalsich stupnoch analyzy 

odstranit. V porovnani s kvalitativnou analyzou su poziadavky na 

spravny odber vzorky na kvantitativnu analyzu narocnejsie. 

Na analyzy musi byt v prvom rade odobrata tzv. priemerna vzorka, 

v ktorej su zastupene vsetky komponenty v rovnakom pomere aka v celom 

povodnom analyzovanom materiali. Sposob odberu priemernej vzorky 

z jednotlivych druhov materialu (kvapaliny, roztoky, zrnity material, 

rudy) upravuju prislusne normy a predpisy alebo dohody medzi dodava­

te1om a odberate1om. 
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Veikost vzorky a sposob odberu zavisi pri vzorkovanych materia­

loch, okrern zarneru analyzy, najrna od ich skupenstva, od hornogenity 
a od pornerneho zastupenia stanovovanej zlozky v sustave. 

Odber vzorky z rnaterialov v tuhorn stave sa v podstate ziskava 
z viacerych rniest rnaterialu tak, aby odobrane rnnozstvo tvorilo podia 
rnoznosti 1-2% z celku. Tate zakladna hruba vzorka pri heterogennych 
hrubozrnitych alebo kusovych rnaterialoch, ktora rnoze niekedy predsta­
vovat aj niekoiko kilograrnov sa drvi na zrna s priernerorn 20 rnrn, ktore 

sa dobre prerniesaju a rozdelia kvartaciou. 
Kvartacia cize krizove delenie vzorky spociva v torn, ze cele 

rnnozstvo vzorky urniestnene na platni rozdelirne krizorn na styri casti 

- kvadranty a oproti sebe leziace casti odoberierne na dalsie delenie 

kvartaciou. Tento proces sa opakuje, kyrn sa nedosiahne vhodne rnnoz­

stvo vzorky (obr. 1). 

Obr. 1. 

Schema delenia tuhej vzorky 

kvartaciou 

Kvartacia a drvenie, resp. drvenie v gu1ovorn rnlyne sa opakuju az 

sa prierner ztn zrnensi na .1 mm a hrnotnost na 1-2 kg. Ziska sa tak la­

borat6rna vzorka, ktora sa plni do vzorkovnic, oznaci stitkorn (na kto­

rorn musi byt oznacenie a datum odberu), pripadne sa zapecati. 

z ve1keho rnnozstva jernnozrnneho sypkeho materia lu sa odobera 

vzorka na viacerych rniestach specialnyrni vzorkovacrni trubicoveho tva­

ru. z tohto homogenneho materialu staci odobrat hrubu vzorku v rnnozs­

tve asi 0,1%, ktora sa upravi na analyticku vzorku s hmotnostou 1-2 

kg podobnym postuporn, ako sme uz uviedli. 
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Pri kompaktnych kovovych materialoch sa ziskava zakladna vzorka 

pilovanim, hob!ovanim a najma vrtanim do roznej hibky. Mnozstvo prie­

mernej vzorky sa tiez upravuje kvartaciou. 

Analyticka vzorka tuheho materialu sa 

mechanicky dalej zjemnuje, napr. roztieranim 

Preosievanim cez sita sa pripravi homogenna 

0,06 rom. 

pred vlastnou analyzou 

v achatovych miskach. 

vzorka s priemerom zrna 

Pri manipulacii so vzorkou - roztierani, preosievani, mozu nas­

tat aj zmeny v zlozeni materialu, napr. oxidaciou, zmenou vlhkosti 

alebo kontaminaciou vzorky. 

obtazne je odoberanie vzorky nestalych latok, napr. zvlhnutych, 

hygroskopickych alebo zvetranych, ktorych zlozenie sa casovo meni. 

Jednoduchsi je odber vzorky z roztokov alebo z kvapalin. Prie­

mernu vzorku z vacsieho mnozstva ziskame najvhodnejsie pri precerpa­

vani kvapaliny odberom v urcitych casovych intervaloch. Odobrate ob­

jemy sa spoja a premiesaju. 

Na odber vzoriek plynov sa pouziva vzorkovacia pipeta. Je to 

v podstate sirsia sklenena trubica, 

sovymi uzavermi, ktora sa naplni 

cerpadla. 

na oboch koncoch vybavena zabru­

plynom pomocou vhodne upraveneho 

1.3.3. ROZPU~TANIE, ROZKLAD VZORKY 

Vacsina analytickych postupov sa realizuje v roztokoch. Pre kva­

litativnu aj kvantitativnu analyzu je preto vyhodne, ak je vzorka 

rozpustna vo vode. Ak sa latky vo vade nerozpustaju, pristupuje sa 

k rozkladu vzorky mokrou cestou (zvacsa roztokmi kyselin), alebo 

suchou cestou tavenim. Uvedenym rozkladom sa vzorky chemicky menia na 

zluceniny rozpustne vo vode alebo v kyselinach. 

R o z k 1 a d mokrou c e s t o u 

Na rozklad mokrou cestou sa najcastejsie pouzivaju zriedene ky­

seliny HCl, HN03 , H2so4 , HCl04 , zmesi kyselin, aj roztok alkalickeho 

hydroxidu. Rozklad sa uskutocnuje vo vyssich kadickach prikrytych ho-
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dinovtm skielkorn. Najprv sa v chlade necha prebehnut pociatocna reak­
cia a potorn sa dokonci rozklad zahrievanirn. Ttmito latkarni vnasarne do 
analyzovanej vzorky dalsiu zlozku, ktora rnoze byt aj rusivou zlozkou. 
Rozpustadlo preto pridavarne len v najnutnejsorn prebytku, lebo ho rnu­
sirne potorn zvacsa odstranovat. 

Kyselina chlorovodikova sa najcastejsie pouziva na rozklad vzo­
riek, ktore nevyzaduju oxidovadlo. Vyhodou je, ze nadbytok kyseliny 
sa da 1ahko odparit a vzniknute chloridy su vacsinou dobre rozpustne 

vo vode. HCl rozpusta kovy so zapornyrn redoxpotencialorn, soli slabych 

kyselin, niektore silikaty. 
Kyselina dusicna, najrna koncentrovana, rna silne oxidacne ucinky, 

co sa vyuziva pri rozpustani kovov, s vynimkou platinovych kovov 

a Au. Pri rozpustani As, Sb a Sn vznika roztok H3Aso4 , resp. biela 

zrazenina kyseliny antirnonicnej alebo cinicitej (Sno2 .x H20). 
Kyselina sirova - zriedena sa sprava podobne ako HCl, koncentro­

vana H2so4 rna aj oxidacne vlastnosti. 

Kyselina fluorovodikova za pritomnosti kyselin (H2so4 , HN03 ) 

rozklada vsetky silikaty za uvo!nenia plynneho SiF4·• Rozklad s HF sa 
robi v platinovych alebo polyetylenovych nadobach. 

Kyselina chlorista - zriedena rna len slabe oxidacne ucinky. vy­
hodou je, ze vacsina kovovych chloristanov je dobre rozpustna vo va­

de. Koncentrovana kyselina (asi 72%) je vsak pri zvysenej teplote 

siln¥m oxidovadlorn. (Praca s koncentrovanou HClo4 vyzaduje ve!ku opa­
trnost, lebo pri nespravnorn zaobchadzani rnoze dojst k prudkej expl6-

zii!). 
Lucavka kra!ovska rna silny oxidacny ucinok. Rozpusta kovy plati­

novej skupiny a ich zliatiny, vznikaju chloridy. Ucinnou sucastou lu­
cavky (obsahuje 3 diely konc. HCl a 1 diel konc. HN03 ) je chl6r, pri­

padne NOCl (nitrozylchlorid): 

3 HCl + HN03 = 

Casto sa z reakcnej zrnesi rnusi odstranovat prebytocna kyselina. 

Ak ide o prchavu kyselinu, odparuje sa na vodnorn kupeli (v digest6-

riu). Pri odstranovani rnenej prchavych kyselin (H2so4 , HCl04 ) sa rnusi 
odparovat pri vyssich teplotach (opatrnost pri HClo4!). 
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R o z k 1 a d s u c h 0 u c e s t o u 

K rozkladu suchou cestou - tavenim s tuhymi latkami pristupujeme 

najma v pripadoch, ak vzorku nemozno rozlozit kyselinami. Reakcie 

v taveninach pri vysokych teplotach prebiehaju ako heterogenne acido­

bazicke alebo redoxne reakcie. 

Podia chemickej povahy tavidla rozoznavame kysle tavenie (umoz­

nuje uviest do roztoku latky zasaditeho charakteru) a alkalicke tave­

nie {pre vzorky kysleho charakteru). Alkalicke tavenie moze byt este 

oxidacne alebo redukcne. 

Kysle tavenie uskutocnujeme najcastejsie s K2s 2o 7 alebo KHso4 , 

ktory pri taveni najprv prechadza na dvojsiran. Vlastnou ucinnou 

zlozkou pri tomto taveni, ktore sa pouziva hlavne na rozpustanie ba­

zickych a amfoternych oxidov, je uvoineny oxid sirovy a vyslednym 

produktom je rozpustny siran, napr.: 

2 KHS0 4 
Al 2o3 + 3 K2s 2o7 = 

K 2s 2o7 + H2o 
Al 2 (S04 ) 3 + 3 K2so4 

Prakticky robime toto tavenie vseobecne tak, ze v tegliku najprv 

roztavime pri nizsej teplote KHS04 - cim prejde na K2s 2o7 a po ochla­

deni nasypeme na stuhnute tavidlo jemne rozotretu vzorku. Potom poz­

voina zohrejeme zmes do roztavenia, tavime do vycirenia, ochladime 

a vyluhujeme taveninu vodou. 

Pouzivame aj alkalicke tavenie, a to predovsetkjm: 

a) uhlicitanove tavenie (karbonatove), pri ktorom je tavidlom 

Na 2co3 alebo zmes Na 2co3 + K2co3 a pouiiva s~ najma na rozklad neroz­

pustnych siranov (Ca, Sr, Ba, Pb), halogenidov (Ag, Pb), kyslych 

a amfoternych oxidov; resp. silikatov. Napr. pri nerozpustnych sira­

noch tjmto tavenim dochadza ku konverzii na nerozpustne uhlicitany 

ktore sa iahko uvedu do roztoku posobenim kyseliny chlorovodikovej. 

Nerozpustne kremicitany prechadzaju tavenim na rozpustne alkalicke 

kremicitany. 
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b) hydroxidove tavenie ucinnejsie ako uhlicitanove tavenie. 
Tavidlom je NaOH alebo KOH a prebieha pri teplotach 500 - 600 °c: 

c) siroalkalicke tavenie - tavidlom je zmes Na 2co3 + S v takom 
pomere, aby mohol vzniknut alkalicky polysulfid ako vlastna ucinna 
zlozka tavenia, napr. 

Toto tavenie pouz1vame· hlavne pri 

a As schopnych poskytnut tavenim 

tiokomplexy, napr. 

= 

d) alkalickooxidacne tavenie 

nerozpustnych zluceninach Sn, Sb 

s alkalickym polysulfidom rozpustne 

tavidlom je zvycajne zmes 

Na2co3 + KN0 3 , zmes Na 2co3 + KClo4 , pripadne zmes NaOH + Na 2o2: tento 

sposob tavenia je vyhodny hlavne vtedy, ak treba previest niektory 

prvok oxidaciou na vyssie oxidacne cislo a oddelit ho pomocou tavenia 

od ostatnych pritomnych prvkov, napr. nerozpustne sulfidy sa oxiduju 
na rozpustne sirany 

300-400 °c 

Namiesto tavenia je v niektorych pripadoch vyhodnejsia tzv. sin­

tracia (spekanie) s vhodnYffii tuhymi taviacimi latkami, pri ktorej sa 
vzorka rozklada mensim mnozstvom tavidla pri teplote, ktora je pod 

jeho teplotou topenia. Prebehne konverzia a zmes mozno rozlozit kyse­

linou. 

M i n e r a 1 i z a c i a 

Pri urcovani prvkov, z ktorych sa organicka latka sklada (orga­

nicka elementarna analyza) alebo pri urcovani anorganickych zloziek 

za pritomnosti organickych latok, resp. ak ide o analyzu organokovo­

vych materialov, treba organicku zlozku rozlozit. Tento pochod sa na­

zyva mineralizacia. Na rozklad organickych latok sa pouziva: tavenie 

(oxidacne alebo redukcne), mineralizacia koncentrovanymi kyselinami, 
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spaiovanie a pyrolyza. Sposob mineralizacie zavisi od typu organickej 
vzorky (biologicky, rastlinny material). 

a) Spalenie organickej latky v tegliku. Obycajne sa pridava este 

male mnozstvo kyseliny dusicnej a zbytok po mineralizacii sa mierne 

vyziha. Postup s pouzitim HN03 sa opakuje, az sa tmavy roztok nevy­

jasni. 
b) Zihanie s Na 2co3 resp. zmesou Na 2co3 a KN03 • Tavenina sa po­

tom rozpusti v zriedenej HCl. Postup je vhodny najma pre vzorky rast­

linneho povodu. 
c) Mineralizacia mokrou cestou zahrievanim s kyselinami. Robi sa 

v mineralizacnych bankach (maju uzsie a dlhsie hrdlo). Pouziva sa 

zmes konc. H2so4 a HN03 . Latka sa necha reagovat s H2so4 , potom sa po 

ciastkach pridava konc. HN03 • 

Iny postup je mineralizacia zmesou konc. kyselin H2so4 , HN03 
a Hclo4 . Pouziva sa najma pre vzorky biologickeho povodu. Postupuje 

sa tak, ze sa vzorka rozklada najprv zmesou H2so4 + HN03 , az do roz­

lozenia HN03 a vyprchania prebytocnej vody. Potom sa opakovane po 
kvapkach pridava konc. HClo4 a HN03 a zakazdjm sa necha zreagovat. 
Treba dat pozor, aby nedoslo k expl6zii HC104 ! 

d) Vseobecne pouziteiny pre organokovove zluceniny je rozklad 

podia Caria - djmivou HN03 v zatavenej sklenenej trubici za zvysenej 

teploty. 

1.4. C H E M I K A L I E, 
LABORAT6RNE 

R 0 Z T 0 K Y, 
NAOOBY 

c h e • i k a 1 i e 

Vysledky analyzy zavisia aj od cistoty pouzitych che~ikalii. 

znecisteniny mozu ovplyvnit analyzu, napr. v dosledku vediajsich ne­

ziaducich reakcii. 

Kvalita vyrabanych chemikalii je uvedena na stitku obalu a oby­

cajne bjva vyznaceny aj maximalne pripustny obsah cudzich primesi. 

Sposob oznacenia urcuje platna norma. Podia poradia klesajucej cisto­

ty maju chemikalie oznacenie a skratku: 
chemicky cisty, ch.c. 

pre analyzu, p.a. 
(purissimum speciale) 
(pro analysis) 



cisty, c. 
cisteny 
technicky, tech. 
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(purum) - obsah minim. 99% 
(depuratum) 
(technicum) - obsah minim. 90% 

Niektore chemikalie vyhovuju specialnym poziadavkam na cistotu, 
su oznacene napr. bez arzenu, spektralne ciste a pod. Chemikalie 

oznacene skratkou liekopisu (napr. CsL 4) maju pripustne obsahy ne­
cistot specifikovane podta uvedeneho liekopisu. 

v chemickej analyze sa maju pouzivat chemikalie dostatocnej cis­
toty, t.j. chemicky ciste alebo p.a. Preparaty nizsej cistoty sa mu­
sia este cistit. Zvlast narocne poziadavky na cistotu su pri urcovani 
stopovych latok. Treba vsak vychadzat z ucelu analyzy a pouzit chemi­

kalie len nevyhnutnej cistoty, lebo ceny specialnych vysokocistych 
preparatov su viacnasobne vyssie. 

R o z t o k y 

Na pripravu vsetkych roztokov sa pouziva len destilovana voda. 

v narocnejsich pracach sa vyzaduje deionizovana voda, alebo dvakrat 
destilovana (redestilovana), resp. destilovana napr. z roztoku NaOH. 

Sposob pripravy roztoku zalezi na vlastnostiach rozpustanej lat­
ky a na vyzadovanej presnosti jeho vysledneho zlozenia. Latky musia 

byt rozpustene bez zvysku. Pripadne mechanicke necistoty mozu byt od­

stranene naslednou filtraciou. Vsetky pripravene roztoky maju byt na­

lezite oznacene (navazok latky alebo koncentracia, datum pripravy). 
Hrubsie latky sa pred vazenim a rozpustanim rozdrobuju v roztie­

racich miskach zo skla, porcelanu alebo achatu (material nesmie byt 

tvrdsi ako material misky). 
Nesmieme zabudnut, ze pri praci treba postupovat tak, aby sme 

nevniesli chemicke znecistenie do chemikalii, roztokov, pouzitych na­

dob a pod. Pri odoberani tuhych chemikalii treba prachovnicu zatvorit 

hnea po odobrati latky, aby sme nezamenili uzavery. z povodnej 

prachovnice je najvhodnejsie opatrne odsypat priblizne potrebne mnoz­

stvo chemikalie do cistej nadoby. Pozor na lyzicky, tycinky, ktore 

musia byt umyte a suche. Podobne principy platia aj pre odobranie 

kvapalnych chemikalii. Pri vylievani kvapaliny treba drzat ftasu 

stitkom v dlani. Stekaniu kvapiek po stene nadoby mozeme zabranit 
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tak, ze kvapalinu nechame vylievat po tycinke, prilozenej na hrdlo 

f!ase. 

M a t e r i a 1 n a d 0 b 

Sklo a porcelan 

Od laborat6rneho skla pre analyticke ucely sa vyzaduje najma 

odolnost voci chemickemu posobeniu chemikalii a roztokov, aby sa zi­

adne suciastky z materialu skla vyluhovanim nedostali do roztoku. 

ehemicky odolne sklo je napr. sklo znacky Sial, simax, Pyrex a dalsi­

e. Aj chemicky odolne sklo je vsak atakovane, a to najmenej kyslymi 

roztokmi, najviac posobia na silikatovy skelet roztoky alkalicke. Ti­

eto sa preto nemaju dlhsi cas prechovavat v sklenenych nadobach. 

Kremenne sklo (viacnasobne drahsie) sa pouziva vo zvlastnych 

pripadoch, ak sa vyzaduje vefka odolnost na zmeny teploty (maknutie 

okolo 15DD De) a minimalna kontaminacia. Pri vyssich teplotach ho 

vsak tiez narusuju alkalie a oxidy kovov. 

Porcelan rna lepsiu chemicku odolnost ako sklo, nie je atakovany 

kyselinami s vynimkou HF, a je omnoho odolnejsi aj k alkalickjm roz­

tokom. Porcelan sa moze pouzit az do teploty 14DD De, glazurovany do 

11DD De. Porcelan sa musi pomaly zahrievat aj chladit (odparovat 

v porcelanovych miskach na azbestovej sietke). 

Kovy 
Pouzivaju sa najma tegliky a misky z platiny, resp. jej zliatin, 

ktore maju vacsiu mechanicku pevnost. Pri praci aj cisteni treba dat 

pozor, aby sme nevhodnjm pouzitim platinove nadoby neznehodnotili. 

v platinovych teglikoch sa nesmu zihat a tavit zluceniny fahko redu­

kovate!nych kovov (napr. eu, Pb, Hg, Ag, Zn), ktore tvoria s Pt zlia­

tiny, alebo ktore povrch teglika znacne koroduju - alkalicke hydroxi­

dy, peroxidy, dusicnany, dusitany, kyanidy, sulfidy, fosfidy, fosfo­

recnany, e1 2 . v Pt-nadobach sa nemozu odparovat roztoky s Hel za pri­

tomnosti HN03 a inych oxidacnych latok (rozpustanie Pt). Pri vyssich 

teplotach uhlik dava karbid platiny, preto spafovanie papieroveho 

filtra v tegliku robime opatrne, pri nizsich teplotach. Pri zihani na 

plynovom kahane nema Pt-nadoba dosahovat vnutorny kuzet plamena a ne­

ma sa zahrievat vo svietivom plameni. Zihaci triangel rna mat 

Pt-hroty, podobne aj teglikove klieste. 
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z inych kovov sa pouzivaju na tavenie s alkalickymi hydroxidmi 

tegliky zo striebra, zlata, ktore vsak maju nizku teplotu topenia. 
Pre alkalicke oxidacne tavenie su vhodne tegliky z oxidu zirkonicite­

ho, alebo aj niklove a zelezne tegliky, ktore vsak ciastocne kontami­
nuju taveniny tymito i6nmi. 

Plasticke materialy 

Najviac sa pouziva polyetylen {PE) a polytetrafluoretylen (TEF-

LON). 

TEFLON mozno pouzit az do 220 °c. Nadoby sa nesmu zahrievat pria­
mym plamenom, ale len na vodnom kupeli, alebo kovovom bloku. Odola­
va skoro vsetkym chemickym latkam, aj organickym rozpustadlam, nepa­
trne ho atakuju len silne oxidanty pri vyssich teplotach. Nevyhodou 

je priepustnost pre plyny a nizka tepelna vodivost. Pouzivaju sa tef-

16nove reagencne f1ase, kadicky, tegliky a ine. 

Polyetylen znasa teplotu do + 70 °c. Obsahuje malo kovovych ne­

cistot z vyroby. Ma dobru odolnost oproti vodnym roztokom chemikalii 

aj alkalii. Posobenim koncentrovanych kyselin (okrem HCl) vsak koro­

duje. Ucinkom chl6rovanych uhiovodikov makne. Nevyhodou je dost znac­

na adsorpcia plynnych produktov (NH 3 , so2 , organicke latky), ktore 
potom difunduju do roztoku. Prete sa v nadobach z PE neodporuca strie­

dat chemicky rozdielne roztoky. 

C i s t e n i e s k 1 a 

Na analyzy musi byt laborat6rne sklo aj ostatne pomocky dokonale 

ciste. Treba ho zbavit aj stop mastnoty, co je dolezite najma pri od­

mernom skle. Mastnotou znecisteny povrch skla je nezmacavy, v odmer­

nych nadobach na nom zostavaju kvapky roztoku, hladina roztoku vytva­
ra nepravidelny meniskus, coho dosledkom su nezanedbateine chyby 

v merani objemu. 
Na cistenie laborat6rneho skla sa pouziva najcastejsie tzv. 

"chr6msirova zmes" alebo saponatove cistiace prostriedky. 

Chr6msirova zmes sa pripravuje aka zmes nasyteneho vodneho roz­

toku K2cr2o7 a konc. H2so4 v pomere 1:1, alebo aka 3-5% K2cr2o7 
v technickej kane. H2so4 . Ma veimi silne oxidacne schopnosti, a preto 

dobre rozpusta aj organicke latky vratane mastnoty. Vzhiadom na silne 

leptavj ucinok musime s nou pracovat opatrne a pouzivat gumene ruka-
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vice a ochranny stit l Chr6msirova zmes sa necha posobit asi 15 rni­

nut. Potom sklo dokladne preplachneme vodovodnou vodou a nakoniec 

najmenej dvakrat malyro mnozstvom destilovanej vody. Sklo nechame vy­

susit. Odmerne sklo sa nema susit pri zvysenej teplote. 

Saponaty su tiez znacne ucinne, hlavne na odmastnovanie a pritom 

zdravotne bezpecnejsie ako chr6msirova zmes. Zaverecne premyvanie vo­

dou vsak musi byt este dokladnejsie, lebo saponaty dobre ulpievaju na 

povrchu skla. 

Polyetylenove nadoby sa cistia kane. HCl a alkalickyro roztokorn 

chelatonu 3. 

Tefl6nove nadoby sa cistia s HNo3 , alebo horucou lucavkou a to 

aj este nepouzite nadoby. 

Porcelanove a kremenne tegliky sa cistia vyvarenim v kyselinach 

(HCl, HN03 ). 

Platinove nadoby a tegliky sa cistia vyluhovanim s kyselinou 

chlorovodikovou. Nesmie sa pouzit zmes HN03 a HCl! Ak cistenie s roz­

tokom HCl nie je ucinne, tegliky sa cistia tavenim s Na 2co3 , prip. 

KHS04 . Zvysok po taveni sa odstrani vodou alebo zriedenou kyselinou. 

1. 5. V Y J A 0 R 0 V A N I E K V A N T I T A T t V N E H 0 

Z L 0 ~ E N I A C H E M I C K t C H S U S T A V 

Kvalitativnou analyzou ziskavame informacie o pocte a druhu zlo­

ziek, ktore tvoria analyzovanu vzorku. Obsah zlozky mozeme vyjadrit 

hodnotou fyzikalnej veliciny, a to latkoveho mnozstva (mnozstva lat­

ky), hmotnosti, alebo objemu. V sulade s normami sustavy SI pouzivame 

na vyjadrenie zlozenia sustav zakladne alebo nasobne jednotky veli­

cin. 

Velicina Symbol Zakladna Skratka 
veliciny jednotka jednotky 

Latkove mnozstvo n mol mol 
Hmotnost m kilogram k~ 
Objem v kubicky meter m 
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Jeden mol je mnozstvo latky, ktore obsahuje tolko elementarnych 
jedincov, kolko at6mov obsahuje 0,012 kg nuklidu 12c. Elementarne je­

dince musia byt definovane a mozu to byt at6my, molekuly, i6ny, radi­

kaly, elektr6ny alebo ine castice alebo specifikovane skupiny castic. 

Pocet elementarnych jedincov v jednom mole vyjadruje Avogadrova kon­
stanta NA = 6,02205 . 1023 mol-1 . 

Pretoze zakladne jednotky na vyjadrenie hmotnosti - kg a ob­
jem - m3 su pomerne velke, v analytickej praxi sa pouzivaju mensie, 
nasobne jednotky. 

Jednotky hmotnosti: gram g, miligram mg, mikrogram ~g i mensie, 
pricom 1 g = 10-3 kg, 1 mg = 10-3 g = 10-6 kg, atd. 

Jednotky objemu: kubicky decimeter dm3 , kubicky centimeter cm3 
i mensie, pricom 1 dm3 =lo- 3 m3 , 1 cm3 =10- 3 dm3 =lo-6 m3 , atd. 

Trvale je povolene pouzivanie nazvu liter - skratka 1 pre jed­

notku objemu, 1 1=1 dm3 • Povolene je uzivat aj nasobky nazvu liter 

ako mililiter (ml), mikroliter (~1) atd. (Pre liter sa pouziva tiez 

skratka L). 

Relativna at6mova, resp. molekulova hmotnost - znacka ~, resp. 
~ je pomer priemernej hmotnosti at6mu, resp. molekuly k jednej dva­

nastine hmotnosti at6mu nuklidu 12c. 
Molova hmotnost - symbol M je podiel hmotnosti latky (m) a latko­

veho mnozstva (n), je to teda hmotnost jedneho molu latky- pre lat­

ku B: 

M(B) 
m(B) 

n(B) 

zakladna jednotka je kgjmol. v analytickej chemii sa obvykle 

pouziva jednotka gjmol. 

Obsahy jednotlivych zloziek 
pomocou podielovych bezrozmernych 

roztokoch, hodnotou koncentracie. 

chemickej sustavy mozeme vyjadrit 

zlomkov, alebo predovsetkYm pri 

Roztok je homogenna sustava najmenej dvoch zloziek. Rozpustad­

lo je spravidla ta zlozka, ktora je voci ostatnYm v nadbytku. Roztoky 

mozu mat skupenstvo plynne, kvapalne aj tuhe. 

v analytickej chemii sa pripravuju a pouzivaju roztoky kvapalne 

v takom zlozeni, aby ich pouzitie vyhovovalo praktickYm potrebam ana­

lyzy. Najpouzivanejsie rozpustadlo je voda. 
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Latkov¥ zlomok - moloyt zlomok symbol x vyjadruje zlozenie 

zmesi pomerom latkoveho mnozstva jednej zlozky k celkovemu latkovemu 

mnozstvu vsetkych zloziek - pre latku B: 

n(B) 
x(B) X 5 1 

sucet molovych zlomkov sustavy L xi = 1 

Hmotnostny zlomok - symbol w vyjadruje zlozenie zmesi pomerom 

hmotnosti jednej zlozky k hmotnosti celej sustavy, t.j. suctu hmot­

nosti vsetkych zloziek sustavy - pre latku B: 

m{B) 
w(B) = w 5 1 

sucet hmotnostnych zlomkov vsetkych zloziek sustavy L wi = 1. 

Objemoyt zlomok - symbol ~ vyjadruje zlozenie kvapalnej sustavy 

- roztoku viacerych kvapalin ako pomer objemu jednej kvapalnej zlozky 

k objemu celej sustavy, t.j. suctu objemov vsetkych zloziek sustavy 

- pre latku B: 

V(B) 
~ (B) 

Pouziva sa na vyjadrenie zlozenia roztokov, kde pri zmiesani kvapalin 

nenastava objemova zmena a V = L Vi. Sucet objemovych zlomkov vset­

kych zloziek roztoku Lfi = 1. 

V analytickej praxi sa ve1mi casta pouziva vyjadrenie podielu 

zlozky hodnotou percenta, tzv. percentovy obsah. Je to pocet dielov 

zlozky v sto dieloch sustavy (per cent). Ako percenta sa vyjadruju 

podiely latkove, hmotnostne aj objemove, pricom plati : 

n(B) 
x(B) = 100 . % (zvykne sa oznacovat ako mol%); 

L ni 

m(B) V(B) 
w(B) = 100. % 'f (B) = 100 . % 

L mi L vi 

znacka % znamena vo vsetkych pripadoch 1/100. 
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Ve!mi male obsahy latok vo vzorkach je zvykom udavat v hodnotach 
ppm (parts per milion), co je pocet dielov zlozky v mili6ne dielov 
sustavy - 1/106 (napr. 1 ~g zlozky v 1 g vzorky alebo 1 mg zlozky 
v 1 kg vzorky). 

Poznamka: v literature sa vyskytuje oznacovanie hmotnostnych alebo 
objemovych zlomkov (alebo percent) symbolmi mjm; % mjm, resp. V/V; 
% v;v. 

Koncentracia latkoveho mnotstva - latkova koncentracia - symbol 
c je vyjadrena ako podiel latkoveho mnozstva jednoznacne definovanej 

latky a objemu sustavy. Najcastejsie ide o roztok. Pre latku B: 

n(B) 
c(B) = 

v 

symbolom c(B) sa oznacuje celkova, tzv. analyticka koncentracia latky 

B, symbolom v hranatych zatvorkach [B) sa oznacuje rovnovazna koncen­

tracia latkoveho mnozstva 

n(B) 
[B) = 

v 

Zakladna jednotka je moljm3 , v analytickej chemii sa pouziva jednotka 

mol/1, pre zriedene roztoky mmol/1 atd. 

Hmotnostna koncentracia - symbol q je vyjadrena ako podie1 hmot­

nosti 1atky a objemu sustavy, najcastejsie roztoku. Pre 1atku B: 

m(B) 
q (B) = 

v 

Zakladna jednotka je kgjm3 , v analytickej chemii sa pouziva oznacenie 

g/1 = kgjm3 . Pre zriedenejsie roztoky sa pouzivaju jednotky mg/1 pri­

padne ~g/1 atd. Sucet hmotnostnych koncentracii vsetkych zloziek roz­

toku sa rovna hustote roztoku 

m· l. 

v 
= L ~i 

Poznamka: hustoty roztokov sa zvyknu uvadzat s rozmerom [g/m1]. 
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Objemova koncentracia symbol a je podiel objemu latky a ob-

jemu celej sustavy. Pre latku B: 

V(B) 
a(B) = 

v 

Zakladna jednotka je m3;m3 . Pouziva sa na vyjadrenie zlozenia takych 

roztokov, kde po zmiesani roztokov nastane objemova zmena. Ak pri 

zmiesani vsetkych zloziek sustavy celkovy objem je suctom ciatkovych 

objemov, potom je objemova koncentracia a totozna s objemovym zlom­

kom cp. 
Obsah zlozky v chemickej sustave mozno tiez vyjadrit ako latkovy 

obsah, ktory je dany podielom latkoveho mnozstva a hmotnosti sustavy 

n(B)/m. 

Standardne roztoky v analytickej chemii sa pripravuJu tak, aby 

ich zlozenie vyjadrovala latkova koncentracia. Objem roztoku je pot­

rebne odmeriavat pri definovanej teplote v ciachovanej nadobe. 

Zlozenie pomocnych roztokov vyjadrujeme pomocou hmotnostnych 

alebo objemovych zlomkov. Najpouzivanejsie je vyjadrenie pomocou 

hmotnostnych alebo objemovych percent. Ak nie je nic ine uvedene, 

znacka % znamena hmotnostne percento. 
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2.1. V S E 0 B E C N A ~ A S t 

Anorganicke latky maju vacsinou charakter i6nov, alebo sa na ne 

pred analyzou vhodnym postupom upravia. Analyza je takto zalozena na 

chemickych reakciach kati6nov a ani6nov v roztoku, pri ktorych vzni­

kaju napadne zmeny analytickych vlastnosti. Analytik musi tieto zmeny 

spravne zhodnotit, aby vyvodil pokia1 rnozno jednoznacny zaver. 

starsie postupy analyzy sa zakladali na postupnorn zrazani rozny­
rni skumadlami. Po oddeleni zrazeniny sa filtrat zrazal dalsim skurnad­
lom. Takto sa delili i6ny na analyticke triedy. Najprepracovanejsi 

bol sulfanovy (sirovodikovy) system, zalozeny na rozdielnej rozpust­

nosti chloridov, sulfidov v kyslom a zasaditom prostredi, uhlicita­

nov. Vsetky postupy delenia zrazanirn su vsak ovplyvnene vseobecnYmi 

zakonitostami pri zrazani, ako je znecistenie zrazenin adsorpciou 

a koprecipitaciou i6nov z roztoku. 

s rozvojom chemie sa menili aj pracovne rnet6dy kvalitativnej 

analyzy. z povodneho systemu delenia sa preslo na system priamych 

dokazov, pricom sa postupuje individualne pod1a charakteru vzorky. 

Tento vo!ny postup vsak vyzaduje aj dobre vedornosti o chemizme reak­

cii, vlastnostiach i6nov, skurnadiel, aj o prislusnych chemickych rov­

novahach. 

Analyticke vlastnosti i6nov su vyrazom ich elektr6novej struktu­

ry, naboja i6nu a polomeru, elektrostatickych a kovalentnych vazbo­

vych vlastnosti. Aj ked je rozdelenie i6nov podta ich analytickych 

vlastnosti cisto empiricke, podobnost analytickych reakcii s postave­

nim prvku v periodickej sustave je predovsetkym v pripadoch, ak i6ny 

maju stale mocenstvo a analogicku elektr6novu stavbu, napr. v skupi­
nach Li+, Na+, K+ alebo ca2+, sr2+, Ba2+. Na druhej strane i6ny prv­

kov, ktore maju rovnako zakoncenu vonkajsiu elektr6novu sferu, hoci 

nepatria do rovnakej skupiny, maju podobnu reaktivitu, napr. i6ny 
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s 18 elektr6novou alebo 18 + 2 elektr6novou vonkajsou sferou poskytu­

ju sulfidy, nerozpustne v kyslom prostredi. 

2.1.1. D0KAZUSCHOPNOS1 A SELEKTfVNOS1 ANALYTICKEJ REAKCIE 

v kvalitativnej chemickej analyze sa vyuzivaju reakcie, ktore su 

sprevadzane zmenou fyzikalnych vlastnosti sustavy, ktore mozeme pozo­

rovat subjektivne, pomocou zmyslovych organov. Reakcia nastane po 

pridani latky, ktoru oznacujeme ako analyticke sk~madlo (reagens). 

Analyticke reakcie sa aalej posudzuju z h!adiska citlivosti a selek­

tivity. 

Dokazuschopnost analytickej reakcie 

Analyticka reakcia musi byt dostatocne citliva. Pre reakcie 

v kvalitativnej analyze je zavedeny pojem hranica dokazatetnosti 

(dokazuschopnost). Hranica postrehu je definovana ako najmensie mnoz­

stvo latky v mikrogramoch (10-6 g), ktore este dava pozitivnu reakciu 

so skumadlom . Hranicne zriedenie, (oznacenie D), vyjadruje maximalne 

zriedenie latky, pri ktorom sa este latka da dokazat. Udava sa ako 

reciprocna hodnota objemu rozpustadla v ml, v ktorom sa dokaze 1 g 

analyzovanej zlozky. 

Hodnota hranicneho zriedenia musi byt doplnena este udajom obje­

mu vzorky, pretoze pri rovnakom hranicnom zriedeni mozno pozorovat 

napr. vznik zakalu vo vacsom objeme, ktory ale nie je postrehnutetny 

napr. v jednej kvapke. 

Prete boli medzinarodne podta IUPAC (Int. Union Pure and Apl. 

Chern.) dohodnute konstantne objemy, v ktorych sa maju analyticke re­

akcie uskutocnovat: 

- pre reakcie v skumavkach objem 5,0 ml 

- pre reakcie v mikroskumavkach 0,1 ml 

- pre kvapkovacie reakcie 0,03 ml 

- pre reakcie pod mikroskopom 0,01 ml 

Pre prehtadnost bolo zavedene vyjadrenie D ako zaporny dekadicky 

logaritmus pD (pD =-log D). 

Napr. pre reakciu oznacenu pD = 4,0 
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o = 1:10 ooo, t.j. 1 gram latky mozno dokazat v 1.104 ml rozpus­
tadla. Pri vykonani reakcie v objeme 5,0 ml dokazeme 

5 : 10 ooo = 5.lo-4 g latky 
a hranica postrehu je 5.lo-4 .1o+6 = 5.lo+2~g. 

Vyuzite1ne su analyticke reakcie od pD = 3 do pD = s. Najcastej­
sie pouzivane reakcie maju pD 5 az 6. Pritomnost cudzich i6nov moze 
znizovat dokazuschopnost reakcie. 

Selektivita analytickych reakcii 

Pod1a stupna selektivity rozoznavame reakcie skupinove, selek­
tivne a specificke. Skupinove skumadla reaguju s vacsim poctom i6nov. 

Skupinove reakcie obycajne nemozeme pouzit k dokazom a davaju len 

moznost vymedzenia pritomnosti alebo nepritomnosti celej skupiny i6-
nov. Okrem toho sluzia aj na odde1ovanie i6nov. 

Specificke reakcie umoznuju jednoznacny dokaz i6nu ved1a i6nov 

inych. Specifickych reakcii je vsak ve1mi malo, vacsina reakcii na 

dokaz i6nov su reakcie selektivne, ktore za urcitych predpisanych 

podmienok reaguju len s jedn¥m alebo s obmedzen¥m poctom i6nov. Pri 

analyze sa snazime h1adanu zlozku previest do takej zmesi, v ktorej 

pouzite selektivne skumadlo nereaguje s ostatn¥mi i6nmi alebo volime 

kombinaciu selektivnych reakcii. 

Mnohe, znacne selektivne az specificke reakcie davaju organicke 

skumadla, ktore najcastejsie reaguju s i6nmi za tvorby rozpustnych 
alebo nerozpustnych komplexnych soli, ktore sa casto vyznacuju cha­

rakteristick¥m sfarbenim. Tieto skumadla obsahuju donorove at6my vo 

funkcnych skupinach napr. -COOH; -OH, >C=O, -NH2 , =N-OH, -N=O, -SH 

a aalsie. Vyhodne zoskupenie funkcnych skupin rozhodujuce pre urcity 

ion sa oznacuje ako funkcne analyticka skupina. 

Rusenie reakcii a maskovanie i6nov. Na citlivost reakcie rna ne­
gativny vplyv aj pritomnost cudzich latok. Tento jav sa nazyva ruse­
nie analytickej reakcie. Rusiace i6ny odstranujeme z roztoku pred­

chadzajucou separaciou, napr. vyzrazanim alebo ich pred dokazom "mas­

kujeme" pridanim latok, ktore viazu rusive zlozky najcastejsie tvor­

bou stabilnych komplexov, cim podstatne klesne aktivita vo1neho rusia­

ceho i6nu v roztoku. Ako maskovacie latky sa pouzivaju napr.: chela­

ton 3, vinany, citrany, CN-, F-. 
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2.1.2. PRACOVNA TECHNIKA 

Pre kvalitativnu analyzu su potrebne nasledovne zakladne labora­
t6rne pomocky: kvapkovacia doska (obr. 2), stojan s pipetkami (obr. 
3), stojan so skumavkami, drziak na zahrievanie skumaviek, analyticky 
rychlofiltracny lievik s uzkou dlhou stopkou, hodinove skielko, skle­

nena tycinka, porcelanova odparovacia miska, porcelanovy teglik, ka­
han, trojnozka, azbestova sietka, filtracny kruh so stojanom, labora­

t6rna striekacka s destilovanou vodou. 

Obr. 2. 

Kvapkovacia doska 

Obr. 3. 

Stojan na pipetky 

Potrebne chemicke reagencie su ulozene v sade sklenenych alebo 

polyetylenovych f!asiek (obr. 4) vybavene zatkou s kvapkadlom. F!asky 

su ocislovane. Treba davat pozor, aby nedoslo k znecisteniu alebo za­

mene zatok, co by viedlo k znehodnoteniu reagencneho roztoku. Prete 

zatku s kvapkadlom .. :nekladieme na pracovny st61, ale hnea po pridani 

reagencie ju vratime do f!asky a uzavretu ftasku hned ulozime na svo­

je miesto. Pri pridavani reagencneho roztoku drzime kvapkadlo prave 

nad ustim skumavky a nechame ho do nej votne odkvapnut. Kvapkadlo sa 
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nesmie dotykat vnutornych stien skumavky, na ktorych mozu pri1nut 
zvysky predtym pridanych latok. Sada malych pipetiek sluzi na prida­
vanie malych objemov vzoriek, pripadne skumadiel. Dbame, aby s~e amy­
lorn nezamenili ciste pipetky s pouzit¥mi. Pouzite pipetky nekladieme 

na pracovny stol, ale ich hned preplachneme s destilovanou vodou ale­
bo odlozime do kadicky s H2o a potom umyjeme naraz. Pipetky zo sady 
nikdy nedavame do f1asiek s reagenciami. Opatrne (aby roztok nestekal 

po vonkajsej stene f1asky) odlejeme trochu do malej skumavky, z kto­
rej potom pipetkou naberieme. Zostatok odliateho roztoku uz nevratime 

naspat do povodnej f1asky. Je lepsie stratit malo reagencie, ako ris­
kovat kontaminaciu celeho roztoku. Podobne priamo nenaberame pevnu 

chemikaliu z reagencnej f1asky pracovnou spacht1ou, ale odsypeme 

trosku na hodinove skielko, z ktoreho naberieme. Ani pevne chemikalie 

nesypeme naspat do povodnej f1asky. Zasadou preto musi byt odoberat 

len male mnozstvo, ktore sa prave potrebuje, aby sme setrili chemika­

lie a roztoky. 

Obr. 4. 
Flaska rna reagencie 

s kvapkadlom 

Pri praci citame pozorne navod a dobre sa pozrieme na stitok 

pred pridanim reagencie. 
Laborat6rne sklo po umyti nakoniec vzdy oplachneme destilovanou 

vodou pridavanou z polyetylenovej striekacky. Na pripravu roztokov 

alebo zriedovanie pouzivame vzdy len destilovanu vodu. 
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U s k u t o c n e n i e r e a k c i i 

Sposob volime pod1a druhu reakcie a mnozstva vzorky. V cviceni 
to budu hlavne reakcie v skumavkach a kvapkove reakcie. 

Reakcie v skumavkach. v skumavkach pracujeme obycajne s 5 ml 

roztoku, v malych skumavkach (rozmery priblizne 8x1 em) skusame asi 
1 ml roztoku. Reakcie v skumavkach urobime najma v pripadoch, ak re­
akcia nie je v kvapkovom prevedeni dostatocne vidite1na, ak treba 
roztok zahrievat alebo sledovat plynne produkty a tiez v pripadoch 

zrazania vacsieho objemu vzorky za ucelom oddelenia. Na zahrievanie 

pouzivame tenkostenne skumavky a objem roztoku nema presahovat 1/3 

objemu skumavky. Sktimavku drzime sikmo a kruzivjm pohybom zahrievame 

kvapalinu (bocne steny skumavky), aby nedoslo k prehriatiu a vystrek­

nutiu obsahu (obr.5). tlstie skumavky treba smerovat vzdy od seba tak, 

aby v pripade vystreknutia kvapaliny nebol nikto ohrozeny. 

Obr. 5. 

Zahrievanie v skumavke 

Oddelenie zrazeniny od roztoku sa robi filtraciou cez navlhceny 

papierovy filter (s vynimkou silne alkalickych roztokov, ktore rozru­

suju filtracny papier). Aby filtracia bola rychla, pouzivame lievik 

s dlhou stopkou a papier musi priliehat na steny lievika. Ak neroz-
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pustnu latku na filtri aalej analyzujeme, premyjeme ju 2 -3 krat ma­

lym mnozstvom H2o (2 - 3 ml) alebo zrieden¥m zrazadlom. zrazeninu 

v malych objemoch alebo tazko filtrovatetnu je vyhodne oddelit od­

stredenim. Ak sa zrazenina oddetuje preto, aby sme vyzrazali rusiace 

i6ny, treba sa presvedcit, ci sa pridalo dostatocne mnozstvo zrazadla 

( po usadeni zrazeniny na dne skumavky pridat este 1 - 2 kvapky zra­

zadla). 

Reakcie kvapkove. Pracujeme s objemom kvapky, ktory je asi 0,03 

ml. Dokazy mozeme robit na kvapkovacej doske alebo na filtracnom pa­

pieri a v pripade potreby zahrievania na hodinovom skielku alebo 

v porcelanovom tegliku. Charakteristicky tvar krystalickych zrazenin 

mozeme pozorovat pod mikroskopom. 

Pracujeme so suchou kvapkovacou doskou. Po pridani kvapky rea­

gencneho roztoku ku kvapke vzorky premiesame zmes jemnym fukanim 

vzduchu na povrch kvapky pomocou suchej pipetky. Produkty reakcie po­

zorujeme na bielom podklade (zafarbene zrazeniny, roztoky) alebo na 

ciernom (biele a svetle zrazeniny). V kvapke mozeme robit aj oddele­

nie roztoku od zrazeniny pomocou kapilary a maleho prelozeneho kuska 

riedkeho filtracneho papiera, ktory prilozime k okraju kvapky. Ciry 

roztok sa kapilarnymi silami nasava cez papierik do kapilary (obr. 

6c) a mozeme s nim robit aalsie reakcie. 

a b. c 

Obr. 6. 

Kvapkove reakcie: kapilarne delenie (a) a premyvanie zra­

zeniny (b) na filtracnom papieri: filtracia v kvapke (c) 
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Pre kvapkove reakcie na filtracnom papieri su najvhodnejsie 

stredne huste kvantitativne filtre, ktore obsahuju skoro cistu celu-

16zu s nepatrnyro obsahom popola, ktory sa sklada prevazne z sio2 , 

zvysok tvoria cao, MgO a oxidy Fe. Na filtracnom papieri robime kvap­

kove reakcie tym sposobom, ze kapilaru s nanasanym roztokom dotykom 

prilozime do stredu filtracneho papiera, ktory roztok nasaje. Kvapka 

dalsieho reagencneho roztoku sa nanasa na to iste miesto az po uplnom 

vsiaknuti predchadzajuceho roztoku. Ak treba papier pred pridanim 

dalsieho skumadla vysusit, robime to opatrne, napr. nad vyhrievanou 

sietkou. Pri nanasani kvapiek polozime filtracny papier na mensiu ka­

dicku alebo porcelanovu misku, aby sa vlhka skvrna nedotykala podloz­

ky. Kvapkove reakcie na filtracnom papieri su vefmi vyhodne, pretoze 

jednotlive zlozky zmesi prenikaju kapilarami papiera rozdielnou rych­

lostou, a preto moze dojst aj k ciastocnemu rozdeleniu. Nerozpustne 

latky zostavaju v strede skvrny, i6ny rozpustnych latok putuju smerom 

k obvodu a dostavame tak z6ny vo forme kruhov (obr. 6a). Na lepsie 

oddelenie jednotlivych z6n mozeme premyvat zrazeninu tak, ze do stre­

du skvrny postavime kapilaru s premyvacou kvapalinou a nechame ju na­

savat (obr. 6b). Na urcite rozdelenie je potrebne dodrziavat predpi­

sanu postupnost pridavanych roztokov. Na filtracnom papieri pri vef­

kom rozptyle reagujucich latok je ucinne aj posobenie plynnyroi latka­

mi, napr. vystavenie param amoniaku. 

Plynne produkty zachytavame v kvapke na filtracnom papieriku 

prilozenom na ustie skUmavky. Prchave latky zo skumavky mozno tiez 

zachytavat vo visutej kvapke skumadla na tycinke alebo pipetke. 
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2.1.3. ZOZNAM SKtlMADIEL 

Uvadza sa zoznam skumadiel (oznacene pod1a STN) na reakcie, kto­

re su v tomto ucebnom texte. Ak sa osobitne neuvadza rozpustadlo, ide 
sa o vodne roztoky. Niektore skumadla nie su v roztoku stale, podlie­
haju rozkladu, napriklad vzdusnym o2 a pripravuju sa az pred pouzi­

tim. 
Reagencie su cislovane pod1a postupneho zaradenia dokazu jednot­

livych i6nov. 

s k u p i n o v e s k u m a d 1 a 

1. Kyselina sirova; w(H2so4 )=96% (c=18,0 mol/1) 
2. Roztok kys.sirovej, zried.; w(H2so4 )=35% (c=4,5moljl) 

3. Kys.chlorovodikova konc.;w(HC1)=36% (c=11,6 moljl) 
4. Roztok kys.chlorovodikovej; w(HC1)=10% (c=2,87 mol/1) 

5. Roztok kys.chlorovodikovej; w(HC1)=3% (c=0,83 mol/1) 

6. Roztok kys.dusicnej; w(HN03 )=15%; (c=2,58 mo1/1) 

7. Roztok kyseliny stave1ovej; c(H2c 2o4 )=0,5 mo1/1 

8. Roztok kys.octovej; w(CH3COOH)=50%; (c=B,B mol/1) 

9. Roztok kys.octovej; w(CH3COOH)=10%; (c=1,69 mo1/1) 

10. Roztok hydroxidu sodneho; c(NaOH)=2 mo1/1 

11. Roztok hydroxidu sodneho; c(NaOH)=0,1 mo1/1 

12. Roztok amoniaku konce.; w(NH3 )=25%, (c=13,3 mo1/1) 

13. Roztok amoniaku; c(NH3 )=2 mo1/1 

14. Roztok amoniaku; c(NH3 )=0,1 mo1/1 

15. Roztok H2S (cerstvo nasyteny roztok su1fanu) 

16. Roztok (NH4 ) 2s - pripravuje sa zriedenim roztoku NH3 1:1 

a rozde1enim na dve rovnake casti. Jedna sa nasyti s H2s 
a potom sa k nej prida druha cast. 

17. Roztok jodidu drase1neho ; c(KI) - 1 mo1/1 

18. Roztok jodidu drase1neho; c(KI)=0,1 mo1j1 

19. Roztok ch1oridu barnateho; c(Bac1 2 )=0,1 mo1j1. 

POZOR JED ! 

20. Roztok dusicnanu strieborneho; c(AgN03 )=0,1 mo1/1 

21. Roztok manganistanu drase1neho; c(KMn04 )=0,002 mo1/l 
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22. Roztok j6du; c(I 2 )=0,005 mo1/1, rozp. v KI. Pripravuje sa 

pridanim trojnasobneho mozstva KI k navazenemu j6du po rozpus­

teni sa dop1ni na dany objem. 
23. Roztok octanu sodneho; c(CH3COONa)=1 mo1/1 

s e 1 e k t i v n e s k u m a d 1 a 

24. Roztok chelatonu 3; c(che1aton 3)=0,05 mol/1 

25. Roztok chromanu didrase1neho; w(K2cro4 )=10% 

26. Roztok dusitanu sodneho; w(NaN02 )=10% 

27. Roztok dusicnanu strieborneho; w(AgN03 )=10% 

28. Roztok peroxidu vodika, cerstvo pripraveny; w(H2o2 )=3% 

29. Roztok siricitanu disodneho, cerstvo pripraveny; 

w (Na 2so3 )=20% 

30. Roztok siranu mednateho; w(cuso4 .5 H20)=10% 

31. Roztok ch1oridu cinateho v kane. HCl, cerstvo pripraveny; 

w(sncl 2 )=5% 

32. Anilin (predestilovany) 

33. Roztok difenylkarbazidu; w(difenylkarbazid)=l% v etanole 

34. Roztok hexakyanoze1eznatanu tetradrase1neho; 

w(K4 [Fe(CN) 6 )=10% 

35. Roztok vinanu sodno-drase1neho; w(NaKC4H4o6 )=10% 

36. Roztok benzoinoximu (kupr6nu) v etano1e ; 

w(benzoinoxim)=5% 

37. KN0 3 
38. Fe kovove (praskovane); 

39. Roztok kyanidu drase1neho; w(KCN)=3%. POZOR JED! 

40. Nasyteny roztok NaC1 

41. Roztok bizmutio1u v NaOH; w(bizmut)=2%; 

c(NaOH)=0,1 mo1/1 

42. Tiomocovina 

43. Roztok ch1oridu ortutnateho; w(HgC1 2 )=3%. POZOR JED 

44. Roztok kyse1iny tetrakis/trimo1ybdatojfosforecnej; 

w(H3P/Mo 3o10; 4 )=5% 

45. Roztok chloridu ze1eziteho; w(Fec1 3 )=10% 

46. Kyse1ina vinna 

47. Roztok 2,2Lbipyridinu v roztoku HC1; w(bip)=0,2% 

w(HC1)=3% 

-. 
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48. Roztok fluoridu sodneho; w(NaF)=0,2 mol/1 

49. Roztok 2,3-butandiondioximu (dimetylg1yoximu) v etano1e; 
w(2,3-butandi6ndioxim)=l% 

50. Roztok tiokyanatanu drase1neho; w(KSCN)=0,5% 

51. Roztok kys. 5-sulfosa1icy1ovej; w(kys.su1fosa1.)=5% 
52. Roztok tiokyanatanu am6nneho; w(NH4SCN)=15% 

53. l-Pentano1 (amy1a1koho1) 
54. Roztok 1-nitrozo-2-naftolu v etano1e; w=0,5% 

55. K2s 2o8 peroxodisiran didraselny 

56. Roztok uhlicitanu disodneho; w(Na 2co3 )=10% 

57. Roztok alizarinsulfonanu sodneho; w=0,2% 

58. Roztok morinu, nasyteny, v metanole 

59. Roztok tetratiokyanatoortutnatanu diam6nneho; 

(NH4 ) 2[Hg(SCN) 4 ); (2,7 g HgC1 2 a 3 g NH4SCN sa rozpusti 

a dop1ni do 100 ml) 

60. Roztok chloridu kobaltnateho; w(CoC1 2 )=0,05% 

61. Roztok dichromanu didraselneho; w(K2cr2o7 )=10% 

62. Roztok rodiz6nanu disodneho; cerstvo pripraveny; 

w(c6o6Na2 )=0,1% 

63. Roztok siranu didraselneho; w(K2so4 )=6% 

64. Etanol 

65. Roztok uhlicitanu diam6nneho; w(NH4 ) 2co3=10% 

Pri priprave roztoku sa prida trochu amoniaku - do slabo 

alkalickej reakcie. 

66. Roztok ch1oridu am6nneho; c(NH4C1)=1 mo1/1 

67. Roztok hydrogenfosforecnanu disodneho; c(Na2HP04 )=1 mol/1 

68. Roztok j6du; c(I 2 )=0,05 mol/1, priprava ako pri skumadle 22. 

69. Roztok titanovej zltej v etano1e; w(tit.zlt.)=0,05% 

70. Roztok magnez6nu v roztoku NaOH; w(magnez6n)=0,5%, 

w(NaOH)=l% 

71. Nasyteny roztok K[Sb(OH) 6 ] 

72. Roztok octanu uranylozinocnateho Zn[U02 (CH3C00) 3 ) 2 , nasyteny 

73. Roztok hexanitrokobaltitanu trisodneho, cerstvo pripraveny; 

w(Na 3(Co(N02 )6 ])=10% 

74. Roztok sodnej soli dipikrylaminu; w(dipikr.)=l% 

75. Roztok hydroxidu sodneho; w(NaOH)=20 % 

76. Roztok Nesslerovho skumadla (roztok tetrajodoortutnatanu 

v alkalickom hydroxide) 

77. NaHC03 
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78. Roztok skrobu, cerstvo pripraveny 
79. Votockovo skumad1o (roztok fuchsinu a ma1achitovej ze1ene) 
80. ZnC03 
81. Roztok pentakyanonitrozy1ze1ezitanu disodneho (nitroprusid 

sodny), cerstvo pripraveny; w(Na 2Fe/CN/5N0)=1% 

82. Nasyteny roztok znso4 
83. Roztok dusicnanu nike1nateho; c(NijNo3; 2 )=0,1 mo1/1 
84. Roztok azidu sodneho; w(NaN3 )=0,5% 

85. Roztok dusicnanu vapenateh? ; w(Ca/N03; 2 )=10% 

86. so1ucia horecnata (roztok MgC1 2 a NH4c1) v zried. NH3 
87. Solucia mo1ybdenova. Roztok mo1ybdenanu diam6nneho; 

w(NH4 ) 2Mo04 )=7,5% v zriedenej HN03 
88. zn kovovy (praskovany) 
89. Roztok octanu o1ovnateho; c(CH3coo) 2Pb=0,1 mol/1 

90. A1 kovovy (praskovany) 

91. Roztok mo1ybdenanu diam6nneho; w(NH4 ) 2Mo04=7,5% 

92. Nasyteny roztok Ba(OH) 2 ("barytova voda") 

93. "Chr6msirova kyse1ina". Roztok (K2cr2o7 ); 

w(K2cr2o7 )=10% v zried. H2so4 ; w(H2so4 )=10% 

94. Mn02 
95. Denigesovo skumad1o (roztok 0,5 m1 anilinu a 4 g fenolu 

v 50 ml H2o) 
96. Roztok bromidu drase1neho w(KBr)=1% 

97. Nasyteny roztok KMno4 
98. Nasyteny roztok cuso4 
99. K2cr2o7 praskovany 

100. Roztok sodnej soli tosylch1oramidu; w(C7H702NSC1Na)=10% 
101. Roztok fluoresceinu v 50% etanole; w(f1uor.)=0,1% 

102. Roztok fuchsinu, odfarbeny s NaHSOj; w(fuchsin)=0,1 % 

103. Feso4 . 7 H20 

104. Roztok dusitanu sodneho; w(NaN02 )=1% 

105. Roztok kyseliny sulfanilovej v zried.kys.octovej; 

w(CH3COOH)=30%; w(kyselina sulfanilova)=1% 

106. Roztok 1-nafto1u v roztoku NaOH; w(l-naftol)=1% 

c(NaOH)=0,1 mo1/1 

107. Nasyteny roztok Ag 2so4 . 

108. Roztok kys. 4-hydroxy-1,3-benzendisu1f6novej v konc. 

H2so4 ; w(kys. 4-hydroxy-1,3-benzendisu1f6nova)=8% 

109. Roztok dusicnanu 1antaniteho; w(LaN03 )=5% 
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2 .1. 4. POSTUP PRI KVALITAT!VNEJ ANALYZE 

Aby sme dosiahli spravne vysledky, treba dodrziavat urcite zak­

ladne poziadavky. Treba poznat podstatu chemizmu pouzitych reakcii, 
ako aj dodrzovat postup v navode. Musime zachovavat dokladnu cistotu 
pri praci, aby nemohlo dojst k chemickemu znecisteniu vzorky alebo 
skumadiel. Na rozbor sa neberie cela vzorka, cast sa nechava pre pri­

padne opakovanie analyzy. Pocas prace treba hned strucne a preh!adne 

zapisovat do zosita pracovny postup, ako aj vysledky reakcii, na zak­
lade ktorych potom urobime zavery a vypracujeme protokol. 

K spravnemu hodnoteniu niektorych pokusov, ak je priebeh reakcie 

malo zrete!ny, je vhodne robit aj porovnavaci ("slepy") pokus, ktory 
sa vykona pridanim vsetkych reagencii tak ako pri vlastnom dokaze, 

ale bez vzorky, namiesto ktorej pridame H2o. 
Postup pri kvalitativnej analyze sa riadi charakterom vzorky 

a ulohou, ktoru rna analyza splnit. Ak sa pozaduje dokaz pritomnosti 

alebo nepritomnosti len urcitych i6nov vo viac-menej znamych vzor­

kach, moze sa volit zvacsa jednoduchsi postup. Na celkovu analyzu je 
ramcovy postup nasledovny: 

- opis vzorky, orientacne skusky, 

- uvedenie vzorky do roztoku, 

- skupinove a selektivne reakcie kati6nov a ani6nov, 

- overovanie vysledkov v povodnej vzorke. 

0 p i s v z o r k y 

Pri opise vzorky zaznamenavame do protokolu skupenstvo, zafarbe­

nie (napr. niektore i6ny v hydratovanom stave su charakteristicky za­

farbene), pripadne zapach. Pri tuhej latke si vsimame, ci je vzorka 

homogenna alebo roznoroda, krystalickeho alebo amorfneho vzh!adu. Ak 

obsahuje kvapalna vzorka sucasne aj zrazeninu, tuto oddelime a analy­

zujeme zvlast. Slabe zakaly analyzujeme spolu s roztokom. Pri kvapal­

nej vzorke alebo tuhej, rozpustnej v H2o je dolezite zistit kyslu, 

neutralnu alebo zasaditu reakciu pomocou indikatoroveho papierika. 
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2.1.5. ORIENTACNE SKUSKY 

Tieto skusky robime najma v pripade tuhych vzoriek. su to skusky 
v plameni, zihanie v banke, skusky so zriedenou a koncentrovanou 
H2so4 . 

Skusky v plameni . Uskutocnujeme ich v nesvietivom plameni 
plynoveho kahana, ktory ziskame pri dostatocnom privode vzduchu. Ne­

svietivy plamen sa sklada z vonkajsieho a vnutorneho kuzeta (obr. 7). 

Tesne nad vrcholom vnutorneho kuzeta je redukcny priestor (1). Oxi­

dacny priestor v hornej oblasti (2) sa vyznacuje vyssou teplotou, 
v spodnej casti (3) teplotou nizsou. Pre orientacne skusky postacuju 

namiesto platinovych lopatiek aj ine, zhotovene napr. zo zelezneho 

drotu. Male rnnozstvo vzorky naberieme na lopatku a priblizujeme 
k plamenu pomaly, aby sme mohli pozorovat, akym zmenam latka podlie­
ha. Vsimame si najma charakteristicke zmeny: 

L a t k a s a 

Obr. 7. 

Schema nesvietiveho plamena 

oblast nedokonaleho spa!ova­

nia (1), oblast vyssich (2) 

a nizsich (3) teplot 

s p a 1 u j e. Ide o organicke latky. Aromatic-

ke zluceniny sa vyznacuju cadivYm plamenom. Ak po zhoreni zostava aj 

nespalitetny zvysok, su pritornne aj anorganicke latky, alebo m6ze ist 
o organokovove zluceniny. 

L a t k a s a n e m e n i. Napr. sirany a fosforecnany alka-

lickych zemin, kremicitany. 

L a t k a s a m e n i a z a n e c h a v a z v y s o k. 

Soli tazkych kovov (napr. uhlicitany, dusicnany}, z ktorych zostali 
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oxidy, charakteristicky zafarhene. Biele su napr. Al 2o 3 , Sio2 , Sno2 , 

zno (Zno je za horuca zlty); zlte PhO, Bi2o 3 (Bi 2o 3 je za horuca po­

marancovocerveny); zeleny cr2o 3 ; hnede Pho2 , CdO; tmave Fe2o 3 , cuo, 

Mno2 . 

L a t k a s a v y p a r u j e. Niekedy za tvorhy husteho hie-

lebo dymu. Ide o latky suhlimujuce, napr. soli am6nne, zluceniny or­

tuti, arzenu. 

L a t k a s a t a v i a po ochladeni je tavenina sklovita -

- soli alkalickych kovov, fosforecnany, horitany. 

L a t k a f a r h i p 1 a m e n. Charakteristicke sfarhenie 

sp6sohuju zluceniny sodika (intenzivne zlte), draslika (svetlofialo­

ve), vapnika (pomarancovocervene), stroncia, litia (karminovocervene), 

harya, h6ru, medi (zelene). 

Skuska zafarhenia plamena pri tychto i6noch je aj jednou z ich 

d6kazovych skusok. D6kaz sa rohi s platinovYm dr6tikom, stocenYm na 

konci do ocka, do ktoreho sa naherie vzorka a vlozi do spodnej casti 

nesvietiveho plamena (ohr. 7). PredtYm vsak dr6tik oplachnuty s H2o 

vycistime tak, ze 

a vyzihame. Toto 

huje. (Poznamka: 

ponorime ocko do konc. HCl (chloridy su prchavejsie) 

opakujeme viackrat, az dr6tik uz plamen nezafar­

na ocko naherame roztok vzorky vzdy len z kvapky 

roztoku na kvapkovacej doske a neponarame dr6tik do skUmavky so vzor­

kou!). Platinovy dr6tik sa nesmie davat do redukcneho plamena. Aksu 

sucasne pritomne viacere prvky farhiace plamen, mozno v niektorych 

pripadoch rozoznat jednotlive zafarhenia - ak sa ohjavuju postupne. 

Zlte sfarhenie zlucenin sodika prekryva menej intenzivne fialove 

sfarhenie zlucenin draslika. vetmi prchave latky sa prejavia kratkym 

zafarhenym zahleskom hned po vlozeni do plamena. 

2ihanie v banke. Skusku rohime v trubicke z tazkotavite1neho 

skla, ktorej jeden koniec je zataveny a vyfuknuty do tvaru hanky. Ma­

le mnozstvo vzorky nasypeme do hanky tak, ahy steny truhicky zostali 

ciste a zahrievame hanku v plameni. Prehieha podohny rozklad ako pri 

skuske v plameni, no pomalsie a za ohmedzeneho pristupu vzduchu. 

v tomto pripade m6zeme sledovat aj plynne produkty rozkladu a ich 

pripadnu kondenzaciu na chladnejsich miestach truhicky, napr. pri 

suhlimujucich latkach. Kondenzacia kvapiek na stenach truhicky pouka­

zuje spravidla na ohsah krystalickej vody aleho vlhkosti. Charakte­

risticky zafarhene aleho pachnuce plyny unikaju napr. z hromidov 

- hnede pary hr6mu, z jodidov - fialovy j6d, hnedy oxid dusicity 

z dusitanov, dusicnanov, amoniak zo soli am6nnych, oxid siricity zo 
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sulfidov alebo inych zlucenin siry. Organicke latky podliehaju pyro­
lyze, casta za vzniku charakteristickeho zapachu, napr. sacharidy ci­
tit po karamele; aromaticke zluceniny po dechte. 

Skusky s kyselinou sirovou. Zriedena H2so4 vytesnuje zo soli 

prchavejsie kyseliny, ktore unikaju aka plynne produkty alebo sa roz­

kladaju. Skusku vykoname tak, ze do skumavky dame male mnozstvo vzor­
ky, zriedime s 1 ml H2o a po kvapkach pridavame asi 1 ml 35% H2so4 . 

Pozorujeme zmeny a unikajuce plyny za studena a po zahriati. z uhli­

citanov unika co2 , ktory zaka!uje kvapku roztoku Ba(OH) 2 zachytenu na 

sklenenej tycinke alebo pipetke prilozenej k ustiu skumavky. Podobne 
reaguje s kvapkou Ba(OH) 2 aj so2 , ktory vznika rozkladom siricitanov, 
tiosiranov a rna charakteristicky, stipiavy zapach. Zo sulfidov unika 
H2s, zapachajuc~ po skazenych vajciach (jedovaty!), z dusitanov, roz­
kladom HN0 2 , hnedy, dusivy No 2 • 

N02 + H+ = HN02 *) 

2 HN02 NO + N0 2 + H&O 

*) V rovniciach bude solvatovany H3o+ i6n pisany jednoducho aka H+ 

z kyanidov unika smrteine jedovaty HCN, ktory citit po horkych mand­

liach (nesmie sa vdychovat). z halogenidov pri zahrievani prchaju 

s vodnymi parami HCl, HBr a HI, ktore maju stip!avy zapach a davaju 

kyslu reakciu na navlhcenom indikatorovom papieriku. 

Koncentrovana H2so4 reaguje s latkami este vyraznejsie ako zrie­

dena H2so4 , pricom sa niektore latky aj oxiduju, napr. z bromidov sa 

ciastocne uvoinuje hnedy br6m, z jodidovv fialovy j6d, zo sulfidov 

a tiosiranov so2. 

2 HBr + H2so4 
H2S + H2so4 

= 
= 

so2 + Br2 + 2 H2o 
so2 + s + 2 H2o 

Mnohe organicke latky uho!nateju. Skusku s koncentrovanou H2so4 robi­

me vzdy len na hodinovom skielku a nikdy nie v skUmavke. Pracujeme 

v digest6riu a chranime si oci, pretoze vzorka niekedy prudko reaguje 

a moze vyprsknut. Pri skuske postupujeme tak, ze male mnozstvo vzorky 

dame na hodinove skielko a pipetkou pridavame ved!a vzorky par kva-
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piek koncentrovanej H2so4 tak, aby tiekla ku vzorke. Davame pozor, 
aby sme si koncentrovanou kyselinou sirovou nepoleptali ruky. 

Skusky rozpustnosti 

Pre dokazy kati6nov a ani6nov musime z tuhych vzoriek pripravit 
roztok. Vhodne rozpustadlo najprv skusame s malym mnozstvom jemno ro­
zotretej vzorky v skumavke. Predovsetkym skusame rozpustnost v H2o, 
najprv za studena, potom zahrievanim. Ak je vzorka nerozpustna 

v H2o, pouzijeme zriedene kyseliny HN03 , HCl a nakoniec kyseliny kon­

centrovane. 

o ciastocnej rozpustnosti sa presvedcime tak, ze kvapku roztoku 

odparime na hodinovom skielku a pozorujeme, ci ostal zbytok. Pri roz­
pustani v kyselinach musime pocitat aj s chemickymi zmenami, preto 

roztoky nemusia obsahovat niektore povodne i6ny vzorky napr. pri 
okysleni prchaju co2 , so2 , HCN, H2s, HN02 • 

Latky nerozpustne v mineralnych kyselinach rozkladame tavenim. 

2.2. A N A L Y Z A K A T I 6 N 0 V 

Podta Okaca je vyhodne z htadiska ramcoveho postupu pri dokaze 

zaclenit kati6ny do nasledovnych skupin: 
a) skupina nerozpustnych chloridov (Pb2+, Hg 2

2+, Ag+, Tl+) 

b) skupina nerozpustnych siranov (Ba 2+, sr2+, ca 2+, Pb2+) 

c) hlavna skupina kati6nov (patria sem vsetky kati6ny, ktore sa 

zrazaju s H2s a (NH4 ) 2s, okrem skupiny nerozpustnych chloridov) 
d) skupina i6nov alkalickych kovov a Mg 2+ (Li+, Na+, K+, Rb+, 

e) kati6n NH4+ 
Pri dokaze kati6nov mozeme postupovat podta nasledovneho, v li­

terature uvadzaneho postupu: 
I. v casti vzorky skusame pritomnost NH4+ i6nov. 

II. v druhej casti vzorky robime skupinove a selektivne reakcie 

skupiny nerozpustnych chloridov a hlavnej skupiny kati6nov. 

III. v tretej casti vzorky dokazujeme kati6ny alkalickych zemin 
ca2+, sr2+, Ba2+ po oddeleni kati6nov tazkych kovov vyzrazanim 

s (NH4 ) 2s. Postup - pozri s. 73. 
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IV. V dalsej casti vzorky dokazujeme i6ny alkalickych kovov 

a Mg 2+, po oddeleni vsetkych ostatnych kati6nov zrazanim s (NH4 ) 2co3 
a (NH4 ) 2s a po odkureni am6nnych soli. Postup - pozri s. 75. 

v. V povodnej vzorke overujeme vysledky, najma tie, ktore neboli 

jednoznacne. 

2.2.1. SKUPINOvE REAKCIE KATI6NOV 

Reakcie so skupinovyroi skumadlami sluzia na to, aby sme ziskali 

pribliznu orientaciu o zlozeni vzorky a su zakladom na vyber selek­

tivnych reakcii. Musia sa vykonat ve!mi dokladne, aby sme neprehliad­

li pritomnost niektorych i6nov. Pozitivna skupinova reakcia ukazuje, 

ktore i6ny mozu byt v roztoku pritomne, negativna reakcia vylucuje 

pritomnost celej skupiny i6nov. Kombinaciou skupinovych reakcii nako­

niec ziskame preh!ad, ktore i6ny nie su pritomne v roztoku, cim sa 

znacne znizi pocet i6nov, ktorych pritomnost musime skusat selektiv­

nymi reakciami, a to priamo z povodnej vzorky alebo po oddeleni rusi­

vych i6nov. Niektore skupinove reakcie su ve!mi charakteristicke pre 

dany i6n. Ak su v roztoku viacere i6ny, treba pamatat, ze vizualne 

postrehneme najtmavsi produkt reakcie, ktory moze prekryvat svetlej­

sie zluceniny. 

Pretoze pritomnost am6nnych soli vo vzorke skres!uje vysledky 

niektorych skupinovych reakcii, je prvym krokom v analyze neznamej 

vzorky skuska na NH4+. Postup- pozri s. 78. 

Skupinove reakcie uskutocnujeme na kvapkovacej doske. Ak su reak­

cie na kvapkovacej doske nevyrazne, opakujeme ich v skumavke s 0,5 ml 

vzorky. 

Nasledne sa uvadzaju najdolezitejsie skupinove skumadla. v ramce­

koch su len bezne i6ny, ktorych selektivne dokazy su uvedene v tomto 

ucebnom texte. Reakcie s i6nmi menej beznych prvkov su len vymenovane. 



Kati6ny HCl 

Ag+ +b 

Hg22+ +b 

Pb2+ (+)b 

Ba2+ 

sr2+ 

ca2+ 

Hg2+ 

cu2+ 

cct2+ 

Bi3+ 

Sb3+ 

sn2+ 

sn4+ 

Fe 2+ 

Fe3+ 

Al 3+ 

cr3+ 

zn2+ 

co2+ 

Ni 2+ 

Mn 2+ 

Mg2+ 

+ zrazenina 
(+) zrazanie je 

H2so4 

(+)b 

(+)b 

+b 

+b 

+b 

(+)b 

- 53 -

Tabutka 2 

Skupinove reakcie kati6nov 

H2S/H+ (NH4 ) 2S NaOH NH 3 

+c +c +h +b/ 

+c +c +c +c 

+c +c +b/ +b 

+c +c +zl +b 

+c +c +m +m/m 

+z1 +zl +b +b/ 

+c-h +c-h +b +b 

+or +o0'1 +b/ +b 

+c-h +c-h +b/ +b 

+zl +z~l +b/ +b 

+c +z- +h +z-. +h 

+ sira +c +h +h 

+b +b/ +b 

+z +z/z · +z 

+b +b/ +b/ 

+c +m +m/h 

+c +z +z/m 

+r +b-+h +b- +h 

+b 

b - biely h - hnedy 
neuplne cv - cerveny m - modry 

KI 

+zl 

+z~c 
+zl 

+cv/ 

+b( j6d) 

+c/or 

zl 

j6d 

zl 
z -

tZJ zrazenina sa c - cierny or - oranzovy r -
rozpusta v nad-
bytku skumadla 

hydrol. 

+b 

+b 

(+)b 

(+)b 

zlty 
zeleny 
ruzovy 
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R e a k c i e k y s e 1 i n y c h 1 o r o v o d i k o v e j 

Skumadlom je 3% Hel, ktora zraza malo rozpustne biele zrazeni­

ny chloridov Agel, Hg 2e1 2 , Pbel 2 a Tlel. 

Postup. Ku kvapke vzorky na kvapkovacej doske pridame kvapku sku­

madla a pozorujeme vznik zrazeniny proti tmavemu pozadiu. 

Agel - sa dobre rozpusta v NH3 2 mol/1 za tvorby chloridu diammin­

strieborneho, z ktoreho sa po okysleni napr. 15% HN03 opat vy­

luci Agel 

Agel + 2 NH3 [Ag(NH3 ) 2 ]+ + el-

[Ag(NH3)2]+ + el- + 2 H+ = Agel + 2 NH 4+ 

Agel po dlhsom stati v dosledku redukcie Ag+ na svetle fialovie 

az sedne. 

Hg2e1 2 ~ prechadza s amoniakom na amidochlorid ortutnaty a vylucuje 

sa jemne rozptylena kovova ortut, ktora zafarbuje zrazeninu 

na cierno 

PbC1 2 - je pomerne dobre rozpustny a jeho zrazanie je neuplne. Dobre 

sa rozpusta v horucej vode a po ochladeni opat vykrystalizuje. 

Na zaklade tychto vlastnosti mozno v zrazenine jednotlive i6ny 

vedta seba jednoduchYm postupom dokazat. 

Poznamka. V niektorych pripadoch sa mozu pri reakcii so skupino­

vym skumadlom 3% Hel vylucit aj ine nerozpustne produkty, napr. kolo­

idna sira z tiosiranov, zasadite soli v pripade Bi3+a sb3+. 

R e a k c i e k y s e 1 i n y s i r o v e j 

Skumadlom je 35% H2so4 , ktora zraza biele krystalicke zrazeniny 

malo rozpustnych siranov i6nov 
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Postup. Ku kvapke vzorky na kvapkovacej doske pridame kvapku 

skumad1a a pozorujeme vznik zrazeniny proti tmavernu pozadiu. 
Baso4 a Pbso4 su najmenej rozpustne, caso4 , Hg2so4 a Ag2so4 sa 

zrazaju len ciastocne z koncentrovanejsich roztokov. Pbso4 na rozdie1 
od siranov alkalickych zemin sa rozpusti v alkalickych hydroxidoch, 

vo vinane arn6nnom (tvorba rozpustnych komplexov) a so sulfanom reagu­

je za vzniku PbS. 

R e a k c i e k y s e 1 i n y s t a v e t o v e j 

Skurnadlom je (COOH) 2 0,5 mol/1. V slabo kyslom prostredi sarnot­

neho skumadla sa zrazaju biele, krysta1icke staveiany i6nov (okrem 

staveianu mednateho, ktory je modry). Nerozpustne su aj oxalaty vzac­

nych zemin. 

Hg 2+ Ag+ Pb 2+ Bi3+ Cu2+ 
2 ' , ' , 

Postup. Ku kvapke neutralnej vzorky na kvapkovacej doske pridame 

kvapku skumadla a pozorujeme vznik zrazeniny proti tmavemu pozadiu. 

Reakcia je ana1yticky vyznarnna len pre i6ny a1kalickych zernin 

a to po oddeleni kati6nov tazkych kovov s (NH4 ) 2s. Postup - pozri . 

s 13. Rozpustnost sa zvysuje od ca 2+ k Ba 2+. V slabo kyslom prostredi 

je staveian vapenaty nerozpustny, stavetan strontnaty sa ciastocne 

rozpusta a staveian barnaty sa rozpusta iahko. 

R e a k c i e s u 1 f a n u v k y s 1 o m 

p r o s t r e d i 

SkUffiadlom je plynny H2S (jedovaty), ktory sa moze pripravit 

v Kippovom pristroji, alebo ho nahradza cerstvo nasyteny vodny roztok 

sulfanu, ktory v kyslom prostredi zraza nerozpustne sulfidy i6nov: 
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Ag+, Pb2+, Hg 2+ Hg 2+ cu2+ cct2+ Bi 3+ sb3+ sn2+ 2, , , , , , , 

Zrazaju sa aj sulfidy dalsich prvkov: In111 , Tl1 , GeiV, MoVI, 
wVI, TcVII, ReVII, i6ny Pt-kovov, Au111 , Cu1 , Ga111 . 

Mala rozpustnost a dalsie zvlastne vlastnosti sulfidov sa pripi­

suju ich zlozitejsej polymernej strukture. 

Postup. Kvapku vzorky na kvapkovacej doske okyslime 1-2 kvapkami 

3% HCl, potom pridame 2-3 kvapky skUmadla a pozorujeme vznik zraze­

niny proti svetlemu a tmavemu pozadiu. 
Ag 2S, HgS, PbS, CuS su cierne, 

Bi 2s 3 , sns su ciernohnede, 
Sb2s 3 je oranzovocerveny, 

CdS, SnS2 , As 2s 3 su zlte. 

CdS a sns sa nevyzrazaJu z vetmi okyslenych roztokov, oprotitornu 

sa As 2s 3 zraza len zo silne kyslych roztokov zlucenin As(III). 
Poznarnka. H2s rna aj redukcne vlastnosti. Za pritomnosti Fe 3+ sa 

tvori biely zakal elernentarnej siry 

2 Fe3+ + H S 2 = 

Pri nizkej koncentracii H2s vznika pri reakcii Hg 2+ prechodne 

svetlozlta zrazenina podvojnej soli HgX.2 HgS, ktora dalsirn pridavkom 
H2s cernie. Reakcia je vhodna na kontrolu ucinnosti sulfanovej vody 

- stare roztoky davaju s Hg 2+ len svetlu zrazeninu. 

R e a k c i e s u 1 f i d u d i a m 6 n n e h o 

Skumadlom je (NH4 ) 2s v zriedenom amoniaku. Roztok reaguje alka­

licky a ma vysoku koncentraciu sulfidovych ani6nov (na rozdiel od 

H2s v kyslom prostredi), pricom v dosledku hydrolyzy prevladaju ani6-
ny HS-

Sulfid diam6nny zraza kati6ny vsetkych kovov, okrem kati6nov al­

kalickych kovov, alkalickych zernin a Mg 2+. Zraza teda aj kati6ny, 
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ktore reaguju aj s H2s, ale niektore z tychto sulfidov sa 1ahko roz­
pustaju v nadbytku (NH4 ) 2s (tvorba tiosoli). 

Ag+, Hg 2
2+, Pb2+ Hg 2+, cu2+, cd2+, Bi 3+, sb3+, sn2+, sn4+, 

Fe2+, Fe3+, Co 2+, Ni 2+, Mn 2+, zn2+, Al 3+, Cr3+. 

Postup. Ku kvapke neutralnej vzorky pridame 1-2 kvapky skumadla 

(kyslu vzorku zneutralizujeme najprv amoniakom) a pozorujeme vznik 
nerozpustnych produktov proti svetlemu a tmavemu pozadiu. Pokus treba 

pripadne opakovat v skUmavke. 

Reakcne produkty su sulfidy alebo hydroxidy. 

Sulfidy: MnS pletovo-ruzovy zns, biely, Sb2o3 je oranzovocerve­

ny, CdS, sns2 su zlte, ostatne sulfidy FeS, Fe2s 3 , cos a NiS su cier­

nej farby. 

Hydroxidy: Al{OH) 3 biely, Cr{OH) 3 sedozeleny, ktore vznikaju al­

kalickou reakciou skumadla. 

= 

CoS a NiS tvoria vynimku v tom, ze hoci sa z kysleho prostredia 

nezrazaju, po vyzrazani sa potom uz v kyselinach nerozpustaju (tvorba 

polymernych produktov). 
zns sa zraza aj z neutralneho a neuplne aj zo slabo kysleho 

prostredia kyseliny octovej. 
sb2s 3 , sns 2 a As 2s 3 v nadbytku skumadla . sa rozpustaju za vzniku 

tiosoli, z ktorych po okysleni mineralnymi kyselinami sa naspat vylu­

cia sulfidy: 

Sb2s 3 + 3 s 2- = 2 [SbS 3 ]3-

SnS2 + s 2- [SnS 3 ] 2-
2 [SbS 3 ] 3- + 6 H+ = Sb2s 3 + 3 H2S 

[SnS3 ] 2- + 2 H+ SnS 2 + H2S 

R e a k c i e j 0 d i d u 

(tritioantimonitan) 
(tritiocinicitan) 

Skumadlom je KI 0,1 resp. 1 mol/1. Zrazaju sa malo rozpustne jo­

didy kati6nov. 
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z ktarych Hg2I 2 , Hgi 2 a Bii3 sa v nadbytku KI razpustaju aka jadakamp­

lexy. 
Postup. Na kvapkovacej daske pridame ku kvapke vzarky najprv 

kvapku KI s kancentraciou 0,1 mal/1 a pa premiesani skusime rozpust­

nast zrazeniny 1-2 kvapkami KI s kancentraciou 1 maljl. 

Agi je bledozlty, nerazpustny v nadbytku skumadla. 

Pbi 2 je zlatazlty, razpusta sa len v nasytenych raztokach jadidu 

za tvarby bezfarebneha Pbi 4
2-. Pbi 2 sa razpusta va vriacej vade a z 

bezfarebneha roztaku sa vylucuju pri chladeni leskle zlatozlte krys­

taliky. 

Hg 2I 2 je zltozeleny, v nadbytku sa razpusti a sucasne sa vylucu­
je elementarna artut: 

Hgi 2 je cerveny, rozpustny v nadbytku skumadla za vzniku bezfareb­

neha raztaku: 

Hgi 2 + 2 I 

Bii3 je cierny, razpustny v KI s kancentraciau 1 mal/1 za vzniku 

aranzavozlteha raztaku tetraj6dobizmutitanu: 

Cui je biely, vznika redukciau cu2+, sucasne sa uvatnuje elemen­

tarny j6d, ktary farbi suspenziu na hneda: 

= 2 Cui + I 2 

Prikvapnutim roztoku siricitanu sa reakcna zmes odfarbi: 

Paznamka. v raztakoch sa vylucuje j6d aj za pritamnasti zelezi­

tych soli: 
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2 Fe2+ + I 2 

Podobne reaguju aj ine oxidacne skumadla. 

R e a k c i e a 1 k a 1 i c k e h o h y d r o x i d u 

Skumadlom je NaOH s koncentraciou 0,1 a 2 molfl. Roztoky alka­
lickych hydroxidov zrazaju vacsinu kati6nov ako amorfne zrazeniny ne­
rozpustnych hydroxidov, resp. zmes hydroxidu a oxide - soli (na za­

ciatku zrazania, pri nizsej koncentracii i6nov OH-). 

Okrem rozpustnych hydroxidov alkalickych kovov a TlOH su pomerne 
dobre rozpustne v H2o len hydroxid barnaty, strontnaty a vapenaty. 

z nich najmenej rozpustny hydroxid vapenaty sa z koncentrovanejsich 

roztokov zraza. 
Zrazanie hydroxidu pri kazdom kovovom i6ne nastava (podla sucinu 

rozpustnosti) pri urcitorn pH. Niektore hydroxidy sa zrazaju uz v sla­
bo kyslej oblasti pH, niektore vyzaduju az alkalicke prostredie (hyd­

roxid horecnaty). 

s nadbytkorn skurnadla NaOH s koncentraciou 2 mol/1 sa skusa arnfo­

ternost nerozpustnych hydroxidov. Rozpustaju sa amfoterne hydroxidy: 

Pb(OH) 2 , Sb(OH) 3 , Sn(OH) 2 , Sn(OH) 4 , Zn(OH) 2 , A1(0H) 3 , Cr(OH) 3 

Postup. Ku kvapke neutralnej vzorky pridame kvapku NaOH 0,1 rnol/1 

(ku kyslej vzorke treba pridat vacsie rnnozstvo skurnadla) a pozorujeme 

vznik zrazeniny oproti trnavernu pozadiu. Pridame NaOH 2 rnol/1, prernie­

sarne a znovu pozorujerne. Pri nevyraznej reakcii treba pokus opakovat 

v skurnavke. 
Ag+, Hg2

2+, Hg2+ reaguju s NaOH, pricorn vznikaju oxidy, Hg2
2+ 

dava zmes oxidu ortutnateho a elementarnej ortuti (cierna zrazenina) 

HgO je zlty, Ag2o je hnedy. 

Vacsina hydroxidov je bie1a. 

= HgO + H20 + Hg 

Mn(OH) 2 je biely, hnedne oxidaciou vzdusnyrn kyslikom na Mno 2 . 

Fe(OH) 2 je zeleny, oxidaciou sa pornaly rneni na hrdzavohnedu zra-

zeninu Fe(OH) 3 : 
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4 Fe(OH) 3 

Co(II) - nerozpustne zasadite soli (oxide-soli) su madre, v nad­

bytku NaOH prechadzaju na ruzovy Co(OH) 2 , ktory sa pomaly oxiduje 

vzdusnYm kyslikom na hnedy Co(OH) 3 . 

Ni(OH) 2 a Cr(OH) 3 su zelene, Cu(OH) 2 je modry. 

Amfoterne hydroxidy sa rozpustaju v nadbytku hydroxidov za tvor­

by hydrokomplexov, napr. 

(trihydroxoolovnatan) 

Podobne vznikaju bezfarebne roztoky: [Sn(OH) 4 ) 2-, [Sn(OH) 6 ] 2-, 

[Al(OH) 4 )-, [Zn(OH} 3 ]-, [Sb(OH} 4 ]-, a zeleny [Cr(OH} 6 ) 3-. 

Poznamka. Ak su v roztoku pritomne am6nne soli vo vacsej koncen­

tracii, moze byt vysledok rozpustania v NaOH 2 mol/1 skresleny tvor­

bou rozpustnych ammin-komplexov. Nepritomnost NH4+ vyzaduje aj zraza­

nie Mg(OH} 2 , ktore nastava az pri pH> 10. I6ny NH4+ mozeme odstranit 

povarenim alkalickeho roztoku az do vyprchania amoniaku. 

R e a k c i e a m o n i a k u 

Skumadlom je roztok amoniaku s koncentraciou 0,1 resp. 2 moljl. 

Amoniak je stredne slabou zasadou 

a reaguje s vacsinou kati6nov podobne aka alkalicky hydroxid, vzni­

kaju hydroxidy a zasadite soli. Zrazaju sa vsetky tie kati6ny, ktore 

reaguJU s NaOH 0,1 mol/1 okrem Mg 2+. V roztoku tvoria i6ny NH4+ 

s NH3 tlmivy roztok, ktory zabranuje prekroceniu pH 10, potrebneho na 

vyzrazanie Mg(OH) 2 . z rovnakeho dovodu sa v nadbytku amoniaku neroz­

pustaju amfoterne hydroxidy. 

Roztok amoniaku 2 mol/1 rozpusta tie hydroxidy, zasadite soli 

a oxidy, ktorych kati6ny tvoria rozpustne amminkomplexy. su to: 
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Postup. Je rovnaky ako pri skupinovych reakciach s NaOH. 
Hg2

2+, Hg 2+- i6ny davaju s amoniakom rozdielnu reakciu; netvoria 
oxidy, ale malo rozpustne amidozluceniny s vazbou Hg - N a pri reakcii 
ortutnych soli sa vylucuje aj kovova ortut. 

Nedisociovane ortutnate soli (napr. halogenidy) davaju amidoor­
tutnate soli, napr. chlorid amidoortutnaty. 

Disociovane soli Hg 2+, napr. Hg(N03 ) 2 , poskytuju soli tzv. "Mil­
lonovych zasad" 

HgC1 2 + 2 NH3 
2 Hg 2 + 4 NH3 

Hg(NH2 }Cl + NH4+ + Cl­
= (Hg2N]+ + 3 NH4+ 

ktore sa rozpustaju v koncentrovanejsich roztokoch NH3 za pritomnosti 

NH4+ i6nov na komplex (Hg(NH3}2 ] 2+. 

Tvorbu ammin-komplexov mozeme vyjadrit chemickou rovnicou, napr. 

Cu(OH} 2 + 4 NH3 = (Cu(NH3 ) 4 ] 2+ + 2 OH- alebo 

cu2+ + 4 NH3 = Cu(NH3 )4 ] 2+ (komplex tetraamminmednaty) 

[Ag(NH3 }2]+, [Cd(NH3 )6 ] 2+, (Zn(NH3 )6 ] 2+- bezfarebne roztoky 

(Cu(NH3 }4 ] 2+ - modry 

[Ni(NH3 )6 ] 2+ - svetlomodry 
(Co(NH3 )6 ] 3+ - zltohnedy, pri ca2+ i6noch vznika az po oxidacii 

co 2+ v alkalickom prostredi, preto rozpustanie prebieha pomalsie. 

(Cr(NH3 )6 ] 3+ - cervenofialovy, vytvara sa len posobenim koncent­

rovaneho roztoku NH3 • 

R e a k c i e h y d r o 1 y t i c k e 

Skumadlom je octan sodny 1 mol/1, ktory meni pH roztoku zo silne 

kysleho na slabo kysle (vznika tlmivy roztok). Zvysenim pH hydrolyzu­

ju niektore kati6ny, ktore sa udrzia v roztoku iba v silne kyslom 

prostredi, inak sa vylucuju ako biele nerozpustne zasadite soli. su 

to najma: 
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I6ny Bi 3+ a Sb3+ hydrolyzujd najvjraznej~ie, u~ aj vi6~im zrie­

denim vzorky s H2o za pridania Cl- i6nov, ktore podporujd hydroljzu 

tvorbou malo rozpustnych oxid-chloridov: 

Postup: K 0,5 ml vzorky v skdmavke pridame asi 0,5 ml nasjteneho 

roztoku NaCl. Tvorbu malo rozpustnjch zld6enin po pridani NaCl mo~u 

sposobit aj i6ny, ktore poskytujd nerozpustne chloridy. v takom pri­

pade zrazeninu odfiltrujeme a k filtratu pridame rovnaky objem skd­

madla. Ak ide o hydrolyzujdce kati6ny, zriedenim vzorky biela zraze­

nina pribdda. 

Bi 3+ + H2o+ Cl- = BiOCl + 2 H+ (oxidochlorid bizmutitj) 

Fe 3+ davajd hnedocervene rozpustne acetatosoli ~elezite. 

2. 2. 2. SELEKTfVNE REAKCIE KATIONOV 

a) Kyselina chlorovodikova zraza AgCl, ktory sa rozpu~ta v amo­

niaku. 

Ku kvapke vzorky na kvapkovacej doske alebo v malej skdmavke, 

pridame kvapku 3% HCl. Biela zrazenina sa po pridani nieko1kjch kva­

piek 2 mol/1 NH3 rozpusti, okyslenim 15% HN03 sa opat vyzraza Agel. 

Za pritomnosti i6nov, ktore davajd s NH3 nerozpustne zld6eniny, sa 

tato zrazenina po pridani nadbytku amoniaku najprv oddeli (filtra­

ciou) avo filtrate okyslenim dokazujeme Ag+. 

b) Jodid draselny zraza Agi, ostatne i6ny, ktore reagujd s KI sa 

maskujd s chelatonom 3. 

doske pridame 2-3 kvapky chela­

KI 1 moljl. Vznika svetlozlta 

Ku kvapke vzorky na kvapkovacej 

tonu 3, 2 kvapky NH3 2 mol/1 a kvapku 

zrazenina Agl. Ru~ia i6ny Hg2
2+ tvorbu 6iernej zrazeniny po pridani 

NH 3 • Tdto odfiltrujeme a KI pridame k filtratu. 

c) Chroman draselny zraza 6ervenohnedj Ag2cro4 , ktorj sa na roz­

diel od ostatnjch chromanov rozpd~ta v amoniaku a po okysleni kyseli­

nou octovou sa znova vyldci. 
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Na filtracny papier dame kvapku 10% K2cro4 a kvapku neutralneho 

roztoku vzorky. Potom do stredu skvrny pridame kvapku 25% NH3 , kto­

rym sa rozpustny komplex [Ag(NH3 ) 2 ]+ vyplavi na obvod, kde ho dokaze­

me pokvapnutim 50% kyselinou octovou ako cervenohnedy prstenec 

Ag 2cro4 • 

Dokaz Hg 2
2+ 

I6ny ortutne su veimi jedovate. Roztoky ortutnych soli su stale 

len v kyslom prostredi. 

a) Dizmutacia Hg2
2+ i6nov v alkalickom prostredi na i6ny Hg2+ 

a Hg. 

Ku kvapke vzorky pridame 3% HCl. Vznika biela zrazenina kalome­

lu, ktora kvapkou 25% NH3 scernie od vylucenej kovovej ortuti. 

b) Dusitan strieborny redukuje ortutne zluceniny: 

Na filtracny papier dame kvapku 10% NaNo2 a kvapku 10% AgN03 . 

Vytvori sa biela 

tomnosti Hg 2
2+ 

zrazenina AgN02 , na ktoru kvapneme vzorku. Za pri­

vznika cierna zrazenina. Ak je vzorka prilis kysla, 

pridame po reakcii kvapku amoniaku. 

Dokaz Pb2+ 

Zluceniny olova su veimi jedovate. 

a) Kyselina sirova dava bielu zrazeninu Pbso4 , ktora reaguje 

s H2S za tvorby cierneho PbS. 

Ku kvapke 35% H2so4 na filtracnom papieri pridame kvapku vzorky 

a zrazeninu dokladne vymyvame tak, ze do stredu postavime kapilaru 

s H2o. Po pokvapnuti s H2s biela zrazenina scernie (rozdiel od sira­

nov alkalickych zemin). Pozitivnu reakciu mozu davat aj Hg 2
2+ a Ag+, 

ktorych sirany sa zo zrazeniny Pbso4 tazko vyrnyvaju. 

b) Jodid draselny dava zltu zrazeninu jodidu Pb[Pbi4 ], ktory sa 

zahrievanim rozpusti na monomer Pbi 2 a po ochladeni vykrystalizuje 

v zlatozltych supinkach ("zlaty dazd"). Reakciu robime v skumavke 
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s 0,3 ml vzorky, pridame 3 kvapky KI 1 moljl a zriedime s vodou na 

objem 5 ml. 

D6kaz Hq2+ 

Zluceniny ortutnate su ve1mi jedovate. 
a) Jodid draselny zraza Hgi 2 . Na filtracny papier dame kvapku KI 

1 mol/1 a na stred prilozime kapilaru so vzorkou. Vytvori sa cerveny 
prstenec Hgi 2 . 

b) Jodid medny za pritomnosti KI vytvara so so1ami ortutnatyroi 

oranzovocervenu zrazeninu cu2[Hgi4 ]. Zrazenina Cui sa pripravi reak­
ciou cu2+ s KI a vyluceny j6d sa odfarbi siricitanom. 

Na filtracny papier dame postupne jednu kvapku KI 1 mol/1, 
20% Na 2so3 , 10% cuso4 , 3% HCl a vzorku. 

c) Chlorid cinaty redukuje Hg 2+ aj Hg 2
2+ na elementarnu ortut: 

2 Hg2+ + sn2+ = Hq2
2+ + sn4+ 

Hg 2
2+ + sn2+ 2 Hg + sn4+ 

Na filtracny papier dame kvapku vzorky, kvapku 5 % snc1 2 a kvap­

ku anilinu. Biela zrazenina Hg 2c12 postupne cernie. Pridany anilin 

vytvara vhodne pH (slabo zasadite), pretoze redukcna schopnost snc1 2 
sa zvysuje so stupajucou zasaditostou prostredia. 

d) Difenylkarbazid (I) alebo difenylkarbazon (II) reaguje v sla­

bo kyslom prostredi s i6nmi Hg2
2+ aj Hg2+ za tvorby modrofialoveho 

rozpustneho komplexu. Reaguju len disociovane zluceniny Hg, t.j. za 

nepritomnosti Cl-, Br-, I-, SCN- v roztoku. 

NH - NH - C6H5 NH - NH - c 6H5 

0 = c (I) 0 = c (II) 

NH - NH - c 6H5 N = N - C6H5 

Ku kvapke vzorky pridame . 2-kvapku skumadla. Rus1a cro4 , ktore 

davaju so skumadlom cervene zafarbenie. 
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Dokaz cu2+ 

Vodne roztoky mednatych soli su modre. 

a) Amoniak tvori sytomodry ammin-komplex. 

b) Hexakyanozeleznatan dava cervenohnedu zrazeninu cu2 [Fe(CN) 6 ), 

ktora je nerozpustna v zriedenych kyselinach, rozpustna v amoniaku. 

Ku kvapke vzorky pridame 10% HCl a kvapku 10% K4 [Fe(CN) 6 ). Re­

akciu rusia Fe 3+, ktore mozeme oddelit ich zrazanim amoniakom. Dele­

nie mozeme vykonat aj na filtracnom papieri tak, ze ku kvapke 25% 

NH 3 pridame kvapku vzorky a potom kvapku skumadla. Na obvode skvrny 

po okysleni 10% HCl vznika cervenohnedy prstenec. 

c) Benzoinoxim ("Kupr6n'') dava s cu2+ specificku reakciu. Vznika 

zelena mednata sot, nerozpustna v zriedenom amoniaku. 

c 6H5 - CH - C - c 6 H5 
II 

OH NOH 

Ku kvapke vzorky na filtracnom papieri pridame kvapku roztoku 

vinanu sodno-draselneho (maskujeme vylucovanie farebnych hydroxidov), 

kvapku skumadla a vystavime param NH3 • 

Dokaz cd 2+ 

Zluceniny cd2+ su ve1mi jedovate. 

Charakteristicka reakcia pre Cd 2+ je tvorba zlteho CdS. 

a) Po redukcii rusivych i6nov zelezom. 

K 0,5 ml vzorky v skumavke pridame trochu tuheho KN0 3 a 0,5 g 

praskoviteho Fe. Po 1 minutovom vare redukovane kovy odfiltrujeme 

a filtrat spracujeme pre dokaz cd 2+. K 1 ml filtratu pridame 1 ml 

NH3 2 moljl, kvapku 3% H2o2 , kratko povarime a zrazeninu odfiltrujeme 

(odstranenie Pb2+, Mn 2+ Fe2+). K filtratu pridame kvapku 10% HCl 

a sulfanovu vodu alebo kvapku (NH4 ) 2s. Vznika zlty CdS. 

b) Po maskovani rusivych i6nov s KCN. (Postup je vhodny len za 

nepritomnosti Hg2+). 

Do skumavky dame 0,5 ml vzorky, 1-2 ml NH 3 2 moljl (oddelenie 

amminkomplexov) a ak vznikne zrazenina, odfiltrujeme. K 5-6 kvapkam 
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filtratu pridame asi 10 kvapiek 3% KCN (POZOR JED!) a kvapku 
(NH4 ) 2S. Vznika zlty zakal CdS. 

D6kaz Bi 3+ 

Vo!ne i6ny Bi 3+ mozu obsahovat len silne kysle roztoky. 

a) Tvorba nerozpustnych zasaditych soli (hydrolyticka reak-

cia): 

Ku kvapke kyslo reagujucej vzorky na kvapkovacej doske pridame 
kvapku roztoku NaCl a kvapku CH3COONa 1 mol/1. Vylucena zrazenina 

BiOCl sa nerozpusta v NaOH 2 mol/1 (na rozdiel od SbOCl). Zrazeninu 
potom pipetkou prenesieme na filtracny papier, prernyjeme s H2o a do­

kazerne pritornnost Bi 3+ s bizrnutiolorn (reakcia b). Reakciu a) rn6zerne 

urobit aj na filtracnom papieri. 

b) Bizmutiol (1,3,4-tiodiazol-2,5-ditiol) dava s Bi 3+ jasne cer­

venu zrazeninu kornplexnej soli. (Podobnyrn sfarbenim rusi len sn4+, 

ine i6ny davaju produkty rozdielneho sfarbenia. Vyhodne je pouzit 

zrazeninu z reakcie a), na ktoru kvapnerne roztok skumadla a kvapku 

3% HCl. 

/s~ 
S=C C-SH 

n ~ ~ 
N N H-N N 

c) Tiornocovina dava zlty rozpustny komplex (Bi(H2N-CS-NH2 ) 3 ) 3+. 

Na filtracny papier dame krystalik tiornocoviny a pokvapkame 
vzorkou. (Podobne, ale slabsim sfarbenirn reaguje aj Sb3+). 

d) Alkalicky cinatan redukuje Bi 3+ na kov: 

Pouzijeme cerstvo pripravene skumadlo: K 0,5 ml 5% snc1 2 pridame po 

kvapkach len totko NaOH 2 moljl, az sa zrazenina Sn(OH) 2 prave roz­

pusti. K roztoku potom pridarne 1-2 kvapky vzorky. za pritornnosti 

Bi 3+ sa vyluci cierna zrazenina. (Podobne reaguje aj Hg 2
2+, Hg 2+ 

a Ag+}. 

' 
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Dokaz sb3+ 

Voine 1ony Sb 3+ mozu obsahovat len silne kysle roztoky. 

a) Tvorba nerozpustnych zasaditych soli. Ku kvapke kyslo reagu­

jucej vzorky pridame kvapku roztoku Nacl a kvapku CH3cooNa 1 moljl. 
Zrazenina SbOCl sa rozpusta v NaOH 2 moljl na antimonitan. 

b) Tvorba sb2s 3 , ktory sa rozpusta v nadbytku (NH4 ) 2s. K 0,5 ml 
vzorky pridame 3-4 kvapky 25% NH3 a 1 ml (NH4 ) 2s. Ak vznikne zraze­

nina, odfiltrujeme ju a vo filtrate okyslenim 10% HCl vylucime oran­

zovy sb2 s 3 • 

c) Kovove zelezo redukuje sb3+ na kov: 

3 Fe + 2 sb3+ = 2 Sb 

I6ny Sb3+ predtym oddelime od neamfoternych hydroxidov nasledu­

jucim sposobom: K 0,5 ml vzorky pridame asi 1 ml NaOH 2 moljl (az do 

alkalickej reakcie) a zrazeninu odfiltrujeme. K filtratu pridame 10% 

HCl do kyslej reakcie, vlozime zelezny klincek a zahrievame. Vyluci 
sa cierny prasok Sb. 

Dokaz sn2+ 

vofne i6ny sn2+ mozu obsahovat len silno kysle roztoky. I6ny 

sn2+ maju redukcne vlastnosti, na zaklade ktorych ich dokazujeme. 

a) Redukcia soli ortutnatych na kovovu ortut. 
Na filtracny papier dame kvapku 3% Hgcl 2 a vysusime. Pridame 

1-2 kvapky vzorky a kvapku anilinu. Vznika cierna skvrna. 

b) Redukcia nerozpustnych molybdatofosforecnanov na "molybdenovu 

modru". 
Na filtracny papier dame kvapku 5% tetrakis[trimolybdato)fosfo­

recnej kyseliny a nad parami amoniaku ju prevedieme na nerozpustnu 

am6nnu so! (NH4 ) 3[P(Mo3o10 ) 4 ], ktora pokvapnutim vzorky s obsahom 

sn2+ dava madre zafarbenie. Rozpustnu kyselinu H3[P(Mo3o10 ) 4 J reduku­
ju aj i6ny sb3+, Fe2+. 

c) Redukcia zelezitych i6nov na zeleznate a ich dokaz: 

= 
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Ku kvapke vzorky na kvapkovacej doske pridame kvapku 10% Fec1 3 
a za minutu krystalik kyseliny vinnej (maskovanie nadbytku Fecl 3 ), 

kvapku roztoku 2,3-butandiondioximu a kvapku NH 3 2 mol/1. Vznika cer­

veno zafarbeny roztok (pozri dokazy Fe 2+). 

Dokaz Fe2+ 

Vodne roztoky zeleznatych soli su svetlozelene, vzdusnyro o2 sa 

postupne oxiduju. Stalejsie su okyslene roztoky. 

a) 2,21 -bipyridin dava cerveny rozpustny komplex (Fe(bipyri­

din)3]2+. Reakcia je specificka. 

©---16J 
N N 

K 0,5 ml slabo kyslej vzorky v skumavke pridame nieko!ko kvapiek 

skumadla. Ak reakciu urobime na filtracnom papieri, po pridani sku­

madla vystavime ho este param amoniaku (reakciu rusia Fe3+ i6ny tvor­

bou Fe(OH) 3 , maskujeme ich pridanim kvapky roztoku NaF). 

b) 2,3-butandiondioxim (dimetylglyoxim) dava s Fe 2+ v amonia­

kalnom prostredi cerveny rozpustny komplex (na rozdiel od Ni 2+). 

CH3-C=N-OH 
2 I + Fe 2++ 2 NH 3 

CH3-C=N-OH 
= 

Ku kvapke vzorky na kvapkovacej doske pridame krystalik kyseliny 

vinnej (maskovanie Fe3+), nieko!ko kvapiek roztoku dimetylglyoximu 

a kvapku NH3 2 moljl. Rusia Ni 2+ tvorbou jasne cervenej zrazeniny, 

ktoru mozeme dobre rozlisit. Ak urobime dokaz na filtracnom papieri, 

namiesto tuhej kyseliny vinnej pridame kvapku roztoku vinanu 

sodno-draselneho. 
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Dokaz Fe 3+ 

Roztoky obsahujuce i6ny [Fe(H2o) 50H)] 2+ su hnedozlto zafarbene. 
a) Hexakyanozeleznatan draselny dava v slabo kyslom prostredi 

modru zrazeninu "berlinskej modrej". 

= 

Zrazenina je stala v zriedenych mineralnych kyselinach. Za pritomnos­

ti silnejsich oxidacnych skumadiel vznika zelene zafarbenie. 

b) Tiokyanatany tvoria v slabo kyslom prostredi intenzivne cer­

veno zafarbene roztoky, v ktorych prevlada komplex [Fe(SCN)) 2+. Komp­

lex je staly v prostredi zriedenych mineralnych kyselin a da sa ex­
trahovat do amylalkoholu. 

Ku kvapke slabo kyslej vzorky pridame kvapku 0,5% KSCN. Cervene 

zafarbenie sa pridanim kvapky 3% HCl nemeni. 

c) Kyselina salicylova dava s Fe3 + fialovy rozpustny komplex. 

Podobne reaguju aj jej derivaty. Aka skumadlo sa pouziva kyselina 

5-sulfosalicylova: 

H03S~COOH + 

~ Fe
3
+ 

OH 

= + 

Ku kvapke slabo kyslej vzorky pridame kvapku skumadla. 

DOkaz Co 2+ 

Roztoky kobaltnatych soli su ruzovo sfarbene. 

a) Bezvoda komplexna so! Co[Cocl4 ) je modra. 

Na filtracny papier dame kvapku 25% HCl, kvapku vzorky a opatrne 
vysusime nad plamenom. Za pritomnosti ca2+ vznika modra skvrna. 

b) Tiokyanatany davaju ruzovy komplex Co[Co(SCN) 4 ), ktory sa 

rozpusta v amylalkohole a zafarbuje ho na modro. 
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K 1 ml neutralnej vzorky v skumavke pridame 1 ml 15% NH4SCN 

a 1 ml 1-pentanolu. Po pretrepani sa horna vrstva 1-pentanolu farbi 

na modro. I6ny Fe3+ rusia reakciu a maskuju sa pridanim roztoku NaF. 

c) 1-nitrozo-2-naftol dava s Co 2+ v neutralnom alebo amoniakal­

nom prostredi cervenohnedu zrazeninu kobaltiteho chelatu chin6noximo­

vej tautomernej formy skumadla. Chelat sa po vyzrazani uz nerozpusta 

v zriedenych mineralnych kyselinach (na rozdiel od podobnych zrazenin 

Fe 3+ a cu2+). 

NO oo-OH 
Ku kvapke vzorky na filtracnom papieri pridame kvapku skumadla 

a vystavime param amoniaku. Ak ide o co 2+, cervenohneda zrazenina sa 

po pridani kvapky 35% H2so4 nemeni. 

Dokaz Ni 2+ 

Roztoky nikelnatych soli su zeleno zafarbene. 

a) 2,3-butandi6ndioxim (dimetylglyoxim) dava v amoniakalnom 

prostredi cervenu krystalicku zrazeninu nikelnateho chelatu. Zrazeni­

na je rozpustna v zriedenych mineralnych kyselinach. Tato reakcia 

{Cugajevova reakcia) je pre Ni 2+ specificka. 

~
H .• . . 

0 •••• 0 

I I 
CH3 -C=N--.._ . ---- N=C-CH3 I ~Ni I 
CH3-C=N _____- ...___ N=C-CH

3 
I I 
o.... ___ o 

•• H__..-

Ku kvapke slabo kyslej vzorky na filtracnom papieri pridame 

kvapku 1% skumadla a kvapku NH3 2 moljl. Vznika jasne cervena skvrna. 

I6ny Fe3 + maskujeme vinanom sodnodraseln¥ro. Citlivost reakcie znizuju 

cu2+, co2+ a Fe2+, ktore tvoria rozpustne farebne komplexy. Mozno ich 

vymyt zo zrazeniny postavenim kapilary s NH3 . 2 mol/1 do stredu skvr­

ny. 
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Dokaz Mn2+ 

Oxidacia Mn 2+ na fialovy roztok manganistanu silnymi oxidacnymi 

skumadlami v kyslom prostredi je specificka reakcia. Ako oxidacne 

skurnadlo mozeme pouzit peroxodisiran didraselny, za katalytickeho 

posobenia Ag+ i6nov: 

2 Mn 2+ + 5 s 0 2- + 8 2 B H20 = 2 Mn04 + 10 SO 2- + 16 H+ 4 

K 2-3 kvapkarn vzorky dame nieko1ko kvapiek 15 % HN03 , zriedime 

s H2o asi do 1/3 objemu skumavky, pridame trochu tuheho K2s2o8 
a kvapku 10% AgNo3 . (Ak sa roztok po pridani AgNo3 zraza, t.j. za 

pritomnosti halogenidov, treba dalej pridavat AgNo3 , pokia1 sa este 

tvori zrazenina}. Zmes asi minutu povarime. Za pritomnosti Mn2+ pozo­

rujeme fialove zafarbenie roztoku. (Rusia cro4
2- vo vacsej koncentra­

cii vlastnym zafarbenim, rnozeme ich oddelit vyzrazanim roztokom 

Ba(N03 }2 v slabo kyslom prostredi). 

DOkaz cr3+ 

Roztoky i6nov [Cr(H2o} 6 ) 3+ su svetlofialovej farby, roztoky, 

ktore obsahuju komplexne i6ny, su vacsinou zelcne. 

Dokazy cr3+ sa uskutocnia po oxidacii na chroman. Chromite i6ny 

oxidujeme v alkalickom prostredi, napr. peroxidom vodika, na zlto za­

farbene chromany: 

Aby nerusili ostatne i6ny, odde!ujeme cr3+, Al 3+ a zn2+ ako am­

foterne hydroxidy nasledovne: 

K 2 ml vzorky v skumavke pridame 2 ml NaOH 2 mol/1, 0,5 ml 

10% Na 2co3 , 1ml 3% H2o2 a zmes minutu povarime. Zrazeninu odfiltru­

jeme a filtrat, ktory moze obsahovat cro4
2-, [Zn(OH} 3 ]- a Al(OH) 4 ]-, 

pouzijeme k dokazu tychto troch i6nov. cast filtratu preto odlozime 

na dokazy Al 3+ a zn 2+. 
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Dokaz cro4
2-

Filtrat je za pritomnosti cro4
2 - zlto zafarbeny. 

a) Tvorba modreho sfarbenia s H2o 2 v kyslom prostredi. Reakcia 

je specificka. 

1 ml roztoku v skumavke okyslime 1-2 kvapkami 35% H2so4 , ochla­

dime a po kvapkach pridavame 3% H2o 2 . Pritom pozorujeme nestale, in­

tenzivne madre zafarbenie, ktore zanika. Zafarbenie sa da vytrepat do 

amylalkoholu a prisudzuje sa vzniku perchr6movych kyselin. 

b) Difenylkarbazid dava s cro4
2- v kyslom prostredi cervene roz­

toky. Ku kvapke roztoku pridame 1 kvapku 3% HCl a kvapku skumadla. 

Dokaz Al 3+ 

Na uvedene reakcie pouzijeme filtrat po oddeleni neamfoternych 

hydroxidov (pozri reakcie cr3+). 

a) Alizarin alebo sulfonovany alizarin S (kyselina 1,2-dihydro­

xyantrachinon-3-sulfonova) povrchovo vyfarbuje zrazeninu Al(OH) 3 
tvorbou tzv. "laku", tehlovocervenej farby, ktory je staly v prostre­

di kyseliny octovej. 

0 OH 

K 0,5 ml filtratu v skumavke pridame 2 kvapky alizarinu s a opa­

trne okyslime 10% HCl, az fialovy roztok zozltne (alizarin je v kys­

lom prostredi zlty, v alkalickom fialovy). Potom pridame NH3 2 mol/1 

po kvapkach, az do farebnej zmeny. za pritomnosti Al 3+ vznika tehlo­

vocervena zrazenina alebo zafarbenie, inac len fialovy roztok. 

b) Morin (derivat flavonu) dava zeleno fluoreskujuce hlinite so­

li, stale v slabo kyslom prostredi. 

Ku kvapke filtratu na kvapkovacej doske pridame kvapku 3% HCl 

a kvapku skumadla. za pritomnosti Al3+ pozorujeme oproti ciernemu po­

zadiu zelenu fluorescenciu (zrete!ne vidite!nu v UV svetle). 
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DOkaz zn2+ 

Na uvedene reakcie pouzijeme filtrat po oddeleni neamfoternych 

hydroxidov (pozri reakcie cr3+ alebo A1 3+). 

a) Hexakyanozeleznatan dava bielu zrazeninu zn 2 [Fe(CN) 6 ] stalu v 

slabo kyslom prostredi. 

Kvapku alkalickeho filtratu okyslime 3% HCl a pridame kvapku 

10% K4 [Fe{CN) 6 ]. 

b) Tetratiokyanatoortutnatan diam6nny zraza bielu krystalicku 

zrazeninu Zn(Hg(SCN) 4 ], ktora sa za pritomnosti stop co2+ farbi na 

modro (tvorba zmesnych krystalov). 

Kvapku filtratu okyslime dvoma kvapkami 10% kyseliny octovej, 

pridame kvapku 0,05% CoC1 2 a kvapku roztoku (NH4 ) 2 (Hg{SCN) 4 ). Za pri­

tomnosti zn 2+ sa postupne (asi do 2 minut, po miesani) vylucuje svet­

lomodra krystalicka zrazenina. 

c) Tvorba bieleho ZnS z prostredia 

Ku kvapke filtratu pridame kvapku 

dani cerstvo nasytenej sulfanovej vody 

50% kyseliny octovej. 

50% kyseliny octovej. Po pri­

alebo jednej kvapky (NH4 ) 2s 

vznika biela zrazenina zns, ktora sa rozpusta v zriedenych mineral­

nych kyselinach. (V uvedenom postupe rusia z kati6nov, ktore sa zra­

zaju s H2s v kyslom prostredi len sn2+ a sn4+). 

D 6 k a z y i 6 n o v a 1 k a l i c k y c h z e m i n 

Vacsina selektivnych dokazov Ba 2+, sr2+ a ca 2+ i6nov vyzaduje 

nepritomnost kati6nov tazkych kovov. Odstranujeme ich zrazanim 

s (NH4 ) 2s nasledovnym postupom: 

K 2-3 ml vzorky pridame dve kvapky 10% HCl a zalkalizujeme dvoma 

kvapkami 25% amoniaku, aby sa vytvoril dostatok am6nnych soli. Roztok 

vyzrazame s {NH4 ) 2s, pokia! sa tvori zrazenina (skusame pridanim 

kvapky (NH4 ) 2s po usadni zrazeniny), mierne zahrejeme a nerozpustne 

sulfidy odfiltrujeme. Filtrat okyslime nieko!kjmi kvapkami 3% HCl do 

slabo kyslej reakcie a povarenim odstranime nadbytok H2s. Pripadny 

zakal odfiltrujeme a vo filtrate dokazujeme kati6ny Ba 2+, sr2+ 

a ca2+. o ich pritomnosti sa presvedcime skupinovjmi skumadlami 35% 

H2so4 a kyselinou stave!ovou 0,5 moljl. 
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Dokaz Ba 2+ 

Rozpustne barnate soli su vetmi jedovate. 

a) Prchave soli farbia plamen zeleno. 

Kati6ny tazkych kovov s vynimkou i6nu cu2+ tento fyzikalny dokaz 

nerusia. 

b) Dichr6man didraselny alebo chr6man didraselny zraza zlty 

Bacro4 , staly v slabo kyslom prostredi (na rozdiel od zrazeniny 

srcro4 , ktora je v prostredi kyseliny octovej rozpustna). 

Ku kvapke neutralnej vzorky na kvapkovacej doske (kysly roztok 

upravime kvapkou roztoku CH3COONa), pridame kvapku 10% K2cr2o 7 . Pos­

tupne na sa tvori krystalicka zrazenina Bacro4 . 

c) Rodizonan disodny dava s i6nmi Ba 2+ aj sr2+ v neutralnom 

prostredi hnede nerozpustne soli. Zrazeniny rodizonanu barnateho 

a strontnateho sa rozdielne spravaju v slabo kyslom prostredi. 

CO - CO - C - ONa 

CO - CO - C - ONa 

Ku kvapke neutralneho roztoku vzorky na filtracnom papieri pri­

dame kvapku roztoku rodizonanu. Vznika hneda skvrna, ktora pridanim 

jednej kvapky 3% HCl prechadza v pripade barnatej soli na jasne cer­

venu kyslu sot (c6o 6H) 2Ba. Ak je pritomne len sr2+ hneda skvrna sa 

rozpusti. (Pri reakcii musia byt uplne odstranene kati6ny tazkych ko­

vov, ktore tiez reaguju s rodizonanom). 

d) Zriedena H2so4 alebo sirany zrazaju jemne krystalicky Baso4 . 

D6kaz sr2+ 

a) Prchave soli farbia plamen tmavocerveno. 

b) Reakcia s rodizonanom, ktora je uvedena pri reakciach Ba 2+ 
i6nov. Za pritomnosti Ba 2+ mozeme sr2+ dokazat na filtracnom papieri 

nasytenom s K2cro4 . S rodizonanom reaguje potom len rozpustnejsi 

srcro4 . 
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Na filtracny papier dame asi 10 kvapiek K2cro4 a trochu vysusi­

me. Do stredu nanesieme kvapku neutralnej vzorky a po jej nasiaknuti 
nakvapkame na nu este kvapku 10% K2cro4 , aby pritomne Ba 2+ i6ny boli 

dokonale vyzrazane. Potom pridame kvapku skumadla. Hnedocervena skvr­
na alebo prstenec je dokazom sr2+. 

c) Zriedena H2so4 a sirany zrazaju srso4 . 

Ku kvapke vzorky pridame kvapku 6% K2so4 a pozorujeme vznik 
bielej krystalickej zrazeniny. srso4 je rozpustnejsi ako Baso4 a pod-

1a koncentracie sa zrazenina srso4 moze zvo1na vylucovat az po chvi­
li. 

Ak su pritomne Ba 2+ i6ny, vyzrazame ich 10% K2cr2o7 po pridani 

nieko1kych kvapiek CH3COONa 1 mol/1 a vo filtrate dokazujeme sr2+ ako 

Srso4 . 

Dokaz ca2+ 

a) Prchave soli farbia plamen na tehlovocerveno. 

b) Kyselina stave1ova alebo stave1an am6nny zraza biely krysta­

licky stave!an vapenaty, ktory je staly v slabo kyslom prostredi. 

za pritomnosti Ba 2+ a sr2+ dokaz vykoname tak, ze 0,5 ml vzorky 

a 1 ml 6% K2so4 povarime a zrazeninu siranov odfiltrujeme. K filtra­

tu pridame nieko1ko kvapiek kyseliny stave!ovej 0,5 moljl. Vznika 

zrazenina dihydratu (C00) 2ca.2H2o. 

c) zriedena H2so4 zraza siran 
pustnost sa znizi pridanim etanolu. 

vapenaty len ciastocne. Jeho roz-

K 1 ml vzorky v skumavke pridame 5 kvapiek 

a zahrejeme. Po usadeni zrazeniny, ktora moze 

srso4 a cast caso4 ), pridame este nieko1ko kvapiek 

zriedenej H2so4 
obsahovat Baso4 , 

zriedenej H2so4 
a v sikmo naklonenej skumavke pridame po stene etanol. Za pritomnosti 
ca2+ sa na rozhrani kvapalin vylucuje husta zrazenina caso4 .2 H2o, 

ktora statim prechadza na charakteristicke ihlicky. 

D o k a z y 
k 0 v 0 v 

Mg 2+ a i 6 n o v a 1 k a 1 i c k y c h 

Dokazy i6nov Mg2+, Na+ a K+ robime po odstraneni ostatnych i6nov 

a i6nov NH4+, ktore rusia vacsinu reakcii. 
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Postup. 2 ml vzorky okyslime dvoma kvapkami 10% HCl a zalkalizu­

jeme nieko!kymi kvapkami 25% amoniaku. Roztok vyzrazame s 2 ml 10% 

uhlicitanu diam6nneho, zahrejeme a nakoniec pridame nieko!ko kvapiek 

(NH4 ) 2s, aby zrazanie bolo uplne. Zrazeninu, ktora obsahuje zmes uh­

licitanov a sulfidov, odfiltrujeme. Filtrat okyslime 10% HCl, pripad­

nu zrazeninu odfiltrujeme, odparime na porcelanovej miske do sucha 

a mierne vyzihame, az uniknu biele dymy am6nnych soli. Odparok roz­

pustime v malom mnozstve vody a skusame reakcie Mg 2+, K+ aNa+. 

Poznamka. Postup je mozny za nepritomnosti fosforecnanov, ktore 

by v alkalickom prostredi zrazali i6ny alkalickych zemin aj Mg 2+ ako 

nerozpustne fosforecnany. 

Dokaz Mg 2+ 

a) Fosforecnany zrazaju za pritomnosti NH4+ i6nov biely fosfo­

recnan am6nno-horecnaty: 

= 

K 0,5 ml vzorky v skumavke pridame postupne nieko!ko kvapiek 

NH4Cl, Na 2HP04 1 mol/1 a po kvapkach NH3 2 mol/1 do slabo alkalickej 

reakcie. za pritomnosti Mg 2+ sa zvo!na vytvara mikrokrystalicka zra­

zenina. 

b) Vyfarbovanie gelovitej zrazeniny Mg(OH) 2 . Soli am6nne musia 

byt odstranene, lebo vytvaraju pufracnu rovnovahu a ttm zamedzuju 

tvorbu Mg(OH) 2 , ktory sa vytvara az v silne iasaditom prostredi. 

J6d zafarbuje Mg(OH) 2 na hnedocerveno. Skumadlo sa pripravi tak, 

ie k 0,5 ml r 2 0,05 mol/1 prikvapkame len to!ko NaOH 0,1 mol/1, az sa 

hnedy roztok prave odfarbi na zaklade dizmutacnej reakcie: 

Po pridani nieko!kych kvapiek vzorky, ktora obsahuje Mg 2+, sapo­

sunie rovnovaha reakcie spatne, vznika Mg(OH) 2 a vyluceny j6d zafar­

buje zrazeninu. 

Azofarbivo titanova zlta vyfarbuje Mg(OH) 2 intenzivne cerveno. 

zaroven uskutociiujeme porovnavaci tzv. "slepy" pokus. Do jednej jamky 

na kvapkovacej doske dame kvapku vzorky, do druhej kvapku H2o. Potom 
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do oboch jamok dame kvapku skumadla, kvapku NaOH 2 mol/1 a porovnava­
me zafarbenie. 

Magnez6n (4'-nitroazobenzen-2,4-diol) vyfarbuje Mg{OH) 2 na mod­
rozeleno. Postup je rovnaky ako u skumadla titanovej zltej. 

Dokaz Na+ 

a) Prchave soli farbia plamen zlto. Reakciu davaju uz stopove 

mnozstva Na+, preto za pozitivny dokaz povazujeme len intenzivne 

a dlhsie trvajuce sfarbenie. 

b) Hexahydroxoantimonicnan draselny dava bielu krystalicku zra­

zeninu hexahydroxoantimonicnanu sodneho Na(Sb{OH) 6 ]. 
Reakciu rusia aj NH4+ a Mg 2+ 

K 1 ml slabo alkalickej (KOHl) nanajvys neutralnej vzorky prida­

me 1 ml nasyteneho roztoku skumadla a trenim stien skumavky podporime 

vylucovanie zrazeniny. Uz aj zo slabo kyslych roztokov vzorky by dos­

lo k vylucovaniu nerozpustnej kyseliny antimonicnej: 

= 

ktoru rozozname pod1a amorfneho vzhiadu. 

c) Octan uranylo-zinocnaty Zn[U02 (cH3coo) 3] 2 zraza svetlozltu 

krystalicku sodnu so1 NaZn[U02 (CH3coo) 3 ) 3 . 

Ku kvapke neutralnej vzorky (neutralizovat s amoniakom) pridame 

nieko1ko kvapiek skumadla a premiesame. Zlta zrazenina je dobre vidi­

te1na na ciernom podklade. 

Pri zrazacich reakciach NH4+ i6ny davaju podobne reakcie aka 
K+, preto musia byt pri dokazoch K+ i6nov odstranene. 

a) Prchave soli farbia plamen na bledofialovo. 

b) Hexanitrokobaltitan trisodny Na 3(Co(No2 )6 ] zraza zltu neroz­

pustnu draselnu so1. Reakcia vyzaduje neutralne alebo slabo kysle 

prostredie. 



Ku kvapke neutralnej 
neutralizujeme pomocou 10% 

CH3COONa 1 mol/1). 
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vzorky pridarne kvapku skurnadla. (Vzorku 
CH3COOH alebo ak je vzorka kysla, pridame 

c) Dipikrylamin (2,2',4,4•,6,6'-hexanitrodifenylarnin) 

vytvara soli nahradenirn prot6nu irnino-skupiny. Skumadlom je rozpustna 
sodna sot, ktora zraza K+ i6ny aka nerozpustnu draselnu sot. Ku kvap­

ke neutralnej vzorky pridame kvapku skumadla. Za pritornnosti K+ vzni­
ka oranzovocervena zrazenina. 

Dokaz NH4+ 

Arn6nne soli dokazujerne priamo z povodnej vzorky a ich dokaz sa 

zaklada na uvotneni amoniaku alkalickyrn hydroxidorn a jeho identifika­

cii. 

= 

K 1 ml vzorky v skumavke pridame nadbytok 20% NaOH (asi 1 rnl) 

a povarirne. Unika amoniak, ktory dokazeme: 

a) cuchom, alebo navlhcenym indikato"rov¥m papierikom, ktory 

zrnodrie. Indikatorovy papierik (pridrzany napr. na hodinovom skielku 

alebo napichnuty na pipetku) prilozirne k ustiu skumavky tak, aby sa 

nedotykal stien skurnavky, na ktorych mozu byt stopy alkalickeho roz­
toku. 

b) Nesslerov¥m skurnadlorn (alkalicky roztok K2[(Hgi4 )]), ktore 

dava s amoniakom hnede zafarbenie az zrazeninu zlozenia [Hg 2N]I.2 HI. 

Kvapku skumadla na pipetke alebo tycinke podrzime pri usti sku­

rnavky. Za pritomnosti NH4+ kvapka zhnedne. 
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2.3. A N A L Y Z A ANIONOV 

Aj analyza ani6nov sa zaklada na skupinovych a selektivnych re­

akciach. 

Pritomnost ani6nov prchavych kyselin sa prejavi uz pri orientac­
nych skuskach, najma so zriedenou a koncentrovanou H2so4 , pri ktorych 
podta uvo1nujucich sa plynov charakteristickeho zapachu, pozname 

napr. sulfidy, siricitany, kyanidy(!}, uhlicitany, dusitany, bromidy, 
jodidy. Dolezite je pH roztoku. Ak rna vzorka silne kyslu reakciu, 
nemozu byt pritomne kyseliny, ktore sa 1ahko rozkladaju alebo su 

prchave, ako H2co3 , H2s 2o3 , HN02 , H2s, HCN. Ak predchadza dokazu ani6-

nov analyza kati6nov, mozno pod1a pritomnosti urcitych kati6nov vy­

lucit niektore ani6ny, napr. ak sme dokazali v neutralnom roztoku i6-
ny Ag+, nemoze ciry roztok vzorky obsahovat tie ani6ny, ktore tvoria 

v tomto prostredi nerozpustne strieborne soli. Aj samotne ani6ny sa 
mozu vzajomne vylucovat, napr. ak je vzorka kysla, nemozu byt spolu 

pritomne oxidovadla aj redukovadla, ktore by vzajomne reagovali. 
Kati6ny kovov okrem i6nov alkalickych kovov (Na+, K+} v mnohych 

pripadoch rusia pri reakciach ani6nov. Preto sa odde1uju napr. pomo­

cou i6nomenicov alebo chemicky ako nerozpustne uhlicitany, vyzrazanim 

s Na 2co3 . Ani6ny zostavaju v roztoku ako sodne soli, napr.: 

v priebehu odde1ovania kati6nov moze dochadzat aj ku chemickym 

zmenam oproti povodnej vzorke. V alkalickom prostredi , pocas zahrie­
vania nastava oxidacia i6nov so3

2-, s 2-, No2-, Aso3
3-. Niektore ani6-

ny s nekovovymi prvkami vo vyssom oxidacnom stupni, najma so4
2-, 

Po4
3- sa v znacnej miere adsorbuju na zrazeninu nerozpustnych uhlici­

tanov, takze pri mensich koncentraciach ani nemusia prechadzat do 
roztoku ani6nov. Preto je zasadne potrebne overovanie vysledkov 

v povodnej vzorke. 
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p 0 s t u p p r i a n a 1 y z e a n i 6 n o v 

I. v casti povodnej vzorky urcenej na dokaz ani6nov vyzrazame 

kati6ny a pripravime s6dovy vyluh, ktory pouzijeme pre skupinove 

a selektivne reakcie ani6nov. 

Postup:k 5 ml vzorky na porcelanovej miske pridavame 10% 

Na 2co3 , pokia1 sa este tvori zrazenina a az kvapka roztoku reaguje na 

indikatorovy papierik zasadito. Zmes 5 minut zahrievame do varu, ne­

rozpustne uhlicitany odfiltrujeme (mozeme ich pouzit pre dokaz katie­

nov) a premyjeme malyro mnozstvom H2o, ktoru pripojime k filtratu. 

Filtrat potom rozdelime na dve casti a), b) a neutralizujeme: 

a) Vo vacsej casti opatrne po kvapkach za sledovania pH, neutra­

lizujeme s 15% HN03 do neutralnej alebo slabo zasaditej reakcie (sod­

ne soli slabych kyselin reaguju zasadito). Ak sa pri neutralizacii 

vylucuje zrazenina (napr. amfoterne hydroxidy, ktore z casti mohli 

prejst do roztoku v nadbytku Na 2co3 ), oddelime ju a ciry filtrat pou­

zijeme pre skupinove a selektivne reakcie ani6nov. 

b) V mensej casti neutralizujeme 10% kys. octovou do neutralnej 

reakcie. Tuto cast pouzijeme pre selektivny dokaz dusicnanov. 

II. v casti povodnej vzorky dokazujeme co3
2-. 

III. V povodnej vzorke overujeme skupinove a selektivne reakcie 

ani6nov. Nepritomnost so4
2-, Po4

3-, F-, so2- CN- skusame vzdy aj v 

povodnej vzorke. 

2.3.1. REAKCIE ANI6NOV SO SKUPINOvYMI SKUMADLAMI 

Skupinove reakcie ani6nov su zalozene na tvorbe nerozpustnych 

soli a na reakciach s oxidacnyroi a redukcnyroi skumadlami (KMno4 , I 2 , 

KI). Kombinaciou tychto reakcii vymedzime uzsi pocet ani6nov, ktore 

mozu byt pritomne a dokazujeme ich selektivnymi reakciami. 

Pri zrazacich skupinovych reakciach sa vyuziva rozna rozpustnost 

soli barnatych a striebornych v H2o a v zriedenych kyselinach. Rozdie­

ly v rozpustnosti su vsak relativne, nie presne ohranicene, pretoze 

rozpustnost soli ovplyvnuju faktory ako i6nova sila roztoku a koncen­

tracia reagujucich latok v pomere ku koncentracii skumadla. Prete ma­

ju tieto zrazacie reakcie len orientacny charakter a z h1adiska vylu­

covania urcitej skupiny su vyznamne len podstatnejsie rozdiely v roz­

pustnosti. 
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R e a k c i e s c h l o r i d o m b a r n a t y m 

8kumadlom je Bacl 2 s koncentraciou 0,1 mol/1, ktory v neutralnom 

prostredi zraza skupinu ani6nov ako nerozpustne barnate soli, ktore 
sa lisia rozpustnostou v kyslom prostredi: 

804
2-, 103-- barnate soli stale aj v zriedenej HCl 

cro4
2-, 803

2-, (8 2o3
2-, F-) -stale aj v slabo kyslom 

prostredi 
co3

2-, Po4
3-, Aso4

3-, (Aso3
3-- stale len v neutralnom 

8io3
2-, B02-) prostredi 

Analyticky je vyznamna reakcia siranov. Na rozdiel od ostatnych 

barnatych soli Ba804 je staly aj v silne v kyslom prostredi. Rovnako 

reaguje z beznych i6nov aj jodicnan. 

Postup. Neutralnu alebo slabo zasaditu vzorku nakvapkame do 

troch jamok a pridame 1-2 kvapky skumadla, premiesame (pri zriedenych 

roztokoch pozorujeme vznik zrazeniny az za chvi!u). Ak vznikne malo 
rozpustna sot, v jednej jamke skusame rozpustnost pridanim dvoch kva­
piek 3% HCl, v druhej jamke kvapkou 10% kyseliny octovej. 

BaCro4 ~ zltej farby, ostatne barnate soli su biele. 

Ba82o3 , BaF2 , BaHAso3 Ba(B02 ) 2 su pomerne rozpustne a zrazaju sa len 

z koncentrovanejsich roztokov, resp. ani6ny ve1mi slabych kyselin az 

po pridani kvapky NH3 0,1 mol/1. Pri rozpustani barnatych soli v zrie­

denej HCl sa pomaly vylucuje z 82o3
2- svetlozlty zakal siry 

a z 8io3
2- prieh1adny gel 8io2 .x H2o. 

R e a k c i e s d u s i c n a n o m s t r i e b o r n y m 

8kumadlom je AgNo3 0,1 moljl, ktory v neutralnom prostredi zraza 

skoro vsetky ani6ny ako strieborne soli. Nezrazaju sa len F-, No3-

a relativne su rozpustne 804
2-, N02- a 104-. 

Nerozpustne strieborne soli rozde!ujeme na: 

a) stale v zriedenej HN0 3 
AgCl, AgCN, Ag8CN, Ag4 (Fe(CN) 6 ], AgBr03 , Agi03 - biele 

AgBr - svetlozlty, Agi - zlty 

Ag 3[Fe(CN) 6 ] - hnedy, Ag 28 - cierny 
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b) rozpustne v zriedenej HN03 , stale iba v neutralnom prostredi 
Ag 2cro4 , Ag 2cr2o7 , (Agi04 ) - cervenohnede, Ag3Aso4 - hnedy, 
Ag3Aso3 , Ag3Po4 - zlte a Ag2co3 , Ag 2sio3 - svetlozlte 
Ag2so3 , AgBo2 - biele (z koncentrovanejsich roztokov sa zraza 
aj Ag 2so4 a AgN02 ) 

Ag 2s 2o3 - biely, tmavne rozkladom na Ag 2s 
Strieborne soli sa lisia aj rozpustnostou v amoniaku: 
Agi, Ag2s - su nerozpustne v 25 % NH3 
AgBr, AgSCN a Ag4 [Fe(CN) 6 ] su stale v NH3 2 mol/1 

ostatne strieborne soli su dobre rozpustne v NH3 2 moljl. 
Ani6ny CN-, so3

2- a s 2o 3
2- tvoria rozpustne komplexy s i6nom 

Ag+, napr. [Ag(CN) 2]-. Prete tieto i6ny k vytvoreniu nerozpustnej 
striebornej soli potrebuju nadbytok skumadla. 

Nerozpustne Ag - soli 

I 
rozpustne 

so3
2-, cro4

2-, cr2o7
2-, 

3- 3- 3-P04 , As04 , As03 , 

co3
2-, ao2-, (No2-, so4

2-) 

I v NH3 2 mol/1 

rozpustne 

I v zried. HN03 
I 

nerozpustne 

AgCl, AgBr, Agl, AgCN, AgSCN 

I 
rozpustne 

v NH3 2 mol/1 

I 
nerozpustne 

v konc. NH3 

rozpustne 
Br-, SCN-,[Fe(CN) 6 ] 4-

nerozpustne 
Agi, Ag2S 

Postup. Neutralnu alebo slabo alkalicku vzorku 

styroch jamok a do kazdej pridame 1-2 kvapky AgNo3 

nakvapkame do 

0,1 mol/1. Ak 

jamke jej roz-vznikla zrazenina nerozpustnej soli, skusame 

pustnost pridanim 2-3 kvapiek 15% HN03 • Ak sa 

v jednej 

zrazenina celkom roz-
pustila, mozeme vylucit pritomnost ani6nov, ktorych Ag-soli su neroz­
pustne v zriedenej HN03 . Do dalsej jamky pridame k zrazenine 2-3 

kvapky amoniaku 2 moljl. Ak sa zrazenina po pridani amoniaku uplne 

rozpusti, poukazuje to na pritomnost ani6nov, ktorych strieborne soli 

su v zriedenom amoniaku dobre rozpustne a mozeme vylucit tie ani6ny, 
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ktorych Ag-soli su v amoniaku nerozpustne. Ak sa zrazenina nerozpus­
tila, skusame v dalsej jamke kvapkou 25% NH3 . 

R e a k c i e s m a n g a n i s t a n o m d r a s e 1 n y m 

Skumadlom je KMno4 , silne oxidovadlo v kyslom prostredi. Reaguje 
s ani6nmi, ktore sa mozu oxidovat: 

2- -s I N02 

Manganistan sa redukuje na i6ny Mn 2+, ktore su v zriedenych roztokoch 
prakticky bezfarebne, napr.: 

Oxidacia ani6nov prebieha pod!a ciastkovych reakcii: 

2- so 2- + 2 H+ + 2e-so3 + H2o 4 
AsO 3-3 + H2o = Aso4

3- + 2 H+ + 2e 
2 x- x2 + 2e X = Br, I 

[Fe{CN) 6 ] 4- [Fe(CN) 6 ] 3- + e 

N02 + H20 = N03 - + 2 H+ + 2e-

Pri reakcii tiosiranov, sulfidov, kyanidov a tiokyanatanov ne­

vznikaju jednoznacne produkty oxidacie. 

Postup. K nieko1kym kvapkam vzorky pridame kvapku 35% H2so4 a 
po kvapkach pridavame KMno 4 0,002 moljl. Za pritomnosti vyssie uvede­

nych i6nov dochadza k odfarbovaniu roztoku. Pri reakcii [Fe{CN) 6 ]4-, 

Br-, I- produkty oxidacie zafarbuju roztok na hnedo. Ak nedochadza 

k redukcii KMno4 , mozno vylucit pritomnost vsetkych vyssie uvedenych 

ani6nov. 
Chloridy (na rozdiel od Br- a I-) sa za studena prakticky neoxi­

duju s KMno4 . 
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R e a k c i e s j 6 d o m 

Skurnadlorn je roztok j6du, ktory je rnierne oxidovadlo a v neut­

ralnorn prostredi (pridava sa NaHco3 ) oxiduje ani6ny: 

za redukcie I 2 na I , napr. 

oxidacia ani6nov s 2o 3
2 -, s 2-, CN-, SCN- j6dom prebieha na zakla­

de reakcii: 

2 2-
8203 + I2 = 2 I - + 8406 

2- (tetrationan) 
s2- + 12 = s + 2 I 

CN- + 12 = r- + ICN (j6dkyan) 

SCN- + 12 = I + ISCN 

Postup. Ku kvapke vzorky pridame zrnko NaHco3 , kvapku roztoku 

skrobu a po kvapkach roztok I 2 0,005 rnol/1. Za pritomnosti uvedenych 

i6nov sa roztok nezafarbi na modro (reakcia r 2 so skrobom), ale osta­

va bezfarebny. Ak sa roztok hned prvou kvapkou j6du sfarbi na modro, 

nemozu byt pritomne uvedene an1ony. 

I6ny SeN- reaguju len pomaly, reakcia nie je dostatocne zretet-

na. 

R e a k c i e s j o d i d o m d r a s e 1 n y m 

Skumadlom je KI 1 moljl, ktory v kyslom prostredi je miernym re­

dukovadlom. Oxiduje sa na I 2 a redukuje ani6ny: 
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napr.: 

2 CrO 2-4 + 6 I + 16 H+ = 2 cr3+ + 3 I2 + 8 H20 
2 I + 2 N02 + 4 H+ I2 + 2 NO + 2 H2o 

I04 + 7 I + 8 H+ 4 I2 + 4 H2o 

Postup. Ku kvapke vzorky pridame kvapku 3% HCl, kvapku KI 
1 mol/1 a kvapku roztoku skrobu. Za pritomnosti vyssie uvedenych i6-
nov vznika tmavomodre zafarbenie. 

Starsie roztoky KI mozu obsahovat aj stopy j6du alebo jodicnanu 

a v takom pripade by v kyslom prostredi bola aj bez pridania vzorky 

pozitivna reakcia. Preto robime aj "slepy pokus", s pouzitymi skumad­

lami, pri ktorom pridame skumadla podta pracovneho postupu, len na­

miesto vzorky dame H2o. Zafarbenie "slepeho pokusu" potom porovna­
vame so vzorkou. 

2.3.2. SELEKTfVNE REAKCIE ANI6NOV 

a) Baso4 je nerozpustny v 

Ku kvapke vzorky pridame kvapku 

zriedenych mineralnych kyselinach. 

10% HCl a kvapku Bacl2 0,1 moljl. 

Vznika mikrokrystalicka zrazenina Baso4 . z vetmi zriedenych roztokov 

nastava zrazanie az za chvi!u, po miesani. 

OOkaz so3
2-

Roztoky siricitanov sa pomaly oxiduju uz vzdusnym kyslikom na 

sirany. Maju redukcne vlastnosti. 

a) Trifenylmetanove farbiva sa redukuju na bezfarebne "leukoba­

zy". Pouziva sa Votockovo skumadlo (zmes fuchsinu a malachitovej ze­

lene). 

Ku kvapke skumadla pridame kvapku neutralnej vzorky. Za pritom­

nosti so3
2- nastava odfarbenie. Reakcia vyzaduje len slabo alkalicke 

prostredie. Rovnako reaguju s 2-, ktore mozeme pred dokazom odstranit 

ako zns, pretrepanim vzorky s tuhym znco3 a odfiltrovanim_. 
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b) Pentakyanonitrozylzelezitan disodny Na 2 [Fe(CN) 5NO] (nitropru­

sid sodny) zafarbuje neutralne alebo slabo alkalicke roztoky so3
2- ru­

zovo. Zafarbenie sa zv¥raznuje adsorpciou na zrazeninu Zn[Fe(CN) 5NO]. 

Predpoklada sa, ze vznika komplexna sot zn 2 [Fe(CN) 5No.so3 ). 

Na filtracny papier dame postupne kvapku: 10% K4 [Fe(CN) 6 ], roz­

toku znso4 , 1% nitroprusidu a vzorky. Vznika cervena skvrna. Rusia 

s 2-, ktore davaju fialove zafarbenie. 

c) Siricitany indukuju oxidaciu Ni(OH) 2 vzdusn¥m o 2 na cierny 

Ni(OH) 3 . 

Na filtracnom papieri pridame ku kvapke Ni(N03 ) 2 0,1 mol/1 kvap­

ku NaOH 2 moljl. Vznika zelenomodra skvrna Ni(OH) 2 , ktoru premyjeme 

kvapkou H2o. Potom k 0,5 ml vzorky v skumavke pridame 3-5 kvapiek 35 

% H2so4 , zahrievame a na ustie skumavky prilozime papierik 

s Ni(OH) 2 . unikajuci so2 dava ciernu skvrnu (dlhsim posobenim so2 sa 

cierny Ni(OH) 3 opat odfarbuje). Rovnako reaguju s 2o 3
2- Rusia s 2-

tvorbou cierneho NiS. 

Dokaz s o 2-2 3 

a) Okyslenim tiosiranov mineralnymi kyselinami sa vylucuje okrem 

so2 aj elementarna sira (rozdiel od so3
2-): 

V skumavke okyslime 0,5 ml vzorky 35% H2so4 a zahrejeme. Za pri­

tomnosti s 2o 3
2- vznika biely zakal s a unika· so2 , ktory dokazeme pa­

pierikom s Ni(OH) 2 (pozri c) reakciu so3
2-). 

b) Katalyzovany rozklad azidu sodneho j6dom ("j6d-azidova" reak-

cia) 

katal. 

-s-

Samotny roztok ·NaN3 s j6dom reaguje len vetmi pomaly. Okamzita reak­

cia nastava iba za katalytickeho ucinku latok so sulfidicky viazanou 

sirou. Takto reaguju s 2o 3
2-, seN- a sulfidy. 

Na kvapkovaciu dosku dame kvapku 0,5% NaN3 a kvapku j6du 0,1 

moljl. Po pridani kvapky vzorky pozorujeme vyrazne bublinky dusika za 

odfarbenia j6du. 
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Rozpustnost AgF vo vade vyuz1varne na oddelenie ostatnych ani6-
nov, ktore by rnohli rusit dokaz F-. K 1 rnl neutralnej vzorky pridava­
rne 10% AgN03 , az sa uz netvori dalsia zrazenina. Nerozpustne stria­
borne soli odfiltrujerne avo filtrate, ktory rnoze obsahovat F-, No3-
a z casti No2- a so4

2- robirne dokaz na F-. 

a) Dusicnan vapenaty zraza CaF2 . 

K 0,5 rnl vzorky (resp. filtratu) pridarne niekotko kvapiek 10% 

Ca(N03 ) 2 . Vznika slizovita, skoro priehladna zrazenina CaF2 , ktora sa 
nerozpusta po pridani kvapky 10% kyseliny octovej. 

V kyslych roztokoch prevladaju oranzove dichrornany cr2o7
2-, 

v alkalickych roztokoch zlte cro4
2-. 

V kyslorn prostredi su chromany silne oxidovadlo, napr. etanolom 
sa redukuju na i6ny cr3+ (za zmeny farby na zelenu). Dokazy cro4

2-

cr2o72- su uvedene pri reakciach i6nov cr3+. 

a) Solucia horecnata (obsahuje Mgcl 2 , NH4Cl a amoniak) zraza bie­

ly fosforecnan am6nno-horecnaty NH4MgP04 .6 H2o. Rovnako reaguju 

Aso4
3- za tvorby NH4MgAso4 .6 H2o. Rozlisia sa reakciou s AgNo3 . 

K 1 ml vzorky pridame niekolko kvapiek solucie horecnatej. Poz­

vo1na sa vyluci biela krystalicka zrazenina, ktoru odfiltrujeme, na 

filtri dobre premyjeme s H2o a pokvapkame AgN03 0,1 moljl. V pripade 

Aso4
3 - zrazenina prechadza na hnedy Ag 3Aso4 , na rozdiel od zlteho 

Ag 3 Po4 . 

b) Solucia molybdenova (roztok molybdenanu diam6nneho v HN03 ) 

dava nerozpustny, zlty tetrakis(trimolybdato)fosforecnan triam6nny 

(skratene molybdatofosforecnan am6nny) 
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Rovnako reaguju Aso4
3- za tvorby (NH4 ) 3 (As(Mo 3o10 ) 4 ). Krernicitany re­

agu)U rozdielne, davaju zlty rozpustny molybdatokremicitan. 

K 1 ml molybdenovej solucie pridame 1-2 kvapky vzorky. Za pritom­
nosti Po4

3- alebo Aso4
3- sa pozvo1na, niekedy az po miernom zahriati 

(do 40 °c) vylucuje zlta krystalicka zrazenina. Reakcia vyzaduje sil­
ne kysle prostredie HN03 , ktore je zabezpecene pritomnostou nadbytku 

solucie molybdenovej. Reakciu rusia (Fe(CN) 6 ] 4- a [Fe(CN) 6 ) 3-, ktore 

mozeme zo vzorky oddelit vyzrazanirn ako zinocnate soli v prostredi 

zriedenej HN03 . 

Zluceniny arzenu su ve1rni jedovate ! 

a) Tvorba NH4MgAso4 (pozri a) reakciu Po4
3-). 

Mg 2+ + NH + + AsO 3-4 4 = 

b) Tvorba molybdatoarzenicnanu am6nneho (pozri b), reakciu 

Po4
3-). Arzenicnany reaguju pomalsie a az po zahriati do varu. 

c) Chlorid cinaty redukuje zluceniny Asv aj As111 na ciernohne­

dy elementarny As (Bettendorfova skuska): 

K 1 ml vzorky pridame 2 ml 36% HCl a 0,5 ml 5% snc1 2 . Hneda zra­

zenina alebo len zafarbenie vznika az po niekofkych minutach. Zahria­

tim sa reakcia urychli. 
d) Zinok redukuje zluceniny Asv aj As111 az na arzenovodik, kto­

ry sa dokaze reakciou s AgN03 alebo HgC1 2 (Gutzeitova skuska): 

Aso4
3- + 4 Zn + 11 H+ 

AsH3 + 6 Ag+ + 3 H20 

AsH3 + 4 zn 2+ + 4 H2o 

= 6 Ag + H3Aso3 + 6 H+ 

K 1 ml vzorky v skumavke pridame trochu praskoveho zinku, nie­

ko!ko kvapiek 35% H2so4 , uzavrierne vatou navlhcenou roztokom octanu 
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olovnateho (zachytava H2S) a prikryjeme filtracntm papierom s kvapkou 
10% AgNo3 . Za pritomnosti zlucenin arzenu vznika cierna skvrna. 

a) V silne kyslych roztokoch As 3+ sa zraza zlty As 2s 3 . Ku kvapke 

vzorky pridame kvapku 36% HCl a kvapku cerstvo nasytenej sulfanovej 
vody. Vznika zlta zrazenina alebo len zlty koloidny roztok. 

b) V alkalickom prostredi redukuje hlinik len arzenitany (roz­
diel od Aso4

3-) na AsH 3 : 

K 1 ml vzorky pridame 1 ml NaOH 2 mol/1 a trocha praskoveho hli­
nika. Zahrievame a ustie skumavky prikryjeme filtracntm papierom 

s kvapkou 10% AgN03 . Za pritomnOsti As03
3- vznika cierna skvrna Ag. 

a) Tvorba rozpustneho molybdatokremicitanu (tetrakis(trimolybda­

to)kremicitanu), zlto sfarbeneho: 

3 Moo4
2- + 4 H+ 

sio3
2- + 4 (Mo3o10 }2- + 6 H+ = 

(Mo 3o10 ) 2- + 2 H2o 
(Si(Mo3o10 }4 ) 4- + 3 H20 

K 0,5 ml vzorky v skumavke pridame 2 kvapky 10% HCl a 2-3 kvap­

ky 7% molybdenanu diam6nneho. Za pritomnosti Sio3
2- sa roztok farbi 

na zlto. 

Dokaz co 2-3 

a} Kyselinami sa co3
2- aj 

co2 , ktory dokazujeme absorpciou 

Baco3 . Rusive iony so3
2-, s 2o3

2-

ich oxidaciou na sirany. 

HC03- rozkladaju za vyvoja plynneho 
v roztoku Ba(OH} 2 , ako nerozpustny 

(plynny so2 ) odstranujeme s K2cr2o7 

K 1 ml vzorky v skumavke pridame niekotko kvapiek "chr6msirovej 

kyseliny" (roztok H2so4 s obsahom K2cr2o7 ). Za pritomnosti uhlicita-
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nov roztok sumi, unika co2 a zakaluje kvapku roztoku Ba(OH) 2 , ktoru 

na pipetke prilozime na ustie skumavky. 

Dokaz so2 

a) H3Bo3 a prchave zluceniny b6ru farbia plamen zeleno. 

Ku 2 kvapkam vzorky na kvapkovacej doske pridame 2 kvapky 35% 

H2so4 a urobime skusku v plameni. uvotnena H3Bo3 farbi plamen zeleno. 

b) Tvorba prchaveho etylesteru B(OCH2CH3 ) 3 , ktory farbi plamen 

zeleno. Podmienkou esterifikacie je odstranenie vody. 

Asi 2 ml zalkalizovanej vzorky odparime na porcelanovej miske 

do sucha. Po vychladnuti pridame 5 ml etanolu a po stene opatrne 

5-10 kvapiek konc. H2so4 . Zmes premiesame tycinkou a zapalime. Zelene 

sfarbenie plamena sa objavi az ku koncu horenia. 

Dokaz cl-

a) Tvorba bieleho Agel, ktory sa dobre rozpusta v NH3 2 moljl. 

Dokaz Cl- je vsak jednoznacny az po oxidacii na chl6r alebo cro2c1 2 
(reakcia b, c, d). 

b) Oxidacia silnYmi oxidovadlami napr. s Mno2 na plynny chl6r, 

ktory sa absorbuje v roztoku NaOH ako ClO-. 

Mn02 + 2 Cl- + 4 H+ = Mn 2+ + Cl 2 + 2 H20 

Cl 2 + 2 OH- = ClO- + Cl- + H20 

Chl6rnan selektivne (na rozdiel od inych oxidovadiel) oxiduje 

Denigesovo skumadlo (roztok fenolu a anilinu) za tvorby indofenolu. 

V alkalickom prostredi je indofenolatovy ani6n modro sfarbeny. 

K 1 ml vzorky v skUmavke po kvapkach pridavame 0,5 ml konc. 

H2so4 a trochu Mno 2 . Na ustie skumavky prilozime filtracny papier 

s kvapkou 20% NaOH a zmes zahrievame do varu. Unikajuce pary chl6ru 
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sa absorbuju v kvapke NaOH. Potom papier pokvapneme kvapkou Denige­

sovho skumadla. Za pritomnosti Cl- vznika modre zafarbenie. Reakciu 
rusia eN-, seN-, s 2-, s 2o 3

2-, so3
2-. 

c) Dokaz c1 2 s fluoresceinom a KBr. Touto reakciou sa mozu Cl­

dokazat len za nepritomnosti Br- a I-, ktore s fluoresceinom reaguju 

rovnako. 

Elementarny c1 2 reaguje s KBr za uvotnenia Br2 , ktory reaguje 

s fluoresceinom (mozno pouzit roztok z reakcie b, ale na dokaz pouzi­

jeme papierik s kvapkou roztoku fluoresceinu a kvapkou 1% KBr). Vzni­

ka cervene zafarbenie. Rusia Br-a I-. 

d) Tvorba dichloridu chromylu cro2c1 2 , 

Cr2o 7
2- + 4 Cl- + 6 H+ = 2 Cro2cl 2 + 3 H2o 

Cro2c1 2 + 4 OH- = Cro4
2- + 2 Cl- + 2 H20 

ktory z reakcnej zmesi vydestiluje a absorbuje sa do roztoku NaOH, 

kde hydrolyzuje na Cro4
2-, ktory dokazujeme. Reakcia je pre Cl- spe­

cificka. Hlavnou podmienkou reakcie je sucha vzorka a viazanie H2o 
s koncentrovanou H2so4 , lebo reakcia je vratna. 

Do teglika dame asi 0,5 ml vzorky, 3 kvapky nasyteneho roztoku 

KMn04 , 3 kvapky nasyteneho roztoku cuso4 (na odstranenie rusiveho 

vplyvu inych i6nov) a odparime do sucha. K odparku pridame len vetmi 

malo praskoviteho K2cr2o 7 , 5 kvapiek konc. H2so4 , zmes premiesame 

a teglik prikryjeme hodinovyro skielkom, pod ktore sme dali filtracny 

papierik navlhceny NaOH 2 moljl. Vetmi mierne zahrievame asi 3 min. 

Pri teplote okolo 120 - 150 °C destiluju cervenohnede pary cro2c1 2 
a zanechavaju na papieriku zltu skvrnu chromanov, ktore dokazeme pri­

danim kvapky 10% HCl a 1% difenylkarbazidu, vznika cervene sfarbenie. 

Dokaz Br-

a) Chl6rova veda oxiduje Br- na hnedy br6m, ktory mozno vytrepat 

do nepolarneho rozpustadla: 

Namiesto chl6rovej vody ako skumadlo sa vyhodne pouziva roztok 

sodnej soli tosylchloramidu ("chl6ramin T"), [CH3-c6H4-so2-NCl]Na, 
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ktory v kyslom prostredi uvotnuje c1 2 . Touto reakciou sa dokazuju aj 

I- a mozu sa dokazat aj Br-a r- popri sebe. 

K 2-3 kvapkam vzorky pridame nieko1ko kvapiek 35% H2so4 , 1 ml 

tetrachlarmetanu alebo CHC1 3 a po kvapkach, za pretrepavania, prida­

vame roztok chloraminu T. 

Za pritomnosti Br- sa vrstva orqanickeho rozpustadla farbi bra­

mom na zltohnedo az hnedo. Za pritomnosti r-, ktore sa oxiduju na 

jad, organicke rozpustadlo sa zafarbuje na fialovo (postupnyro prida­

vanim nadbytku skumadla nastava odfarbenie, r 2 sa oxiduje az na 

103-). 

Za sucasnej pritomnosti Br- a I- vznika najprv fialove zafarbe­

nie (I- sa 1ahsie oxiduju), ktore nadbytkom chloraminu T mizne ana­

koniec, ak su pritomne Br- prechadza na hnede. Reakciu s tosylchlora­

midom rusia seN-, CN-. 

b) Fluorescein sa elementarnym bramom bramuje a vznika cerveny tet­

rabramfluorescein (eozin). Jodidy reaguju podobne, davaju tetrajad­

fluorescein. 

Br Br 

0 OH OH 

+ 4 HBr 

Br 

zl. flurescein cerv. eozin 

K 1 ml vzorky pridame 0,5 ml zried. H2so4 a 4-5 kvapiek nasyte­

neho roztoku KMno4 . Roztok zahrejeme a unikajuci bram zachytavame na 

filtracnom papieriku s kvapkou fluoresceinu. Vznika ruzovocervena 

skvrna. Za pritomnosti SCN-, ktore rusia tvorbou BrSCN, ISCN, treba 

pridat nadbytok KMn04 • 

c) Trifenylmetanove farbivo fuchsin, odfarbeny s NaHS03 sa bra­

mom farbi modro, vznika bramovane farbivo. Reakcia je pre Br- selek­

tivna. 
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Postup pri dokaze je rovnaky ako pri reakcii b, ale poUZ1Jeme 
papierik s kvapkou roztoku fuchsinu. Za pritomnosti Br- vznika modra 
skvrna, inak len slabo ruzova. 

+ 

fuchsin 

a) Tvorba svetlozlteho Agi, ktory je nerozpustny v konc. NH3 . 
Rusia s 2-. 

b) Dusitany v slabo kyslom prostredi selektivne oxiduju jodidy 
na j6d (Cl- a Br- sa neoxiduju). 

Na kvapkovaciu dosku alebo filtracny papier dame: kvapku vzor­

ky, 2 kvapky 50% kyseliny octovej, kvapku 1% NaNo2 a roztok skrobu. 

Vznika modre sfarbenie. Rusia CN-, SCN- a citlivost reakcie znizuju 

ani6ny, ktore odfarbuju j6d. 

c) Oxidacia I- s chl6rom na 1 2 , ktory sa nadbytkom skumadla oxi­

duje az na jodicnan 

Postup pri dokaze: (pozri reakciu Br-a). 

d) Reakcia j6du s fluoresceinom:(pozri reakciu Br- b). 

Dokaz eN-

Kyanidy a najma plynny HCNk ktory sa uvotnuje uz z vetmi slabo 
kyslych roztokov CN- su smrte1ne jedovate ! 

a) s i6nmi Fe2+ reaguju CN- za tvorby hexakyanozeleznatanu, kto­

ry dokazeme tvorbou berlinskej modrej (pozri reakcie Fe3+). 

Ku kvapke vzorky na kvapkovacej doske pridame nieko1ko zrniek 

siranu zeleznateho .a kvapku 10% Na 2co3 na alkalizovanie. Vytvara sa 
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[Fe(CN) 6 ) 4- a sucasne sa v nadbytku pritomne i6ny Fe 2+ v alkalickom 

prostredi oxiduju na Fe3+. Po 15 min. roztok okyslime s 10% HCl. 

vznika berlinska modra. 

b) Kyanidy rozpustaju cerstvo zrazany cus na zaklade tvorby vefmi 

stabilneho komplexu [Cu(CN) 4 ) 3-. 

Na filtracny papier dame 1-2 kvapky 1% cuso4 , vystavime he pa­

ram amoniaku a pokvapkame sulfanovou vodou. Vznika ciernohneda skvrna 

cus, ktora mizne po kvapke vzorky, obsahujucej CN-. 

Roztoky hexakyanozeleznatanov su zlte. 

a) Tvorba berlinskej modrej so sofami zelezitymi. 

Na filtracny papier dame kvapku 10% Fec1 3 a kvapku vzorky. 

Vznika modra skvrna. Aksu pritornne aj SCN-, prenika na okraj skvrny 

cervenohnedy rozpustny komplex (Fe(SCN)] 2+, ktory putuje na obvod 

kvapkou 3% HCl pridanou do stredu skvrny. Reakciu rusia jodidy tvor­

bou hnedeho j6du. 

b) Tvorba hexakyanozeleznatanu dimednateho cu2 [Fe(CN) 6 ) (Hat­

chettova hneda). 

Ku kvapke vzorky pridame kvapku 10% HCl a kvapku 10% cuso4 . 

Vznika hneda zrazenina, malo rozpustna v zriedenej CH3cooH. 

a) Tvorba hnedej zrazeniny Ag 3 [Fe{CN) 6 ). 

Ku kvapke vzorky pridame kvapku zried. HN03 a AgN03 0,1 moljl. 

Hneda zrazenina je rozpustna v NH3 . 

b) Tvorba berlinskej modrej s i6nmi Fe 2+. Hexakyanozelezitan 

oxiduje zluceniny Fe(II) na Fe(III) a pritom sa redukuje na hexakya­

nozeleznatan. Ku kvapke vzorky pridame kvapku cerstvo pripraveneho 

10% Feso4 . 
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Dokaz SCN-

a) So zelezitymi i6nrni vznikaju intenzivne cervene roztoky tio­

kyanatokornplexu (Fe(SCN)) 2+, staleho v zriedenych kyselinach. 

Ku kvapke 10% Fecl 3 na filtracnorn papieri pridarne kvapku vzorky 

a kvapku 3% HCl. Reakciu rusia F- tvorbou bezfarebnych stabilnejsich 

fluorokornplexov FeF+. Za pritornnosti hexakyanozeleznatanov davaju 

SCN- cerveny prstenec (pozri reakciu (FeCN) 6 ) 4-). 

b) Katalyticka j6dazidova reakcia. (Pozri reakciu s 2o3
2-- b,). 

Dokaz s 2-

a) Zriedene rnineralne kyseliny uvo!nuju zo sulfidov H2s. Asi 

0,5 rnl vzorky v skurnavke okyslirne 2 - 3 kvapkarni 10% HCl a zahrejerne. 

Plynny H2S okrern zapachu rnozerne este dokazat s kvapkou octanu olovna­

teho na filtracnorn papieri. 

b) Katalyticka j6dazidova reakcia (pozri reakciu s2o3
2- b,). 

a) Diazotacia a tvorba azofarbiv. Arornaticke arniny reaguju 

v slabo kyslorn prostredi s dusitanrni za vzniku diaz6niovych soli, 

ktore v alkalickorn prostredi reaguju s fenolrni za vzniku azofarbiv 

(kopulacna reakcia). Kopulacia nastava v p-polohe fenolu. Aka skurnad­

lo sa pouziva kyselina sulfanilova {4-arninobenzen-sulfonova) 

a 1-naftol. 

OH 



- 96 -

Ku kvapke vzorky na kvapkovacej doske alebo na filtracnom papie­

ri pridame kvapku 50% kyseliny octovej, 1% kyseliny sulfanilovej a po 

chvili kvapku 1% 1-naftolu a NaOH 2 moljl. Za pritomnosti No2- vznika 

cerveny roztok. 

Dokaz NO -3 

Aksu pritomne No2-, treba ich pred dokazom N03- odstranit roz­

kladom napr. s azidom sodn¥m: 

K 1 ml vzorky v skumavke pridame 1 kvapku 50% CH3COOH, 4 ml 

0,5% azidu sodneho a mierne zahrejeme. 

a) Tvorba nitrozylzeleznateho komplexu (pasova reakcia). 

Fe(II) soli sa oxiduju dusicnanmi len za pritomnosti koncentro­

vanej H2so4 . Uvolneny NO sa aduje na nadbytok Fe2+ za vzniku cierno­

hnedeho, nestaleho nitrozylzeleznateho komplexu 

3 Fe 2+ + N03- + 4 H+ 

Fe 2+ + NO 

= NO + 3 Fe3+ + 2 H20 

= [Fe(N0)] 2+ 

Na hodinove skielko dame niekolko krystalikov Feso4 .7H2o, zvlh­

cime ich kvapkou vzorky a pipetkou pridame po stene misky niekolko 

kvapiek koncentrovanej H2so4 . Za pritomnosti No3- pozorujeme okolo 

krystalikov hnede sfarbenie. 

Rovnaku reakciu davaju aj No 2-, ktore reaguju uz aj v slabo kys­

lom prostredi kyseliny octovej. Reakciu rusia oxidovadla a an1ony, 

ktore davaju s Fe 2+ i6nami farebne reakcie (rusia seN-, cro4
2-, s 2-, 

[Fe(CN) 6 ] 4-, [Fe(CN) 6 ] 3-, Br-, I-). Odstranuju sa pretrepanim asi 

0,5 ml vzorky s nasyten¥m roztokom Ag 2so4 a odfiltrovanim. Do filtra­

tu prechadzaju len i6ny No2-, N03- a F-. 

Pretoze reakcia je len ciastocne selektivna pre N03-, treba 

v pripade pozitivneho vysledku overit pritomnost N03- aj reakciami b) 

a c). 

b) Redukcia N03- so zinkom v prostredi kyseliny octovej na No2-

a ich dokaz diazotacnou reakciou. 



- 97 -

K 1 ml vzorky v skUmavke pridame 2-3 kvapky 50% cH3cooH, trochu 
praskoviteho Zn a pretrepeme. Po chvili zmes filtrujeme a vo filtrate 
urobime reakciu na N02-. 

c) Dusicnany v prostredi kane. H2so4 nitruju fenoly na nitrofe­
noly, ktore su v alkalickom prostredi zlto zafarbene. 

V tegliku odparime 0,5 ml vzorky do sucha a po vychladnuti pri­
kvapneme roztok fenol-2,4-disulfonovej kyseliny. Po chvili zmes opatr­
ne zriedime s vodou a zalkalizujeme kvapkou 25% NH3 . Za pritomnosti 

N03 vznika zlty roztok. Rusia halogenidy (tvorbou halogendrivatov 

fenolu), ktore mozno odstranit zo vzorky vyzrazanim s Ag 2so4 . 

a) Zrazenina zasaditeho octanu lantaniteho sa vyfarbuje j6dom na 

modro. 

Ku kvapke vzorky pridame postupne 5% 

a NH3 2 moljl. Po chvili vznika madre 

po4
3-, ktore sa oddelia ako barnate soli. 

La(N03 ) 3 , j6d 0,005 mol/1 

zafarbenie. Rusia so4
2-, 

b) Tvorba cervenych rozpustnych acetato-komplexov zelezitych. 

K 1 ml neutralnej vzorky pridame niekotko kvapiek 10% Fecl3 . Za 

pritomnosti octanov vznika cervenohnede zafarbenie, ktore mizne po 

okysleni 10% HCl (rozdiel od SCN-). 
c) Zahrievanim octanov s H2so4 sa vytesnuje CH3COOH (charakte­

risticky zapach). 
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2.4. V Z 0 R PROTOKOLU 

Datum cvicenia: Cvicenie c. : Meno: sto1 c.: 

U1oha: Ana1yza kati6nov 

Vzorka 1. Dokazy kati6nov vo vzorke, ktora maze obsahovat: 
Ag+ Pb2+ Hg 2+ Hg 2+ cu2+, Bi3+ Ni 2+ Fe 2+ Fe3+ zn2+, 

I I 2 I I I I I I 

ca2+, Ba 2+, Mg 2+, NH4+ 

Popis: cira, bezfarebna kvapa1ina, pH si1ne kysle. 

Postup: Skuska na NH4+- negativna. 

Skupinove reakcie: 

HC1 0 (negat. Ag+,Hg 2
2+,Pb2+) H2S/H+ 

H2so4 bie1a 

(COOH)2 bie1a 

KI 0,1 mo1/1 

KI 1 moljl 

NaOH 0,1 mol/1 

NaOH 2 mol/1 

NH3 0,1 . mol/1 

NH 3 2 mol/1 

zr. 

zr. 

cerv.zr. (negat.Bi 3+) 

rozp. na bezf. roztok 

svetlozlta zr. 

(NH4 ) 2S 

(len ciast.rozp.) (neg. Fe3+) 

biela zr. (neg. Ni 2+) 

biela zr. sa ciastocne rozpusta 

cierna 

cierna 

zr. 

zr. 

Na zak1ade skupinovych reakcii sa moh1a vy1ucit pritomnost: 

Ag+, Pb2+, Hg2
2+, Cu2+, Bi 3+, Ni 2+, Fe3+. 

Selektivne reakcie na i6ny: Al 3+, Fe 2+ boli negativne. 

Dokaz Hg 2+ pozitivny 1. s KI cerv. zraz. cu2Hgi 4 
2. s snc1 2 cier. zraz. Hg 

Dokaz zn2+: z casti vzorky po oddeleni neamfoternych hydroxidov 

nadbytkom NaOH. pozitivna reakcia: 

1. s [Fe(CN) 6 ] 4-

2. s [Hg(SCN) 4 ] 2- a coc1 2 modra kryst. zraz. 

Dokaz Ba 2+ a ca 2+, po oddeleni kati6nov tazkych kovov s (NH4 ) 2s. 

Filtrat sa skusal: so zried. H2so4 biela zr., s (COOH) 2 - nereag. 

(nepritomnost ca2+). 

Dokaz Ba 2+ pozitivny: 1. s K2cr2o 7 zlt. zr. BaCr04 
2. plamen. sk. zelene sf. 

Dokaz Mg 2+ po oddeleni ostatnych i6nov kovov s (NH4 ) 2s a 

(NH4 ) 2co3 . Vo filtrate reakcie Mg 2+ negativne. 

Zaver: Vzorka 1. obsahuje Hg2+, zn2+ a Ba2+. 
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3.1. V S E 0 BE C N A C A S t 

Chemicke met6dy kvantitativnej chemickej analyzy su zalozene na 
vyuziti analytickych reakcii medzi stanovovanou latkou a skumadlom 

(reagens) za velmi presne definovanych podmienok. 

Chemicke reakcie, vyuzitelne na stanovenie obsahu hladanej zloz-

ky, tzv. analyticke chemicke reakcie, 

1. Priebeh analytickej chemickej 

podmienok, jedpoznacny. Vyuzivaju sa 

ktorych je reakcna rovnovaha posunuta 

musia splnit prisne kriteria. 

reakcie musi byt, pri dodrzani 
predovsetkyro take reakcie, pri 

v prospech vzniku produktov do 

tej miery, ze reakcia prebieha prakticky jednyro smerom. Ak je reakcia, 

ktora je vyuzivana ako analyticka, vratna, tak sa musia upravit pod­

mienky tak, aby sa chemicka rovnovaha ustalila vzdy pri rovnakom po­

mere reakcnych zloziek. 

2. Reakcia musi prebiehat dostatocne rychlo (sekundy, alebo 

zlomky sekund). 
3. Reakcia musi byt tzv. kvantitativna; to znamena, ze mnozstvo 

stanovovanej latky, ktore nezreagovalo pri analytickej reakcii, nie 

je pouzivanou metodikou zistitelne. Pri beznych analyzach je toto 

mnozstvo mensie, ako je citlivost pouzitych analytickych vah (10-4 

- 10-s g). 

Z toho vyplyva, ze pri kvantitativnej analyze musime upravit 

podmienky reakcie (teplota, mnozstvo a pomer reagujucich zloziek, 

koncentracia roztokov, acidita prostredia atd.) tak, aby sa vplyv ne­

ziaducich rovnovah eliminoval. 

Aj v kvantitativnej chemickej analyze sa podla stanovovanej lat­

ky uplatnuju chemicke rovnovahy: 

a) protolyticke 

b) komplexotvorne 
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c) zrazacie 
d) oxidacno-redukcne 
Na zistenie mnozstva h!adanej zlozky sa pouzivaju postupy, pri 

ktorych sa meraju dve zakladne fyzikalne veliciny a to hmotnost a ob­

jem. 
Kvantitativna chemicka analyza sa tradicne deli na: 
1. vazkovU analyzu (gravimetriu), zalozenu na zrazacich reak­

ciach. Odmeriava sa hmotnost presne definovanych zlucenin obsahujucich 

h1adanu zlozku (vazenie). 
2. odmernu analyzu (volumetriu), pri ktorej sa uplatnuju vsetky 

typy chemickych rovnovah. Odmeriava sa objem roztoku titrantu. 

Aby sa zo stechiometrie chemickej reakcie a udajov nameranych 

velicin dal vypocitat obsah h1adanej zlozky, maju jednotlive pracovne 

postupy chemickych analyz tvar presne predpisaneho pracovneho navodu, 

v ktorom su zoh1adnene vsetky poziadavky na analyticke reakcie, ako 

aj koncentracne a aciditne pomery. Len prisne dodrzanie pracovneho 

predpisu moze viest k uspesnej analyze. 

v kvantitativnej analyze je nevyhnutne dodrziavat zakladne pra­

vidla: 
1. pouzivat iba chemikalie cistoty p.a. (pro analysi), na prip­

ravu roztokov pouzivat viacnasobne predestilovane rozpustadla; 
2. ako primarne standardy pouzivat chemikalie cistoty p.a., este 

precistene a skladovane podta predpisu; 

3. standardy, vzorky a produkty analyzy odvazovat na analytic­

kych vahach, pouzivat ciachovane zavazie, dodrzat predpisany postup 

pri vazeni; 
4. analyzovat reprezentativne 

predpisanyro sp6sobom, zabezpecit, 

dochadzalo k zmene zlozenia vzorky; 

vzorky, odobrate a skladovane 

aby v priebehu skladovania ne-

5. nikdy neanalyzovat celu vzorku, vzdy ponechat cast vzorky na 

kontrolne analyzy; 
6. na odmeriavanie objemu pouzivat ciachovane nadoby, pracovat 

pri predpisanej teplote; 

7. dosledne dodrziavat predpisany pracovny postup, cistotu pou­

zitych nadob, materialov a pracovneho prostredia; 

B. robit vzdy opakovane parelelne analyzy - najmenej tri, o ana­

lyze a vysledkoch vyhotovit pisomny doklad. 

Najdolezitejsou operaciou, ktora predchadza vlastne meranie je 

odber vzorky, jej skladovanie a uprava pred analyzou. Zasady a pra-
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covne postupy pre odber vzorky, pripravu priemernej (reprezentativ­
nej) vzorky, uvedenie vzorky do roztoku atci. su uvedene v castiach 
1.3.2., 1.3.3 .. 

Vlastnej analyze predchadzaju spravidla orientacne analyzy, pri 
ktorych sa vybera optimalna metoda stanovenia a urcuje sa priblizny 
obsah jednotlivych zloziek. 

Nezavisla, presna analyza sa zacina vzdy od navazku vzorky, 
resp. referencnej latky (standardu). 

3.1.1. VARY A VA~ENIE 

Jednou z najdolezitejsich operacii, od ktorej podstatne zavisi 

vysledok v kvantitativnej chemickej analyze je vazenie. K zakladntm 

udajom, ktore charakterizuju vahy, patri maximalna hmotnost, ktoru 

mozno na vahach odvazit (vazivost) a presnost vazenia deklarovana vy­

robcom. v beznych analytickych laborat6riach sa pouzivaju dva druhy 

vah: tec.hnicke vahy a analyticke vahy. 

T e c h n i c k e (p r e d v a z o v a c i e) v a h y 

Technicke vahy su jednomiskove tlmene automaticke vahy. Po polo­

zeni predmetu na misku vah sa na osvetlenej stupnici priamo odcita 

hmotnost predmetu s presnostou 0,1 az 0,01 g. 
Na technickych vahach sa vazia latky, z ktorych sa pripravuju 

roztoky skumadiel, pomocne roztoky a chemikalie na pripravu odmernych 

roztokov, ktore nemaju charakter primarneho standardu. Na technickych 
vahach sa zistuje aj priblizna hmotnost predmetov pred ich vazenim na 
analytickych vahach. Prete sa oznacuju aj ako predvazovacie vahy. 

A n a 1 y t i c k e v a h y 

Ked od presnosti a spravnosti odvazenia latky zavisi vysledok 

analyzy, musi sa vazenie uskutocnit s maximalnou presnostou. Presne 
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vazenia sa robia na analytickych vahach. Na analytickych vahach sa 

vzdy odvazuje: 

1. cast vzorky na analyzu (navazok vzorky), 

2. vyzihane tegliky a hmotnost produktu v gravimetrickych analy-

zach, 

3. primarne standardy na pripravu alebo stanovenie presnej kon­

centracie odmernych roztokov. 

Analyticke vahy su velmi citlivy pristroj: u bezne pouzivanych 

typov je vazivost 200 g a presnost ± 0,1 mg. Aby sa dosiahla deklaro­

vana presnost, treba dodrzat urcite podmienky. 

Vahy musia byt chranene pred otrasmi, preto sa umiestnuju na pev­

ne konzoly v miestnosti chranenej pred korozivnymi vplyvmi a vykyvmi 

teploty. Skrinka, v ktorej su uzavrete, ich chrani pred prachom 

a prievanom. Musi byt nastavena vo vodorovnej polohe. Skrinka sa ot­

vara len na cas potrebny na polozenie vazeneho predmetu alebo zavazia 

na misky vah. 

Vahy su opatrene aretacnym zariadenim. Vsetky ukony na vahach sa 

robia pri z a a r e t o v a n y c h v a h a c h. Odaretovanie sa ro­

bi pri zavretej skrinke vah len na zistenie nulovej alebo rovnovaznej 

polohy. 

Misky vah i vazene predmety musia byt suche a ciste. Na ocistenie 

misiek od prachu, pripadne spadnutych latok sa pouziva vlasovy ste­

tec. Vazene predmety maju mat rovnaku teplotu ako vahy: horuce (napr. 

tegliky) sa nechaju vychladnut v exsikatore, studene sa postavia do 

skrinky vah az do vyrovnania teploty (asi 10 minut). Na misky ich 

kladieme kliestami, z a v a z i a s a b e r u v z d y p i n -

z e t o u . 

Navazovane latky nesmu prist do styku s miskami vah. vazia sa 

vzdy v nadobach (nikdy nie na papieri): latky stale na vzduchu na lo­

dickach, alebo hodinovych sklickach; prchave, alebo hygroskopicke 

v uzavretych odvazovackach (vid obr.S.). 

Na trhu su rozne typy analytickych vah. Najnovsie typy su jedno­

miskove plnoautomaticke analyticke vahy (i semimikrovahy s presnostou 

± 0,01 mg a mikrovahy s presnostou ± 0,001 mg) s digitalnym udajom 

hmotnosti. Rovnovazny stav sa realizuje mechanicky alebo elektronic­

ky. Zatial sa este bezne pouzivaju tlmene mechanicke, poloautomaticke 

alebo automaticke vahy. Pri obidvoch typoch sa nulova a rovnovazna 

poloha odcitava na stupnici s rozsahom -10 az + 10 mg (pri niektorych 

• 
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typoch- 5 az + 5 mg), ktora sa osvieti po odaretovani vah. Na stup­

nicu sa premieta poloha vahadla ako tmava, alebo svetla stopa. 

h 

Obr. B. 

a - odvazovacia lodicka; b - odvazovacka 

so zabrusovtm vekom 

Poloautomaticke vahy su dvojmiskove. Na !avu misku sa kladie 

vazeny predmet, na pravu zavazia v hodnotach celych gramov. Zlomkove 

zavazia s hodnotami desatin a stotin gramu su vo forme kruzkov zave­

sene na pakovom mechanizme. otacanim kotucov na pravej strane vah, na 

ktorych je vyznacena hmotnost zavazi, sa zavesu]u na rameno vah. Ti­

siciny a desattisiciny gramu sa odcitaju po odaretovani a ustaleni 

rovnovaznej polohy na stupnici, pricom hodnoty na strane + sa pripo­

citaju k hodnote zavazi, hodnoty na strane - sa od hodnoty zavazia 

odcitaju. 

Automaticke vahy su jednomiskove. Pri tychto su aj zavazia s hod­

notami celych gramov (desiatok i stoviek) zavesene na pakach a zave­

suju sa na rameno vah otacanim prislusnych kotucov na pravej strane 

vah tak isto, ako zlomkove zavazia. Tisiciny a desattisiciny gramu sa 

odcitaju po ustaleni na stupnici, rovnako ako u vah poloautomatic­

kych. 

v a z e n i e n a a n a 1 y t i c k y c h vahach 

Upozornenie. Na cviceniach moze student vazit len na vahach, kto­

re dostal pridelene na zaciatku cvicenia. Pred kazdym vazenim sa 

presvedci, ci su vahy v poriadku, co potvrdi podpisom do harku pri 
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vahach. Pripadne zistene zavady nesmie odstranovat sam, ale ich za­

hlasi asistentovi. 

Postup pri vazeni: 

1. Pred vazenim na analytickych vahach zistime pribliznu hmot­

nost predmetu na predvazovacich vahach. 

2. Na analytickych vahach skontrolujeme, ci nie su zatazene: mis­

ky musia byt prazdne a otocne kotuce na pravej strane musia byt na 

nule. 

3. Vahy opatrne odaretujeme a nechame ustalit. Svetelna stopa sa 

musi ustalit na nule stupnice, alebo blizko o. Ak sa svetelna stopa 

vychy!uje az mime stupnice, vahy zaaretujeme a poruchu zahlasime 

asistentovi. Male odchylky skorigujeme mechanickYm posunom stupnice 

a vahy zaaretujeme. Ak sa nulova poloha neda tYroto sposobom upravit, 

nahlasi sa to asistentovi, ktory vahy nastavi. 

4. Do stredu misky (u poloautomatickych !avej) polozime predvaze­

ny predmet. Na druhe rameno vah dame hodnotu zavazi, ktora sa rovna 

hmotnosti zistenej na predvazovackach. Postupujeme v poradi najskor 

cele gramy (u poloautomatickych kladieme prislusne zavazia pinzetou 

na pravu misku, u automatickych zavesujeme kruzkove zavazia otocenim 

kotucov na pravej strane vah), potom desatiny a stotiny gramu zavese­

nim prislusnych kruzkovych zavazi. Ovladacie gombiky musime otacat 

pomaly, pri prudkom otacani moze zavazie vypadnut zo zavesu. 

5. Vahy c i a s t o c n e o d a r e t u j e m e a zistime kam 

smeruje vychylka. Ak sa vychy!uje az mimo stupnice k hodnotam + vahy 

zaaretujeme a pridame najblizsie vyssie zavazie, ak k hodnotam - ube­

rieme najblizsie nizsie zavazie. Takto pokracujeme dovtedy, az vidi­

me, ze sa svetelna znacka ustali v ramci stupnice. Len potom vahy 

odaretujeme uplne a nechame ustalit rovnovaznu polohu. 

6. Spocitame hodnotu zavazi na miske, zavesenych kruzkovych zava­

zi a hodnoty na stupnici, pr1com dieliky stupnice oznacene cislom su 

mg, neoznacenie dieliky desatiny mg. Vysledok zapiseme do pracovneho 

zosita. 

7. Zaaretujeme vahy, odlozime zavazia i vazeny predmet a po odare­

tovani prekontrolujeme nulovu polohu. Len potom mozeme odist z vahov­

ne. 
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p 0 s t u p p r i v a z e n i v z o r k y 

v praxi je len malokedy potrebne presne odvazit celkom urcite 

(vypocitane, alebo udane) mnozstvo. Navazok vzorky alebo primarneho 

standardu sa moze pohybovat v urcitom rozmedzi okolo vypocitanej hod­

noty, len jeho hmotnost musime odvazit presne, teda na styri desatin­

ne miesta gramu. V navodoch na analyzu sa preto bezne pouziva vyraz: 

"··· odvazit presne okolo", alebo "presne asi ... ". Taketo navazky sa 

vazia tzv. diferencnym sposobom, ktory je pomerne rychly. 

Diferencne vazenie. Na predvazovacich vahach sa odvazi na lodicku 

potrebne mnozstvo latky. Potom sa odvazi presna hmotnost lodicky s 

latkou na analytickych vahach a hodnota sa zapise. Navazok latky sa 

opatrne vysype do kadicky (POZOR! - nevytierat stetcom) a zvazi sa 

hmotnost lodicky i s pripadnym zvyskom latky. Rozdiel obidvoch vazeni 

je hmotnost navazku latky. 

v pripade, ak je potrebne navazit presne celkom urcite mnozstvo 

latky, pouziva sa priamy sposob vazenia. Najprv sa presne odvazi od­

vazovacka. Potom sa na vahy prida zavazie zodpovedajuce navazku vzor­

ky a postupne sa pridava vzorka az do dosiahnutia rovnovazneho stavu. 

z odvazovacky sa vzorka pomocou striekacky kvantitativne splachne 

vhodnym rozpustadlom do nadobky, v ktorej sa rozpusti. Podmienka je, 

ze v pouzitom rozpustadle musi byt latka dokonale rozpustna. Tento 

sposob vazenia je ve!mi pracny a zdihavy, a preto sa pouziva len 

v nutnych pripadoch: napr.pri navazovani latok na pripravu tlmivych 

roztokov s presne definovanou hodnotou pH. 

3.1.2. ODMERIAVANIE OBJEMU, ODMERNt NADoBY 

Odmeriavanie objemu tekutin (kvapalin a plynov) je jedna z naj­

dolezitejsich operacii pri chemickych analyzach. Ve!ka vacsina chemic­

kych analyz sa uskutocnuje v roztokoch. Predovsetkjm pri metodikach 

odmernej analyzy je presne odmeriavanie objemov roztokov zakladnjm 

predpokladom uspesnej analyzy a spo!ahlivosti metodiky. 

Na odmeriavanie objemov sa pouzivaju specialne nadoby, suhrnne 

nazvane o d me r n e n a d o b y, ktorych objem je znamy. Pod!a po-
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ziadaviek presnosti analyzy a metodiky volime prislusne odmerne nado­

by. 

Odmerne nadoby su najcastejsie zhotovene zo skla, na specialne 

ucely z kremenneho skla alebo plastov. Objem, ktory vymedzuje pries­

tor odmernej nadoby , je na nadobe vyznaceny znackou, vyrytou do na­

doby pri kalibracii. 

Nakotko objem tekutin zavisi od teploty, su odmerne nadoby ka­

librovane pri definovanej teplote, ktora je na odmernej nadobe zre­

tetne vyznacena pri udaji o objeme nadoby. Najcastejsie je to 20° C, 

tzv. laborat6rna teplota. Tuto teplotu musime pri odmeriavani objemu 

dodrziavat. Horuce kvapaliny musime nechat vychladnut, studene nechat 

zahriat v temperovacom kupeli, kym nedosiahnu pozadovanu teplotu a az 

potom ich mozeme preliat do odmernej nadoby. 
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Pri deklarovanej teplote odmerne nadoby tiez susime po umyvani; 
napr. sklenene odmerne nadoby sa nesmu pri suseni zahrievat v susiar­
ni, nako!ko by sa moho! zmenit ich objem v dosledku roztaznosti skla. 
Odmerne nadoby susime len vo!ne pri laborat6rnej teplote. 

V odmernych nadobach nerozpustame tuhe latky, ani nezriedujeme 

koncentrovane kyseliny (ani v odmernych valcoch), pretoze pri rozpus­
tani sa vyvija alebo spotrebovava teplo. Tieto ukony robime v kadic­
ke; v odmernych nadobach mozeme iba odmeriavat objem, pripadne dalej 

riedit uz zriedene roztoky. 

Odmerne nadoby sa kalibruju na doliatie -

vyliatie - oznacenie EX. Presnost kalibracie 
A, B (prip. I, II). 

oznacenie IN, alebo na 

sa oznacuje ako trieda 

Na kalibrovanej odmernej nadobe musia byt uvedene tieto udaje: 

objem, teplota kalibracie, sposob kalibracie, (IN, EX) a trieda pres­
nosti (A, B). Dalej tam byva uvedena norma a vyrobca. 

Odmerne v a 1 c e 

su to valcovite nadoby, takmer po celej dlzke delene na dieliky. 

Vyrabaju sa s vylevkou, alebo zabrusovou zatkou pre objemy 5 ml az 

2 000 ml. Ich presnost je mala, pouzivaju sa na pribli!ne odmeriava­

nie objemov kvapalin a roztokov. 

Odmerne b a n k y 

Su to nadoby hruskoviteho tvaru s predlzentm uzkym hrdlom. Po 

celom obvode hrdla je kalibracna znacka, ktora vymedzuje objem odmer­

nej banky. Odmerne banky su urcene na presne odmeriavanie objemov 

kvapalin a roztokov. Mozu sa pouzit aj na presne zriedovanie uz zrie­

denych roztokov. Vyrabaju sa pre objemy 5 ml az 2 ooo ml po celist­

vych nasobkoch objemov a su kalibrovane na doliatie - IN. Na special­

ne ucely sa vyrabaju odmerne banky, ktore maju nad zakladnou znackou 

na hrdle este dalsiu kalibrovanu cast. 

Plnenie odmernej banky 

Odmerne banky sa plnia pomocou lievika s dlhou stopkou. Lievik 

upevnime na stojane tak, aby stopka lievika siahala pod kalibracnu 
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znacku odmernej banky. Hrdlo banky nad znackou musi byt suche, vysu­

sime ho filtracnym papierom. Kvapalinu, vytemperovanu na kalibracnu 

teplotu, prelejeme po tycinke cez lievik do banky takmer po znacku 

tak, aby sa nenamocil koniec lievika. Potom lievik opatrne vyberieme 

a zvysok kvapaliny doplnime pipetou po kvapkach tak, aby sa dolna 

hladina menisku presne kryla so znackou na hrdle banky. Na odstrane­

nie paralaxnej chyby musime mat kalibracnu znacku odmernej banky vo 

vyske oci a znacka sa musi javit ako usecka. 

100m/ 

In lO'C 
A 

Obr. 10. 

100ml 

In 20"C 
A 

Odmerne banky 

Pri dalsom zriedovani uz zriedenych roztokov prelejeme roztok po 

tycinke cez lievik do odmernej banky podta horeuvedeneho postupu. Ka­

dicku trikrat oplachneme rozpustadlom a tieto podiely rozpustadla 

prelejeme do banky cez lievik. Rozpustadlom oplachneme aj lievik 

a banku dame vytemperovat do kupeta. Napokon doplnime posledny podiel 

rozpustadla pipetou. Banku zazatkujeme tesniacou zatkou a obsah doko­

nale premiesame viacnasobnym obratenim banky hore dnom (pridrzime 

zatku ! ) . 
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0 b 

Obr. 11. 
Analyticke lieviky: a) obycajny; 
b) rychlofiltracny 

- ---

Obr. 12. 

Plnenie odmernej banky, miesanie roztoku 

v odmernej banke 
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P i p e t y 

Na odmeriavanie mensich objemov kvapalin a roztokov pouzivame 
pipety. Vyrabaju sa nedelene a delene pipety. 

Nedelene pipety su odmerne nadoby v tvare trubicky, na jednom 

konci vytiahnute do uzkeho hrotu s malym otvorom. Vyrabaju sa spra­
vidla pre objemy 0,5 az 100 ml. Pipety od objemu 5 ml vyssie maju 

strednu cast valcovito rozsirenu. Kalibracnu znacku, vymedzujucu ob­

jem pipety, maju nedelene pipety na trubickovitej casti pri nezahro­

tenom konci pipety. Znacka je vyryta po celom obvode trubicky. Nede­
lene pipety (pipety s jednou znackou) sluzia na odmeranie jedneho ob­
jemu kvapaliny, uvedeneho na pipete spolu s kalibracnou teplotou. 

Pipety su kalibrovane na vyliatie - EX. Objem kvapaliny odmeria­

me tak, ze obsah pipety nechame samovo!ne vytiect a do tohoto objemu 
sa zapocitava aj kvapka, ktora sa do 15 sekund utvori v spicke pipe­
ty. 

Postup pri odmeriavani objemu pipetou (pipetovanie): 

Pred odmeranim kvapaliny alebo roztoku najprv pipetu vyplachne­

me. z roztoku oddelime mensiu cast (napr. do kadicky), ponorime hrot 

pipety a nasajeme malu cast roztoku do pipety. Horny koniec uzatvori­

me ukazovakom a vnutorne steny pipety omyjeme roztokom. Roztok pouzi­

ty na oplachnutie vylejeme do odpadu; takto vyplachneme pipetu tri 

razy. 

Pri napinani pipety nasajeme kvapalinu alebo roztok mierne nad 

znacku, ukazovakom uzatvorime horny koniec pipety, dolny koniec pipe­

ty utrieme filtracnym papierom (kvapky, ktore su na vonkajsej stene 

pipety). Potom opatrnym uvo1nenim ukazovaka spustime hladinu kvapali­

ny po znacku tak, aby dolny meniskus kvapaliny splyval s vyrytou 

znackou na pipete. Pipetu drzime stale vo zvislej polohe a znacku rna­

me vo vyske oci. Obsah pipety vyprazdnime do pripravenej nadoby tak, 
ze oprieme hrot pipety o stenu nadoby a nechame roztok z pipety vo1ne 

vytiect, pockame asi 20 sekund a este raz sa dotkneme steny nadoby, 

aby kvapalina stiekla. Kvapalina, ktora zostala v zahrotenej casti 

pipety do deklarovaneho objemu nepatr~ a preto sa nesmie vyfuknut. 

Pipety sa nikdy nevyfukuju, ani kea ich cistime alebo vyplachujeme ! 

Pipety s jednou znackou su po poskodeni hrotu na presne odmeria­

vanie objemu nepouzite1ne , preto s nimi treba ve1mi opatrne zaob­

chadzat! 
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Zriedkavejsie sa pouzivaju nedelene pipety, ktore maju vymedzeny 

objern dvoma znackarni - here a dolu na pipete. Objern odmeriavame vy­
pustenirn kvapaliny od hornej znacky po dolnu. 

V poslednom case sa vyrabaju rozne typy specialnych nasadcov na 

pipety, ktore urnoznuju do pipety roztoky nasavat. To rna vetky vyznarn 
z hygienickeho hladiska a pri pipetovani toxickych roztokov. 

(.sN 

Sml 

a 

2 

b 

E ..,., 

VAR I 3000 

c 

Obr.13. 

Pipety: a,b) nedelene; c) delene; 

d.) davkovacia jednorazova 
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Delene pipety maju tvar trubice, ktora je na jednom konci vytiah­

nuta do hrotu. Na delenych pipetach je takmer po celej dizke vyryta 

stupnica s oznacenim objemov; zvykne byt delena na mililitre a zlomky 

mililitrov. Delene pipety sa vyrabaju vacsinou pre objemy 1 az 25 ml 

a pouzivaju sa na odmeriavanie roznych objemov kvapaliny. 

Delene pipety su menej presne ako nedelene, a preto sa pouzivaju 

na odmeriavanie pomocnych roztokov. Na presnejsie odcitanie objemu sa 

vyrabaju delene pipety s tzv. Schellbachovym pruhom (pozri aalej text 

- byrety). 

B y r e t y 

Su to odmerne nadoby tvaru rovnej dlhej trubice, takmer po celej 

dizke delene na dieliky. su zakoncene zabrusovym kohutom, alebo gu­

mennou hadickou s tlackou. Su urcene na presne odmeriavanie objemu 

kvapalin, ktory sa pohybuje v urcitych medziach (napr. medzi 10,0 

a 20,0 ml a pod.). Vyrabaju sa s objemom 10, 25 a 50 ml, s delenim po 

o,os az 0,1 ml. Pre semimikro a mikroanalyzu sa vyrabaju mikrobyrety 

s objemom 1, 2 a 5 ml, delene po 0,01 az 0,02 ml. velmi presne byrety 

su uradne ciachovane a maju vyryte znacky podla presnych pravidiel. 

Vnutorne steny byrety omyjeme roztokom pred tym, nez byretu na­

plnime. Po naplneni nesmu byt v byrete ziadne vzduchove bublinky. 

Roztok z byrety je nutne vypustat pomaly, po uzavreti kohuta 

pockat aspen 30 sekund a az potom odcitat objem na stupnici byrety. 

Polohu menisku kvapaliny odcitame na byrete vo vyske oci tak, aby 

spodna hladina menisku splyvala so znackou na byrete. Iba v pripade 

odmeriavania tmavo zafarbenych roztokov odcitame horny okraj menisku 

kvapaliny (napr. pri roztokoch j6du alebo manganistanu draselneho). 

Na lepsie odcitanie objemu na byrete sa vyrabaju tzv. Schell­

bachove byrety. Tieto maju oproti stupnici biele pozadie s tmavym 

(zvycajne modrym) pruhom uprostred. V dosledku uplatnenia optickeho 

javu lomu svetla sa pri odcitani na tejto byrete javi meniskus kvapa­

liny ako dotyk dvoch protichodnych klinov - uzsieho a sirsieho (pozri 

obr. 14). 

Racionalnost obsluhy byriet, najma ich plnenia, podstatne zvysu­

ju tzv. automaticke byrety (obr. 14). Posobenim pretlaku vzduchu 

- stlacenim bal6nika - sa byreta naplni roztokom zo zasobnej nadoby 

tvoriacej sucast byrety a to az do rozsirenej casti nad nulovou znac-
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kou byrety. Po zruseni pret1aku vzduchu stecie prebytocny roztok pos­
trannou trubickou spat do zasobnej nadoby a h1adin~ roztoku v byrete 
sa automaticky nastavi na nulovu znacku. 

d 

a b c e 

Obr. 14. 

Byrety: a,b) s kohutom; c) s t1ackou; d) odcitanie 

objemu na byrete so SchelbachoVYm pruhom; e) auto­
maticka byreta 

o d m e r i a v a n i e v e 1 m i m a 1 y c h 

o b j e m o v k v a p a 1 i n 

Na odmeriavanie ve1mi malych objemov kvapalin - poriadkovo mik­

ro1itrov - sa pouzivaju specia1ne pipety a byrety. Na pricipe injekc­

nej striekacky su konstruovane mikropipety a mikrobyrety typu Hamil­

ton. su to davkovace, kde pohyb piesta je ovladany mikrometrickou 

skrutkou. Na davkovanie ve!mi malych objemov mozu byt de1ene na zlom­

ky ~1. 
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Na jednorazove davkovanie malych objemov kvapalin sa pouzivaju 

specialne vzduchotesne mikropipety s k6nickou koncovkou (pozri obr. 

13). Pohyb piesta je ovladany pruzinou, pri napinani pipety sa kvapa­

lina nasaje do utesneneho priestoru, z ktoreho sa stlacenim tlacidla 

vytlaci. 

vsetky tieto specialne davkovace maju pripojeny presny popis na 

pouzivanie od vyrobcu. 

Odmerne n a d 0 b y n a o d v a z o v a n i e 

Pod1a charaketru vzorky alebo specialnych poziadaviek analyzy 

sa pouzivaju odmerne nadoby na kvapaliny, v ktorych sa odmeriava 

hmotnost kvapaliny. 

Pipety na vazenie 

su urcene na odber kvapalnych vzoriek, pri ktorych sa z roznych 

dovodov neda presne odmerat objem (agresivne, dyroave kvapaliny 

a pod.). Napr. vzorky koncentrovanych kysel i n sa odoberaju a odvazuju 

pomocou Lungeho-Rayovej pipety (pozri obr. 23). 

Byrety na vazenie 

Pretoze odmeriavanie hmotnosti vazenie - je omnoho presnejsie 

ako odmeriavanie objemu, pouzivaju sa pri specialnych ve1mi presnych 

stanoveniach byrety na vazenie. Tieto v sebe spajaju vyhody odmernych 

stanoveni - davkovanie skumadla ku stanovovanej vzorke - s presnostou 

vazenia. Pri odmernych nadobach na vazenie sa hmotnost odobratej kva­

paliny urcuje diferencnyro sposobom z rozdielu hmotnosti nadoby napl­

nenej kvapalinou a hmotnosti nadoby po vypusteni casti alebo celeho 

mnozstva kvapaliny z odmernej nadoby. 

M e r a n i e objemu p 1 y n u 

Na meranie objemu plynu ako vzorky na analyzu sa pouzivaju ply­

nomerne pipety. Na meranie objemu plynu ako produktu chemickej analy­

tickej reakcie sa pouzivaju plynomerne byrety. 

su to rurky, z oboch stran uzatvorene dokonale tesniacimi kohut­

mi. Plynomerne byrety maJu na valcovitej casti stupnicu na odcitanie 

objemu plynu a su cez kohut spojene s uzatvarajucou kvapalinou. 
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3.2. V Y P 0 ~ T Y V K VAN T I T AT t V N E J AN A -

LYZE A MATEMATICKt SPRACOVANIE 

VYSLEDKOV ANALYZ 

Zaverecnou operaciou kvantitativnej analyzy je rnaternaticke spra­
covanie narneranych dat a vyPocet vysledku stanovenia. 

Cietorn kvantitativnej analyzy je ziskat vysledok, ktory sa podta 

rnoznosti co najblizsie priblizi ku skutocnej hodnote rneranej velici­

ny. Na to je potrebne optirnalne volit pracovny postup, vybrat rnetodi­

ku a v neposlednorn rade spravne vyhodnotit ziskane udaje a vyjadrit 

vysledky. 

3.2.1. vYPO~TY S PRIBLI2NYMI ~tSLAMI 

Pri kvantitativnej analyze rneriarne veliciny, ktorych presne hod­

noty spravidla nepoznarne a rnerania su vzdy zatazene urcitou chybou. 
Vefkost chyby rnoze byt vetmi rozna, ale aj vysledky presnych rnerani 

vyjadruju priblizne hodnoty velicin. 

Ciselne udaje, ktore srne ziskali meranirn veliciny su tzv. 

p r i b 1 i t n e c i s 1 a. 
Pri vypoctoch s pribliznyrni cislami platia pravidla, ktore je 

nutne dodrziavat, aby sa pri vypoctovych operaciach nevnasali do vy­

sledku aalsie chyby. 

Je ustalenym zvykorn udavat vysledky analyz takyro sposobom, aby 
ciselny udaj mal 0 jedno desatinne miesto viae, nez je pocet desatin­

nych rniest, ktorych presnost rnozeme zarucit. 

Predposledne desatinne rniesto je zarucene a spotahlivost rnerania 

rnusime vyjadrit spravnym zapisorn cisla. Teda objern presne desat mili­

litrov, odmerany na byrete, musi byt zapisany 10,00 ml. 
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Pri jednotlivych postupoch kvantitativnej analyzy je normami 

stanovena spoiahlivost merania (pozri kapitoly 3.1.1. vazenie 

a 3.1.2. Odmeriavanie objemu) a tato skutocnost sa pri jednotlivych 

pracovnych navodoch analyz, ako aj pri vypoctoch vysledkov analyz be­

rie do uvahy ako samozrejmost. 

P 1 a t n e c i s 1 i c e 

Cislice, ktore su potrebne na obsadenie pozadovaneho poctu desa­

tinnych miest pre vyjadrenie hodnoty veliciny, su platne cislice. 

Platne cislice su cislice 1,2,3, ... az 9, nula je platna cislica len 

ak sa nachadza uprostred cisla, alebo na konci cisla. Napr. v udajoch 

hmotnosti 5,2095 g alebo 5,2900 g su nuly platne cislice, ale v udaji 

0,0529 kg nuly sluzia len na oznacenie polohy desatinnej ciarky; ak 

vhodne zvolirne jednotku veliciny, rnozeme nuly vynechat t.j. 52,9 g. 

z a o k r u h t o v a n i e a vypocty 

s p r i b 1 i z n y m i c i s 1 a m i 

Hodnoty velicin ziskane rneranirn, resp. vysledky vypoctov udavarne 

na to1ko desatinnych rniest - ani viae ani rnenej -, aby predposledna 

cislica bola zarucena. Teda navazok na analytickych vahach s pres­

nostou na 0,1 rng udavarne ako 2,9200 g a nie 2,920 g ani 2,92 g. 

Ak pri vypoctoch dostanerne cisla s vacsirn poctorn desatinnych 

rniest, vysledne ciselne udaje zaokruhlirne na spravny pocet p1atnych 

cislic. 

Najbeznejsie je vyjadrovanie vysledku pornocou styroch platnych 

cislic, napr. 0,3945 g; 28,32%. 

Pravidla pri zaokruh1ovani: 

Vsetky priklady zaokruh1ovania uvadzarne ako zaokruh1ovanie na 

styri platne cislice. 

1. Posledna ponechana cislica platneho cisla sa nerneni, ak na-

sledujuca cislica je rnensia ako 5 zaokruh1ovanie nadol. Napr. 

0,92374 zaokruhlirne na 0,9237. 
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2. Poslednu cislicu platneho cisla zvacsime o jeden, ak nasledu-
juca cislica, ktora sa po 
9 - zaokrUhtovanie nahor. 

-3 3,453.10 . 

zaokruhleni uz neuvadza, je cislica 6 az 
Teda cislo 3,4527.10-3 zaokruhlirne na 

3. Ak cislica, ktora sa v zaokruhlenorn cisle neuvadza je 5 a na 

dalsorn desatinnom rnieste je akakotvek cislica rozna od nuly, zaokruh­
tuje sa nahor. Cislo 1,34753.10-2 zaokruhlirne na 1,348.10-2 . 

4. Ak cislica, ktora sa v zaokruhlenorn cisle neuvadza je 5 a na 

dalsorn desatinnorn rnieste je nula, zaokruhiuje sa konvencne tak, aby 

vzniklo parne cislo. Cislo 284,750 zaokruhlime na 284,8; cislo 
284,450 zaokruhlime na 284,4. 

Namerane hodnoty velicin nezaokruhtujerne. Pokiat marne k dispozi­

cii kalkulacku s dostatocne veikyrn poctorn desatinnych rniest, nezaok­

ruhtujerne ani rnedzivysledky vypoctov, ale az konecny vysledok. 

Ak je potrebne zaokruhtovat medzivysledky, tak pri vykonavani 

zakladnych aritmetickych operacii platia nasledujuce pravidla: 

1. Pri scitani a odcitani zaokruhlirne kazdy ciselny udaj na tot­
ko platnych cislic, ako rna najrnenej presny udaj. 

Teda sucet 12,492 + 11,95 + 5,4972 napiserne a vycislirne ako 

12,49 + 11,95 + 5,50 = 29,94. 

2. Pri nasobeni a deleni zaokruhlirne kazdy udaj tak, aby pocet 

platnych cislic bol o jedno vacsi ako rna najrnenej presny udaj. Tak 

zaokruhlirne aj vysledok. 

Teda sucin 2,95 x 4,392 x 7,9834 napiserne a vycislirne ako 2,95 

X 4 1 392 X 7,983 = 103,431. 
3. Pri umocnovani a odrnocnovani vysledok zaokruhlirne na taky po­

cet platnych cislic, ako rna najrnenej presny udaj. 
Napr. (2,43.10- 2 ) 2 = 5,9049.10-4 zaokruhlirne na 5,90.10-4 • 

4. Pri logaritrnovani cisla rna mat mantisa logaritrnu aspen toiko 

platnych cislic, ako rna logaritmovane cislo; pouzivame najrnenej styr­

rniestne logaritrny cisiel. Teda -log 4,6.10-3 - (0,66276 - 3) = 
2,33724 zaokruhlime na 2,34. 

Konecny vysledok zaokruhlirne na toiko platnych cislic, koiko rna 

najmenej presny udaj vypoctu. Pokiai mozno nezaokruhiujeme medzi vy­

sledky vypoctov, ale az konecny vysledok. 
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3. 2. 2. vYPOCTY VO VA2KOVEJ ANALYZE 

Pri stanoveni obsahu latky A, ktora je h!adanou zlozkou vzorky, 

met6dou vazkovej analyzy, premenime latku A chemickjmi a fyzikalnymi 

pracovnjmi postupmi na presne definovane chemicke individuum, jeho 

hmotnost zistujeme vazenim. 

Zo stechiometrie chemickych reakcii vyplyva pomer latkovych 

mnozstiev h!adanej zlozky a vazenej latky, zvanej produkt. Na zaklade 

tychto udajov mozeme vypocitat obsah h!adanej zlozky. 

Vseobecne ak pri reakcii: 

aA + bB = 

stanovujeme obsah latky A a vazime produkt AaBb, je pomer latkovych 

mnozstiev: 

a 
= 

1 

m(A) 

M(a) 

z tychto vztahov vyjadrime hmotnost stanovovanej zlozky A: 

M(A) 
m(A) = a . . m(AaBb) 

M(AaBb) 

Pomer molovych hmotnosti h!adanej zlozky a vazenej latky naso­

beny pomerom latkovych mnozstiev sa nazyva va!kovj prepocitavaci fak­

tor - gravimetricky faktor fg a je uvedeny v chemickych tabu!kach. 

n(A) M(A) M(A) 
= a 

Ak pozname navazok vzorky, mozeme vysledok analyzy, t.j. obsah 

h!adanej zlozky A vyjadrit hmotnostnjm zlomkom, alebo hmotnostnjm 

percentom. 
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rn(A) 
w(A) % A = w(A) . 100 

navazok 

P r i k 1 a d 

Vo vzorke s obsahorn horecnatej soli marne stanovit obsah horcika. 
Roztokorn dihydrogenfosforecnanu arn6nneho vyzrazarne fosforecnan arn6n­

nohorecnaty, vyziharne a vazirne difosforecnandihorecnaty. 

Mg2+ + NH + + HPO 2-4 4 = 

Malave hrnotnosti su: 

zihanie 

M(Mg) = 24,305 gjrnol; 

M(Mg 2P2o7 ) = 222,553 gjrnol 

Pamer latkovych mnozstiev stanovovaneho Mg a vazenej forrny 

Mg2P2o7 vyplYva z oboch reakcii: 

n( (NH4 )MgP04 ) 

n(Mg) 
= 

= 
1 

1 

2 

n((NH4 )MgP04 ) 

n(Mg 2P2o7 ) 
= 

2 

1 

Navazili srne 1,0251 g vzorky, rozpustili vo vade a po pridani NH4Cl 
srne vyzrazali roztokorn (NH4 ) 2HP04 . Zrazeninu srne odfiltrovali, prerny­

li a vyzihali do konstantnej hrnotnosti. Hrnotnost vyzihaneho produktu 

Mg 2P2o7 bola rn(Mg 2P2o7 )=0,4732 g. Latkove rnnozstvo Mg je: 

Hrnotnost Mg je: 

M(Mg) 
rn(Mg) = 2 . rn(Mg2P2o7 ) 

M(Mg2P207 ) 
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Gravimetricky faktor (mozno vyh1adat v tabu1kach} je: 

M(Mg} 24,305 gjmol 
= 2 .---------------- 0,2184 

222,553 gjmol 

m(Mg) = 0,2184 0,4732 g = 0,1034 g 

Hmotnostny zlomok Mg vo vzorke je: 

0,1034 g 
w(Mg) = = 0,1008; 

1,0251 g 

hmotnostne percento Mg vo vzorke je 10,08% Mg. 

3. 2. 3. vYPOCTY V ODMERHEJ ANALYZE 

Pri stanoveni obsahu h1adanej latky A, ktora je zlozkou vzorky, 

met6dami odmernej analyzy odmeriavame objem standardneho roztoku. Zo 

stechiometrie chemickej reakcie pri odmernom stanoveni vyplyva pomer 

latkovych mnozstiev latok, ktore sa na reakcii zucastnuju. 

Vseobecne ak pri reakcii 

aA + bB cC + dD 

stanovujeme obsah latky A titraciou odmernYm roztokom latky B, moze­

me vyjadrit pomer latkovych mnozstiev: 

n(A) a 
= 

n(B) b 

Tento pomer sa nazyva titracny prepocitavaci faktor ft. 

Pomocou udajov latkovej koncentracie roztoku latky B - c(B) obje­

mu odmerneho roztoku spotrebovaneho pri titracii- V(B), mozeme vypo­

citat latkove mnozstvo latky A, hmotnost latky A, ako aj dalsie udaje. 
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Latkove mnozstvo stanovovanej latky A je: 

a a 
n(A) = . n(B) , n(A) = • c(B) • V(B) 

b b 

hmotnost hfadanej latky A vo vzorke je: 

m(A) = n(A) . M(A). 

Ak pozname navazok vzorky, mozeme vypocitat hmotnostny zlomok 
latky A vo vzorke. 

Ak bola vzorka s obsahom latky A kvapalna, mozeme vypocitat 

latkovu a hmotnostnu koncentraciu latky A vo vzorke. 

Pri vypoctoch v odmernej analyze udavame objemy odmernych roz­

tokov v jednotke 1 i t e r • 

P r i k 1 a d y 

1 . . Priprava odmernepo roztoku 

Marne pripravit 2 litre odmerneho roztoku kyse1iny ch1orovodi­

kovej s koncentraciou c(HCl)= 0,2 moljl. Marne k dispozicii koncent­

rovanu HC1 s obsahom 36% HC1, ~ = 1,18 gjm1. 

Mr(HC1) = 36,461; molova hmotnost HCl je M(HCl) 36,461 gjmol. 

Latkova koncentracia HCl je 

n(HCl) 
c(HCl) = 

v 

latkove mnozstvo HCl, ktore potrebujeme je 

n(HC1) = 0,2 mo1/l . 2 1 = 0,4 mol, 

hmotnost HC1 potrebna na pripravu roztoku je 

m(HCl) = M(HCl) . n(HC1) = 36,461 gjmol . 0,4 mol = 14,58 g. 
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Hmotnostny zlomok koncentrovanej HCl je w(HCl) = 0,36~ pre pri­

pravu roztoku s pozadovanou koncentraciou potrebujeme z koncentro­

vanej HCl navazit navazok mkonc.' ktory urcime nasledovne: 

m{HCl) 
w(HCl) 

14,58 g 

mkonc. = 
0,36 

mkonc. = 
m(HCl) 

w(HCl) 

= 40,51 g HCl 

Koncentrovana HCl s hmotnostnym zlomkom w(HCl) = 0,36 rna hustotu 

~ = 1,18 gjml, objem koncentrovanej HCl potrebny pre 

pozadovaneho roztoku vypocitame takto: 

m 
~ = 

v 
vkonc = 

~konc. 

40,51 g 
vkonc. = = 34,3 ml 

1,18 g/ml 

pripravu 

v odmernom valci odmeriame 34,3 ml 36% HCl a opatrne vlejeme do 

asi 1,5 1 destilovanej vody, po vychladnuti doplnime objem na 2 l a 

premiesame. 

2. stanovenie presnej koncentracie odmerneho roztoku -

standardizacia 

Marne stanovit presnu koncentraciu odmerneho roztoku kyseliny 

chlorovodikovej, ktorej priblizna koncentracia je cca 0,2 mol/1. Pri­

marny standard je bezvody uhlicitan sodny. 

Mr{Na2co3 ) = 105,989; molova hmotnost Na 2co3 je: 

M(Na2co3 ) = 105,989 gjmol. 

Pri standardizacii roztoku HCl na navazok standardu vypocitame 

navazok Na 2co3 pre predpokladany objem spotreby odmerneho roztoku 

(vhodne zvolime byretu na titraciu). 

.. 
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Z rovnice reakcie: = 
vyplyva pomer latkovych mnozstiev - titracny faktor ft 

1 
= 

2 

Na predpokladany objem 20 ml, t.j. 0,02 1 je latkove mnozstvo HCl: 

n(HCl) = c(HCl).V(HCl) = 0,2 mol/1 . 0,02 1 = 4.10-3 mol 
Latkove mnozstvo Na 2co3 , ktore potrebujeme pre stanovenie je: 

1 1 
n(HCl) = . 4.10- 3 mol = 2.10-3 mol; 

2 2 

dalej vypocitame hmotnost Na 2co3 potrebnu pre jedno stanovenie: 

m(Na 2co3 ) = M(Na 2co3 ).n(NaC03 ) 

m(Na 2co3 ) = 105,989 gjmol.2.10- 3mol = 0,2120 g 

Na analytickych vahach navazime diferencne navazok okolo 0,2120 g. 

b) Stanovenie presnej koncentracie odmerneho roztoku HCl 

L a t k o v a k o n c e n t r a c i a 

Podta rovnice stanovenia uvedenej pod bodom a) a na zaklade vy­

poctu navazku primarneho standardu Na 2co3 sme uskutocnili tri para­

lelne stanovenia. 

Skutocne navazky Na2co3 a k nim prisluchajuce spotreby odmerneho 

roztoku HCl boli: 

m(Na 2co3 ): 

1. 0, 2092 g 

2. 0,2243 g 
3. 0,2154 g 

Vypocty: 

1. navazok: 

1. 

2. 
3. 

latkove mnozstvo 

m(Na 2co3 ) 0,2092 
= 

M(Na 2co3 ) 105,989 

tomu zodpoveda latkove mnozstvo HCl: 

V(HCl): 

19,58 ml 
20,94 ml 
20,04 ml 

Na 2co3 je: 

g 
1,9738.10-3 mol = 

gjmol 

n(HCl) = 2 n(Na 2co3 ) = 2.1,9738.10-3 mol= 3,9476.10-3 mol 
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Prislusna spotreba HCl na 1. navazok Na 2co3 bola 0,01958 1. 

stanovena latkova koncentracia roztoku HCl je: 

c(HCl) = 
n(HCl) 

V(HCl) 
= 

3,9476.10-3 mol 

-3 19,58.10 1 
= 0,2016 mol/1 

2. navazok: 

n(HCl) 

c(HCl) = 

0,2243 g 
= 2,1163.10-3 mol 

105,989 gjmol 

2 .2,1163.10-3 mol = 4,2325.10- 3 mol 

4,2325.10- 3 mol 

-3 20,94.10 1 
0,2021 mol/1 

3. navazok: 
0,2154 g 

2., 0323.10- 3 mol 
105,989 gjmol 

n(HCl) = 2 • 2,0323.10- 3 mol = 4,0646.10-3 mol 

c(HCl) = 
4,0646.10-3 mol 

-3 20,04.10 1 
= 0,2028 mol/1 

Vypocitame priemernu hodnotu presnej latkovej koncentracie od­

merneho roztoku HCl: c(HCl) = 0,2022 moljl 

Poznamka: 

v praxi este niekde pretrvava sposob udavat presnu latkovu kon­
centraciu odmernych roztokov pomocou tzv. faktora odmerneho roztoku 

a pribliznej koncentr~ie (uvadza to aj doposiai platna norma vo far­

macii CsL 4) . 

Tento faktor je podiel presnej a pribliznej koncentracie odmer­

neho roztoku (odlisny od horeuvedeneho faktora titracie!). 

Pre nas roztok HCl 

0,2022 moljl 

= 1,0110 

0,2 mol/1 
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Pri takomto zapise presnej koncentracie odmerneho roztoku treba 
presne uviest: marne roztok HCl s priblizneou koncentraciou 0,2 mol/1 
a faktorom f = 1,0110, 
pricom plati: c(HCl) = 0,2 moljl . 1,0110 = 0,2022 moljl 

H m o t n o s t n a k o n c e t r a c i a 

Ak pozname hodnotu latkovej koncentracie roztoku, mozeme vypoci­
tat jeho hmotnostnu koncentraciu. 

Hmotnostna koncentracia je definovana: 

~ (HCl) = 
m(HCl) 

V(HCl) 
f (HCl) = 

n(HCl) . M(HCl.) 

V(HCl) 
= c(HCl) . M(HCij 

Vypocet pre uvedeny roztok HCl, ktoreho latkova koncentracia je 
c(HCl) = 0,2022 moljl: 
v objeme 1 liter roztoku je latkove mnozstvo: 

n(HCl) = 0,2022 moljl . 1 1 = 0,2022 mol 

a hmotnostna koncentracia tohto roztoku je: 

~ (HCl) = 0,2022 moljl .36,461 gjmol = 7,3641 gjl. 

3. Vjpocet vysledku odmerneho stanovenia 

a) Priame odmerne stanovenie 

Pri priamom odmernom stanoveni presne odmeriavame objem standard­

neho roztoku skumadla, ktore reaguje s h!adanou zlozkou vzorky tzv. 
priama titracia. 

Obsah h!adanej zlozky sa vypocita z udajov latkovej koncentracie 

a objemu 

pricom 

odmerneho roztoku skumadla, spotrebovaneho pri titracii, 

stechiometriu prislusnej chemickej reakcie vyjadruje faktor 

titracie. 

P r i k 1 a d 

Marne stanovit obsah bezvodej kyseliny stave!ovej v tuhej vzorke. 

Jej obsah marne vyjadrit hmotnostnyro percentom. Vyuzijeme 

oxidacno-redukcnu odmernu met6du manganometriu. 

Pri manganometrickej titracii v kyslom prostredi prebieha reak-

cia: 
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molova hmotnost (COOH) 2 je M(COOH) 2 = 90,036 gjmol 

Forner latkovych mnozstiev - titracny faktor - vyplyva z rovnice 
stanovenia 

Na analyzu sme 

vetovej, rozpustili 

banke na 100 ml. 

5 
= 

2 

navazili 0,6097 g vzorky s obsahom kyseliny sta­

v destilovanej vode a objem doplnili v odmernej 

Po premiesani sme do troch titracnych baniek odpipetovali 3 
x 20,00 ml, pod!a navodu sme pridali kyselinu sirovu a titrovali od-

mernym roztokom manganistanu draselneho s koncentraciou c(KMn04 ) = 
0,0213 moljl. Paralelne spotreby odmerneho roztoku boli: 

1. 22,30 ml; 2. 22,26 ml; 3. 22,32 ml 

Vypocet: 

Priemerna spotreba V(KMn04 ) = 22,29 ml. 

Pamer latkovych mnozstiev - titracny faktor - vyplyva z rovnice 

stanovenia 

5 
= 

2 

Latkove mnozstvo (COOH) 2 , zodpovedajucej . priemernej spotrebe od­

merneho roztoku KMno 4 je: 

n(COOH) 2 = 

5 
n(COOOH) 2 = 

2 

5 5 

2 2 

-3 .0,0213 moljl . 22,29.10 1 

Tomu zodpovedajuca hmotnost (COOH) 2 je: 

m((COOH) 2 ) = n((COOH) 2 ).M((COOH) 2) 

= 1,1869.10-3 mol 

m((COOH) 2 ) = 1,1869.10-3mol.90,036 gjmol = 0,1069 g 
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Obsah (COOH) 2 v 100 ml roztoku je 0,1069 g • 5 = 0,5345 g 

(pipetova1i sme 20 ml zo 100 m1). 

Obsah bezvodej kyse1iny stave!ovej vo vzorke, vyjadreny ako 
hmotnostny zlomok v percentach je: 

0,5345 g 
. 100% = 87,67% 

0,6097 g 

b) Nepriame odmerne stanovenie - titracia ekvivalentneho mnozstva 

produktu chemickej reakcie so vzorkou 

Pri reakcii stanovovanej latky so skumad1om vznika ekviva1entne 

mnozstvo produktu. Mnozstvo produktu stanovime nasledne titraciou 
standardnym roztokom ineho skumad1a. 

Obsah h!adanej z1ozky vo vzorke vypocitame z 

- latkovej koncentracie a objemu odmerneho roztoku 

metrie pris1usnych chemickych reakcii. 

P r i k 1 a d 

udajov titracie 

- podta stechio-

Mame roztok chromanu draselneho, je potrebne stanovit jeho lat­

kovu a hmotnostnu koncentraciu. Vyuzijeme oxidacno- redukcnu met6du, 

nepriamu jodometriu. Pri reakcii chromanovych i6nov s jodidom drase1-

nym vznika elementarny j6d, jeho mnozstvo, ktore je ekvivalentne 

mnozstvu chromanovych i6nov sa stanovi titraciou odmerntm roztokom · 

tiosiranu sodneho. 

6 I + 2 cro4
2- + 16 H+ = 

I2 + 2 s2o32- = 
3 I 2 + 2 cr3+ + 8 H2o 

2 I + s4o6
2-

Pomery 1atkovych mnozstiev uvedenych reakcii: 

2 1 
= = 

3 2 

Mr(K2cro4 )=194,198 ; molova hmotnost M(K2cro4 )=194,198 gjmo1 

Z roztoku K2cro4 sme odpipetovali do troch titracnych baniek po 

20,00 m1. Podta navodu sme pridali pevny KI, okyslili kyselinou chlo­

rovodikovou a vy1uceny I 2 sme titrova1i odmernym roztokom Na 2s2o3 , 

c(Na 2s 2o 3 ) = 0,05708 mol/1. 
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Paralelne spotreby odmerneho roztoku boli: 

1. 24 1 35 ml; 2. 24 145 ml; 3. 24 140 ml 

vy-pocet: 
Priemerna spotreba bola V(Na 2s 2o 3 ) = 24 140 ml. 

Latkove mnozstvo K2Cr041 zodpovedajuce priemernej spotrebe odmerneho 

roztoku Na 2s 2o 3 pod1a horeuvedenych reakcnych rovnic je: 

2 1 

3 

1 

3 

1 

3 

2 

-3 .0 105708 mol/1.24,40.10 1 4 16425.10-4 mol 

Stanovena latkova koncentracia roztoku K2cro4 je (pipetovali sme 

20 1 00 ml na jedno stanovenie): 

n(K2cro4 ) 

V(K2Cr04 ) 

4 16425.10-4mol 

20.10- 3 1 
= 2 13213.10-2 mo1/1 

Hmotnostnu koncentraciu roztoku K2cro4 vypocitame: 

m(K2cro4 ) 

V(K2Cr04 ) 

-2 g (K2cro4 ) = 2 13213.10 mol/1 . 194 1198 gjmol 

c) Spatne odmerne stanovenie 

4,5079 gjl 

Pri spatnom odmernom stanoveni pridame ku vzorke znamy prebytok 

standardneho roztoku 1 po prebehnuti reakcie so stanovovanou z1ozkou 

vzorky stanovime nezreagovanu cast odmerneho roztoku inym standardnym 

roztokom vhodne vo1eneho skumadla. 

Obsah h1adanej zlozky vzorky vypocitame z rozdielu 1atkovych 

mnozstiev standardneho roztoku pridaneho v prebytku a jeho nezreago­

vaneho podie1u. 

.. 
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P r i k 1 a d 

Marne stanovit obsah uhlicitanu vapenateho vo vzorke. Vyuzijeme 
spatnu acidobazicku odmernu met6du. 

Ku vzorke caco3 pridame presne znamy prebytok odmerneho roztoku 
kyseliny chlorovodikovej - HC11 ; prebehne reakcia, pri ktorej cast 

HCl zreaguje so vzorkou: 

caco3 + 2 Hcl = 

Podiel kyseliny chlorovodikovej, ktory je v nadbytku stanovime titra­
ciou odmernyro roztokom NaOH a vyjadrime ako HC111 : 

HCl + NaOH = 

molova hmotnost M(Caco3 )=100,09 gjmol. 

Pomery latkovych mnozstiev vyplyvaju z rovnic reakcii: 

n(caco3 ) 

n(HCl) 

1 

2 

n(HC1) 11 

n(NaOH) 

n(HCl) = n(HC1) 1 - n(HC1) 11 

1 
= 

1 

Na analyzu sme navazili 0,1271 g vzorky s obsahom caco3 . v tit­
racnej banke sme k navazku pridali 50,00 ml odmerneho roztoku HCl 

c(HCl) = 0,1002 mol/1 a roztok sme povarili. 

Po ochladeni sme nadbytok HCl titrovali odmernym roztokom 

NaOH, c(NaOH) = 0,0993 mol/1, spotreba bola 24,98 ml. 

Ku vzorke caco3 sme pridali latkove mnozstvo HC11 : 

n(HCl)r = c(HCl) . V(HCl) = 0,1002 mol/1 . 0,05 1 
n(HC1) 1 = 5,0100.10-3 mol 

So vzorkou nezreagovalo latkove mnozstvo HC111 : 

n(HCl)II = n(NaOH) = c(NaOH) . V(NaOH) 
n(HC1) 11 = 0,0993 mol/1 . 0,02498 1 = 2,4805.10- 3 mol 

Rozdiel n(HC1) 1 - n(HC1) 11 je latkove mnozstvo kyseliny chlorovodiko­

vej, ktore zreagovalo s caco3 : 
n(HCl) = 5,0100.10-3 mol - 2,4805.10- 3 mol = 2,5295.10- 3 mol. 
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Podta rovnice stanovenia je latkove mnozstvo Caco3 : 

1 
n(HCl) 

2 

1 
2,5295.10-3 mol = 1,2648.10-3 mol 

2 

Hmotnost caco3 vo vzorke je: 

m(CaC03 ) n(CaC03 ) . M{CaC03 ) 
m(caco3 ) = 1,2648.10-3 mol . 100,09 gjmol = 0,1266 g 

Obsah caco3 vo vzorke, vyjadreny ako hmotnostny zlomok v percentach 

je: 

0,1266 g 
w(Caco3 ) = ---------- . 100 % 99,61% 

0,1271 g 

d) Nepriame odmerne stanovenie s qenerovanim reakcneho skumadla 

Malo stale reakcne skumadlo sa kvantitativne generuje v titrac­

nej banke za pritomnosti vzorky tak, aby skumadlo bolo v nadbytku vo­

ci stanovovanej latke. Po prebehnuti reakcie so stanovovanou zlozkou 

vzorky sa nezreagovana cast skumadla stanovi titraciou so standardnym 

roztokom ineho, vhodne voleneho skumadla. 

P r i k 1 a d 

Marne stanovit hmotnost kyseliny salicylovej (o-hydroxybenzoova) 

vo vzorke. Vyuzijeme nepriamu bromometricku met6du v nadvaznosti so 

spatnym jodometricktm stanovenim. 

Mr(kyselina salicylova) = 138,124; 

M(kyselina salicylova) = 138,124 gjmol 

Ku vzorke kyseliny salicylovej pridame presne znamy prebytok 

br6mu - (Br2 ) 1 , ktory sa vytvori priamo v reakcnom prostredi reakciou 

odmerneho roztoku bromicnanu draselneho s bromidom draselnym: 

= 
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Vznikajuci br6m reaguje s kyselinou salicylovou za vzniku tribr6mfe­

nolu, zaroven prebieha dekarboxylacia: 

= + 3HBr + 

n(kys.salicyl) 1 
= 

3 

Podiel br6mu, ktory nezreagoval s kyselinou salicylovou -(Br2 ) 11 
- stanovime tak, ze do reakcnej zmesi pridame jodid draselny a vznik­

nute ekvivalentne mnozstvo j6du stanovime titraciou odmernym roztokom 

tiosiranu sodneho: 

Br2 + 2 I 

!2 + 2 82032-

1 
= 

1 

= 

1 
= 

2 

Ku kvapalnej vzorke s obsahom kyseliny salicylovej sme v titrac­

nej banke pridali 50,00 ml odmerneho roztoku KBr03 , c(KBr03 ) = 
0,01029 moljl, aalej sme podia predpisu pridali KBr a okyslili rozto­

kom HCl. Latkove mnozstvo Br2 pridane ku vzorke v nadbytku je: 

n(Br2 )1 = 3 

n(Br2 )1 = 3 

n(KBr03 ) = 3 . c(KBr03 ) . V(KBr03 ) 
-3 0,01029 mol/1 . 0,05 1 = 1,5435.10 mol 

Po prebehnuti bromacie sme stanovili nadbytocny, nezreagovany 

Br2 . Podia predpisu sme pridali KI a vylucene ekvivalentne mnozstvo 

r 2 sme stanovili titraciou odmernym roztokom Na 2s 2o 3 , c(Na 2s 2o 3 )= 

0,07578 mol/1, spotreba Na 2s2o3 bola 22,92 ml. 

Latkove mnozstvo Br2 , ktore nezreagovalo je: 

1 1 
=-

2 2 
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1 
. 0,07578 mol/1 . 0,02292 1 8,6844.10-4 mol 

2 

s kyselinou salicylovou zreagovalo latkove mnozstvo Br2 : 

n(Br2 ) = 1,5435.10-3 mol - 8,6844.10-4 mol = 6,7506.10-4 mol 

Latkove mnozstvo kyseliny salicylovej vo vzorke je: 

1 1 
n(kys.salicyl) = -4 . 6,7506.10 mol 

3 3 

n(kys.salicyl) = 2,2502.10-4 mol 

Hmotnost kyseliny salicylovej v analyzovanej vzorke je: 

m(kys.salicyl) = n(kys.salicyl) . M(kys.salicyl) 

m(kys.salicyl) = 2,2502.10-4 mol . 138,124 gjmol = 0,03108 g 

Vzorka obsahuje 31,08 mg kyseliny salicylovej. 

3.2.4. MATEMATICKO-~TATISTICKE SPRACOVANIE vYSLEDKOV ANALtZ 

P r e s n o s t a s p r a v n o s t v y s 1 e d k o v 

a n a 1 y z , k 1 a s i f i k a c i a . ch y b 

Pri vyhodnocovani vysledkov sa posudzuje presnost analyzy 

a spravnost analyzy. 

Spravnost analyzy moze byt definovana ako zhoda medzi vysledkom 

stanovenia a skutocnou hodnotou veliciny. 

Presnost analyzy moze byt definovana ako zhoda medzi vysledkami 

serie stanoveni tej istej veliciny. 
Spravnost pouzitej analytickej met6dy je mozne overit pomocou 

absolutnej met6dy, alebo pomocou porovnavacej met6dy. 

Pri absolutnej met6de stanovujeme obsah latok, ktorych zlozenie 

a stalest presne pozname - primarne standardy. Na otestovanie metodi­

ky a spotahlivosti pristrojov stanovujeme vzorky so znamym, ale pri 

kazdej analyze inym obsahom primarneho standardu. 
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Pri porovnavacej met6de pouzivame na testovanie sekundarne stan­
dardy, ktorych zlozenie presne pozname a jednotlive komponenty tychto 
standardov boli stanovene pomocou spravnych metodik. 

Presnost met6dy vyhodnocujeme pomocou metod matematickej statis­
tiky a te6rie chyb. 

snahou analytika je, aby ziskane vysledky analyzy boli spravne 
a presne. Analyticka metoda, ktora poskytuje spravne a presne vysled­
ky je spolahliva. 

Vysledky presne nemusia byt vzdy spravne. V praxi su vsak caste 

cennejsie vysledky presne, ktorych odchylku od spravnej hodnoty poz­
name a mozeme ich korigovat ako vysledky nepresne, aj ked v priemere 
sa k spravnej hodnote blizia. 

Chyby, ktor¥mi mozu byt zatazene vysledky analyz, mozeme rozdelit 

na sustavne a nahodne. 

sustavne chyby su take, ktorych pricinu je mozne zistit a ich 

velkost stanovit. Su sposobene napr. nepresnostou pristrojov, znecis­

tenim pouzitych chemikalii, chybami metodiky. 

sustavne chyby maju vzdy urcity smer, je to kladna alebo zaporna 

odchylka od spravnej hodnoty veliciny. Daju sa do znacnej miery od­
stranit zavedenim korekcii. 

Nahodne chyby su sposobene pricinami, ktore nie je mozne zistit. 
Vyskyt nahodnych chyb sposobuje rozdiely vo vysledkoch pri paralel­

nych stanoveniach. su spravidla male a podliehaju zakonom pravdepo­

dobnosti. 
Velkou, tzv. hrubou chybou moze byt zatazeny ojedinely vysledok 

zo serie analyz. Takyto vysledok vylucime zo sUboru hodnotenych dat 

(pozri dalej). 
Kazdy analytik sa snazi redukovat chyby na minimum. Sustavne 

chyby mozeme redukovat ak: 
1. Na odmeriavanie hmotnosti pouzivame kalibrovane zavazie, va­

zime na testovanych vahach, primerane citlivych 
na odmeriavanie objemov pouzivame kalibrovane nadoby, pracujeme pri 

predpisanej teplote. 
2. Robime paralelne analyzy - najmenej tri. 

3. Robime kontrolne stanovenia na primarne standardy. 

4. Pri analyzach robime slepy pokus (blank) - t.j. cely priebeh 
analyzy urobime pod!a predpisu, ale za nepritomnosti vzorky, vysledok 

slepeho pokusu odcitame od vysledku analyzy. 
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5. Pouzivame nezavisle met6dy analyzy. Ak sa zhoduju vysledky 
analyz ziskanych dvoma radikalne odlisnYmi met6dami, je veimi pravde­
podobne, ze vysledok je spravny. 

Nahodne chyby nemozeme odstranit, vysledky paralelnych analyz 

vyhodnocujeme pomocou metod matematickej statistiky. 

0 d ch y 1 k y 

a n a 1 y z y 

s p r a v n o s t i a p r e s n o s t i 

Odchy1ku spravnosti analyzy vyjadruje abso1utna chyba: 

d = X - ~ 

kde x je vysledok analyzy a ~ je skutocna hodnota veliciny. 

Re1ativna chyba (udavana v %) je: 

d 
e(%) • 100 

Skutocnu hodnotu veliciny ~ malokedy pozname a lebo sa neda ex­

perimentalne zistit, nahradzujeme ju pri hodnoteni vysledkov najprav­

depodobnejsou hodnotou E(x). 

Najlepsim odhadom spravnej hodnoty ~ je aritmeticky priemer x 

x = 
n 

Cim je vacsi pocet merani, tyro je aritmeticky priemer lepsim odhadom 

spravnej hodnoty, je vsak veimi citlivy na odiahle, krajne hodnoty. 

Niekedy sa pouziva ako odhad spravnej hodnoty median ~' ktory je 

definovany ako stredna hodnota, zo vsetkych nameranych hodnot x, zo­

radenych podia veikosti. Ak pocet merani n je parne cislo, median sa 

vypocita aka priemer dvoch strednych hodnot. Median je menej vydatnYm 

odhadom spravnej hodnoty ~' avsak jeho vetkost nie je zavisla na 
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krajnych hodnotach. Vacsi nesulad aritmetickeho priemeru x a medianu 
~ nasvedcuje, ze niektora z krajnych hodnot je zatazena hrubou chy­
bou. 

Odchylku presnosti jednotliveho merania mozno vyjadrit vztahom: 

A · =x· -x l. l. 

a relativnu odchylku jednotliveho merania (relativnu chybu -
udanu v %) ako : 

6 (%) . 100 
X 

Sulad medzi vysledkami paralelnych stanoveni vyjadruje 
stredna odchylka: 

l: A· l. 
~ =---

n 

Presnost serie analyz vyjadruje relativna stredna odchylka 

6 (%) = -- • 100 
X 

zvana tiez relativna chyba priemeru. 

n 
Poznamka. surny by sa mali spravne pisat ako h. xi, 

l.=1 
tu uvadzarne skrateny zapis ~ xi. 

P r a v d e p o d o b n o s t 
c h y b, s m e r o d a j n a 

v y s k y t u n a h o d n y c h 

o d c h y 1 k a 

Ak uskutocnime seriu paralelnych analyz vzorky, ktorej obsah 

pozname, pri dostatocne ve1kom pocte stanoveni zistime, ze vysledky 

maju urcite rozdelenie (distribuciu). Pre merania zatazene iba nahod­

nyroi chybami odvodil Gauss zakon tzv. normalneho rozdelenia chyb. Vy-
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jaduje pravdepodobno•t vt•kytu nAbodnej chyby P.ri veimi vetkom pocte 
opakovanych .arani (n-+ ~). 

1 

p(x) = --- . e 

o. V2i 

Grafickya znazornenim zakonitosti je sy.etricka krivka zvonovi­
teho tvaru, charakterizovana dvoai parametrami ~a o (obr. 15). 

~ )( 0,5 -Q. r·4 
0,3 ! (~ •1) 

0,2 

0,1 

Obr. 15. 

Gaussova krivka noraalneho rozdelenia; krivka 

Studentovho rozdelenia t(~= 1) 

~ je skutocna (ocakavana) hOdnota vysledku a o je smerodajna od­
chylka - iirka krivky, charakterizujuca nazhromazdenie vysledkov oko­

lo ~ (inflexny bod krivky). 
z priebehu Gaussovej krivky vyplyvaju d6lezite udaje o rozdeleni 

vysledkov merania: 

1. Najpravdepodobnejiie su vysledky kde x = ~-
2. Vyskyt malych odchyliek od spravnej hodnoty je oanoho pocet­

nejsi ako vyskyt vetkych odchyliek. V rozsahu ~ ± o sa nachadza 68,3' 

• 
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vysledkov, v rozsahu ~ ± 2o 95,5% vysledkov a v rozsahu ~ ± 3o 99,7% 
vysledkov. 

3. Vysledky su rovnomerne rozlozene okolo spravnej hodnoty, po­

cet kladnych a zapornych odchyliek je rovnaky. 
Gaussov zakon je limitny zakon, jeho podmienky v praxi nie su 

splnene, avsak pre vacsinu analytickych vysledkov toto rozdelenie vy­

hovuje. Taktiez vacsina javov v prirode rna krivky rozdelenia (pocet­

nosti vyskytu javu) tvarom podobne Gaussovej krivke. 

Parametre ~ a o spravidla nepozname a nahradzujeme ich odhadom. 

Najlepsi odhad skutocnej hodnoty ~ je aritmeticky priemer x (pre 

niektore analyzy, napr. emisnu spektralnu analyzu pouzivame geomet­

ricky priemer). 

Odhad hodnoty o je smerodajna odchylka priemeru s 

kde A i = xi -· x a (n-1) je tzv. pocet stupiiov votnosti. 

Druha mocnina smerodajnej odchylky s 2 sa nazjva rozptyl. 
Pre maly pocet merani n 5 10 je vhodne pocitat odhad smerodajnej 

odchylky pomocou rozpatia R, ktore je dane rozdielom najvyssej a naj­

nizsej hodnoty vysledku v serii merani: 

Odhad smerodajnej odchylky pomocou rozpatia je dany: 

kde kn je koeficient oodvodeny na zaklade matematicko-statistickych 

uvah pre male subory dat. 
smerodajna odchylka priemeru je hodnota charakterizujuca presnost 

(reprodukovatetnost) pouzitej met6dy. 

Cim je jej hodnota mensia, tym je pouzita metoda presnejsia . 
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Tabu1ka 3 

Koeficient kn pre vypocet sR 

n kn n kn 

2 0,8862 7 0,3698 
3 0,5908 8 0,3512 
4 0,4857 9 0,3367 
5 0,4299 10 0,3249 
6 0,3946 

s p r a c o v a n i e a n a 1 y t i c k y c h 

v y s 1 e d k 0 v, h o d n 0 t e n i e 

a n a 1 y t i c k y c h p 0 s t up 0 v 

Analyticke pracovne postupy poskytuju serie vysledkov, ktore rna-

ju vo ve1kej vacsine pripadov symetricke rozlozenie okolo najpravde­

podobnejsej hodnoty, tzv. normalne rozlozenie. Pri ich vyhodnocovani 

postupujeme nasledovne: 

a) vypocitame aritmeticky priemer a smerodajnu odchylku, t.j. 

urcime parametre hodnoteneho suboru dat 

b) urobime test na od1ahle hodnoty a pod1a jeho vysledku pripad­

ne vylucime od1ahle hodnoty; 

c) vypocitame interval spo1ahlivosti aritmetrickeho priemeru. 

Pri dalsom hodnoteni mozeme pomocou testov hodnotit spravnost 

vysledkov analyzy, ako aj zhodnotit vysledky roznych analytickych 

postupov, uskutocnenych na vzorkach. 

H 1 a d i n a v y z n a m n o s t i. Pravdepodobnost hodnote­

nia udajov sa vyjadruje pomocou hladiny vyznamnosti a. Pravdepodob­

nost sa udava v percentach ako (1-a).lOO%. Intervaly, v ktorych sa 

udavaju hodnoty parametrov a vyroky testov sa pri hodnoteni vysledkov 

analyz udavaju najcastejsie s 95% pravdepodobnostou; pri ve1mi pres­

nych analyzach s 99% pravdepodobnostou. 

Hladine vyznamnosti a = 0,05 zodpoveda interval asi ± 2o. 
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V y 1 u 6 ov -a n i e o d t a h 1 t ch vyaledkov 

Ak je v serii paralelnych analyz ojedinely vysledok zatazeny 
hrubou chybou, tento vysledok je od1ahly a je potrebne ho zo serie 
vylucit a nezahrnut do hodnotiacich vtpoctov. 

V analytickej praxi sa pouzivaju dva typy testov na hodnotenie 
od1ahlych vysledkov. 

G~ov T - test pre va6si pocet paralelnych stanoveni. 
Vysledky zoradime podla stupajucej hodnoty: 

vypocitame hodnoty T1 a Tn za poutitia s•erodajnej odchylky s: 

x- xl E xn - x E T1 = . Tn = , 
s s 

Hodnoty T1 a Tn porovnavame s kritickou hodnotou 
n a zvolenu hladinu vyznamnosti a. Ak T1 a lebo Tn ~ T<( , 
odtahly a musime ho vylu6it (pripadne obidva). 

Tabutka 4 

Kriticke hodnoty T~na vylu6ovanie 
od1ahlych vysledkov 

T.c, 
n 

Hladina vyzna11nosti 

0,05 0,01 

7 2,093 2,265 
8 2,172 2,374 
9 2,237 2,464 

10 2,294 2,540 
11 2,343 2,606 
12 2,387 2,663 

TC(. pre dane 
vysledok je 

Q - teat podta Dean~ a Dixona sa pouziva ak mame mensi ~6et pa­

ralelnych stanoveni. 
Vysledky zoradi.e podta stupajucej hodnoty a vypo6itame Q1 a Q0 

za pouiitia varia6neho rozpitia R: 



- 142 -

R R 

Hodnoty Q1 a Qn porovnavame s kritickou hodnotou Q~ pre dane 
n a zvolenu hladinu vyznamnosti d. 

Ak je Q1 alebo Qn ~ ~je testovany vysledok od!ahly a je potreb­
ne ho vylucit:.. 

Tabu!ka 5 

Kriticke hodnoty ~na vylucovanie 

od!ahlych vysledkov 

Qoe: 
n 

Hladina v ' znamnosti 
0,05 0,01 

3 0,941 0,988 
4 0,765 0,889 
5 0,642 0,760 
6 0,560 0,698 
7 0,507 0,637 
8 0,468 0,590 

I n t e r v a 1 s p o t a h 1 i v o s t i p r i e m e r u 

Ak nahradzame skutocnu hodnotu veliciny ~ odhadom za pomoci 

aritmetickeho priemeru x, nie je vyjadrena spo!ahlivost:., s akou bol 

aritmeticky priemer stanoveny. Ak su vysledky zat:.azene sustavnou chy­

bou, maze sa aj ve!mi presne stanoveny aritmeticky priemer lisit:. dost:. 
znacne od skutocnej hodnoty veliciny. 

Prete je v mnohych pripadoch vyhodnejsie stanovit:. interval, 

v ktorom s vysokou pravdepodobnost:.ou lezi spravna hodnota. Tento in­

terval sa nazyva interval spo!ahlivosti priemeru. Vyjadruje sa ako 

(1- a).100 %-ny interval spo!ahlivosti, kde a je hladina vyznamnos­

ti. Koeficient spo!ahlivosti (1- d) je pravdepodobnost:., ze udavana 

hodnota v intervale lezi. Vypocita sa horna a dolna medza intervalu. 

• 
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Interval spo1ahlivosti mozeme pre subor s ve!kyro poctom paralelnych 
merani vypocitat pomocou smerodajnej odchylky Gausovho rozdelenia a. 

Pre subory s mensim poctom paralelnych merani n ~ 10 je vyhodne 

pocitat interval spo1ahlivosti s vyuzitim rozdelenia, ktore vypocital 

student. Je to rozdelenie chyb podobne Gaussovmu, ktore ale zavisi od 
poctu merani (kazdy pocet merani rna svoju krivku rozdelenia). Krivky 
Studentovho rozdelenia su tiez symetricke zvonovite krivky, ktore pre 
n ~ 50 splyvaju s limitnou Gaussovou krivkou. Krivka Studentovho roz­

delenia pre n = 2,y= n-1 = 1 je uvedena na obr. 15. 

Interval spo1ahlivosti priemeru vypocitame: 

- t-. 
L1,2 = X ± s . 

kde s je smerodajna odchylka priemeru a t~je kriticka hodnota koefi­

cientu Studentovho rozdelenia pre n merani a zvolenu hladinu vyznam­

nosti a, t.j. pravdepodobnost (1 -a). Hodnota~= n- 1 je pocet stup­
nov vol.nosti. 

Tabul.ka 6 

Kriticke hodnoty Studentovho rozdelenia t~ 

( V =n-1) 

t"' 

v Hladina vyznamnosti 

0,05 0,01 

8 2,306 3,355 
9 2,262 3,250 

10 2,228 3,169 
11 2,201 3,106 
12 2,179 3,055 
13 2,160 3,012 
14 2,145 2,977 

v analytickej praxi pri mensom pocte paralelnych merani je ob­

vykly a vyhodny sposob vypoctu intervalu spo1ahlivosti podt.a Deana 

a Dixona pomocou rozpatia: 



- 144 -

kde R je variacne rozpatie a Kn je hodnota koeficientu pre n merani 

a zvolenu hladinu vyznamnosti a, t.j. pravdepodobnost (1-a). 

Hodnoty koeficientov Kn su rovnake ako hodnoty uvedene v tabu1ke 

7 ( un,ot), ale na vypocet intervalu spo1ahlivosti sa pouzivaju zaok­

ruhlene na dve desatinne miesta. 

Absolutna sirka intervalu spo1ahlivosti L = L2 - L1 je dolezitou 

mierou presnosti vysledkov. 

T e s t o v a n i e 

T e s t o v a n i e 

Testovanie spravnosti 

s p r a v n o s t i v y s 1 e d k u 

z h o d n o s t i v y s 1 e d k o v 

Ak pozname skutocnu hodnotu veliciny ~, mozeme zhodnotit sprav­

nost vysledkov analyz, t.j. mozeme vyjadrit statisticku vyznamnost 

rozdielu lx - ~I. 

Tabu!ka 7 

Kriticke hodnoty Lordovho testu un,~ 

un, <£ 

n Hladina vyznamnosti 

0,05 0,01 

3 1,304 3,008 
4 0,917 1,316 
5 0,507 0,843 
6 0,399 0,628 
7 0,333 0,507 
8 0,288 0,429 
9 0,255 0,374 

studentov test 

Vypocitame hodnotu t pomocou smerodajnej odchylky s: 

lx- ~1 
t = 

s 
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najdenu hodnotu t porovname s kritickou hodnotou to(v tabutke 6 pre 
n paralelnych merani a zvolenu hladinu vyznamnosti a. 

Ak je t ~ t~, je rozdiel lx- ~1 statisticky vyznamny na hladine 

vyznamnosti ~ . Ak je t < tQ je rozdiel lx - ~~ sposobeny iba nahod­
nymi chybami. 

Lordov test 

Pouziva sa pre mensi pocet paralelnych merani. Vypocitame hodno­

tu un pomocou variacneho rozpatia R: 

lx - ~1 

R 

najdenu hodnotu un porovname s kritickou hodnotou un,~pre n paralel­
nych merani a zvolenu hladinu vyznamnosti ~(tab. 7). 

Ak je un ~ un~je rozdiel lx - ~1 statisticky vyznamny na hladi­

ne vyznamnosti ~. Ak je un < un,cl je rozdiel lx - ~1 sposobeny iba 
nahodnymi chybami analyzy. 

Testovanie zhodnosti dvoch priemerov 

Ak uskutocnujeme analyzu jednej vzorky dvomi roznyrni analyticky­

mi met6dami, mozeme vyjadrit statisticku vyznamnost rozdielu lxA-x8 1. 
Pri kazdej z metod mozeme pouzit rozny pocet paralelnych stano­

veni, avsak vyhodnocovanie je jednoduchsie, ak nA = n8 , co sa aj 

v praxi spravidla dodrziava. 

Studentov test: 

Pre nA = n8 = n vypocitame hodnotu t: 

t = -----------------

sA a s 8 su smerodajne odchylky oboch priemerov. Najdenu hodnotu t po­

rovname s kritickou hodnotou tdv tabutke 6 pre pocet stupnov votnos­

ti ~ = 2(n-l) a zvolenu hladinu vyznamnosti d. 

Ak t ~ toe je rozdiel priemerov lxA - x8 1 statisticky vyznamny 

na hladine vyznamnosti ~. 
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Lordov test: 

Pre nA = nB = n vypocitame hodnotu u: 

u = 

RA a RB su hodnoty rozpati oboch stanoveni. Najdenu hodnotu u porov­

name s kritickou hodnotou uqv tabutke 8 pre n paralelnych stanoveni 

a zvolenu hladinu vyznamnosti a . 
Ak je u ~ u 0 je rozdiel lxA - xBI statisticky vyznamny na hladi­

ne vyznamnosti ~. 

Ak je u < u~ je rozdiel rozdiel priemerov sposobeny iba nahod­

nyroi chybami. 

Tabutka 8 

Kriticke hodnoty Lordovho testu u~ 

uoe 

n Hladina vyznamnosti 
0,05 0,01 

3 0,636 1,046 
4 0,406 0,618 
5 0,306 0,448 
6 0,250 0,357 
7 0,213 0,300 
8 0,186 0,260 

Vsetky tu uvedene testy su tzv. parametricke testy, ktore su za­

lozene na predpoklade normalneho rozlozenia dat ( o com sa mozno 

presvedcit testom na normalne rozlozenie dat). Ak nami ziskane udaje 

nemaju normalne rozlozenie, na ich vyhodnocovanie je potrebne pouzit 

neparametricke statisticke met6dy (napr. s vyuzitim medianu). Tieto 

met6dy su vsak menej citlive ako metody parametricke. 
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HODNOTENIE POKUSNE ZISTENEJ ZAVISLOSTI 

Zavislost premennyeh {dvoeh a viae) je zakladom fyzikalno-ehe­
miekyeh met6d analytiekej ehemie. V analytiekej praxi je to ponajviae 

zavislost meranej veliciny od obsahu stanovovanej zlozky. 
Zavislost dvoeh premennyeh maze byt: 

1. Funkcna zavislost - jednej hodnote nezavisle premennej veli­
ciny odpoveda jedina hodnota zavisle premennej 

y = f (X) 

2. Regresna zavislost - jednej hodnote nezavisle premennej veli­

e1ny odpoveda viae hodnot zavisle premennej. Tieto hodnoty (y) maju 

pravdepodobnostne rozdelenie a najpravdepodobnejsia hodnota E (y) je 
aritmetieky priemer hodnot y. 

E (y) = f (x) 

3. Korelacna zavislost - obe premenne maju pravdepodobnostne 

rozdelenie okolo strednej hodnoty, ale existuje medzi nimi tesny vza­

jomny vztah 

E (y) = f [E(x)] 

v analytiekej ehemii pri hodnoteni experimentalnyeh dat sa jedna 

najcastejsie o zavislost regresnu. z toho najcastejsia je regresna 

zavislost linearna (napr. kalibracne priamky). Taktiez mnohe neline­
arne zavislosti je mozne transformovat na linearne. 

Ak zavislost sledovanyeh premennyeh nie je linearna, tak je rie­
senie regresnej zavislosti znacne zlozite. v podstate sa pouzivaju 

dva postupy. 

a) Na zaklade podmienky najmensieho suctu odchyliek nameranych 

a vypocitanych hodnot najdeme tzv. normalne rovnice a ich riesenim 

vypocitame parametre regresnej rovniee. 

b) Vhodnou transformaciou (ak je to mozne), prevedieme nelinear­

nu zavislost na linearnu a aalej riesime postupmi pre linearnu zavis­

lost. 



- 148 -

L i n e a r n a r e g r e s n a z a v i s 1 o s t 

Linearnu funkcnu zavislost dvoch premennych vyjadruje rovnica: 

y = a + ~ x 

Pri experimentalne zistenej zavislosti, ktora vykazuje linearny 

priebeh, je x nezavisle premenna velicina a hodnoty zavisle prernennej 

y kolisu okolo strednej hodnoty E (y). Hodnoty koeficientov a a pte­

da nepozname presne a musirne ich nahradit odhadorn a, b. 

y = a + b x 

Koeficienty a, b je mozne najst, ak sa splni podmienka najmensieho 
suctu stvorcov odchyliek: 

kde x a y su pokusne najdene odpovedajuce pary hodnot. 

Srnernicu regresnej priarnky b vypocitarne: 

b = 

Koeficient a, t.j. posunutie regresnej priamky vypocitame: 

1 
a = (~ Yi - b ~xi) = y - b x 

n 

Rovnicu regresnej priamky vyjadruje: 

Y = a + b X 

a srnerodajnu odchylku, ktora charakterizuje rozptylenie okolo regres­

nej priarnky vypocitame: 

n - 2 



·• 

- 149 -

kde Yi su pokusne najdene hodnoty zavisle premennej a Yi su hodnoty 

vypocitane z regresnej rovnice pre odpovedajuce x1 . 

Interval spolahlivosti L1 , 2 vytvara okolo regresnej priamky pas 

spo!ahlivosti (obr.16). Najspolahlivejsie mozeme urcit hodnoty 

Y v okoli X = x. 

>- ~-+---+-~ot¥~-+---t-~ I ~1----t----t----

--•x 

Obr. 16. 

Pas spolahlivosti linearnej 

regresnej zavislosti 

Pri grafickom znazornovani, ako aj vypoctovom vyhodnocovani ex­

perimentalne ziskanych dat sa vyhodnocuju vzdy len namerane hodnoty. 

Extrapolacia mimo oblast experimentalne najdenych hodnot maze 

viest aj k uplne nespravnym vysledkom. 

Line a rna k ore l . a c n a z avis 1 o s t 

Ak stanovujeme hodnoty dvoch velicin s priblizne rovnakou nep­

resnostou a existuje medzi nimi nejaka zavislost, je potrebne urcit 

ako je tato zavislost tesna. 

Korelacny koeficient q charakterizuje tesnost zavislosti. Pre 

linearnu zavislost dvoch premennych mozeme vyjadrit jeho odhad r: 
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r = 
Vn ~ xi2 - ( ~ xi)2 . Vn ~ Yi2 - (~ Yi)2 

Korelacny koeficient r rnoze nadobudat kladne hodnoty pre priarnu 

zavislost {so stupajucou hodnotou x rastie urnerne aj y); pre nepriarnu 

zavislost rna r zaporne hodnoty. 
Pri r = o neexistuje zavislost rnedzi prernennyrni, pri lrl = 1 ide 

o zavislost funkcnu. 
Hodnota r zavisi aj od poctu dvojic x a y. V tabu1ke 9 su uvede­

ne kriticke hodnoty rdpre dany pocet dvojic prernennych n a zvolenu 

hladinu vyznarnnosti a, ktore pouzivarne na testovanie zavislosti. 

Ak je lrl > r~ existuje linearna zavislost rnedzi prernennyrni na 

hladine vyznarnnosti a. 
Pre stanovenie korelacneho koeficientu je potrebny vacsi pocet 

dvojic dat n ~ 10. 

Tabu1ka 9 

Kriticke hodnoty korelacneho 

koef icienta r c:i 

rc( 

n Hladina v · znarnnosti 
0,05 0,01 

9 0,60 0,74 
10 0,58 0,71 · 
12 0,53 0,66 
14 0,50 0,62 
16 0,47 0,59 
18 0,44 0,56 
20 0,42 0,54 
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3.3. VA ~ K o VA A N A L Y Z A 

3.3.1. VSEOBECNA ~AS~ 

z a k 1 a d n. e p o z n a t k y 

Vazkova analyza (gravimetria) je taky postup kvantitativnej ana­

lyzy, pri ktorom sa stanovovana zlozka prevedie na zluceninu so 

stechiometrickym zlozenim (vazitetna forma) a jej hmotnost odvazi. 

V najjednoduchsich pripadoch staci vzorku len vyzihat (napr. stanove­

nie hydratovej vody) alebo odkurit s kyselinami (napr. premena zasa­

ditych soli na sirany odkurenim s H2so4 ). Vacsinou sa vsak musi sta­

novovana zlozka z roztoku vzorky kvantitativne vylucit vo forme prak­

ticky nerozpustnej zluceniny (vylucovacia, alebo zrazacia forma), 

ktora sa izoluje a az tato sa prevedie na vaziteinu formu. z hmotnos­

ti navazku vzorky a hmotnosti vaziteinej formy (produkt) sa na zakla­
de stechiometrickych vztahov vypocita obsah stanovovanej zlozky. 

z hiadiska pracovnej techniky ide o izolaciu malych mnozstiev 

chemicky cistych latok, pri ktorom sa vyuzivaju viacere operacie (va­

zenie, priprava roztoku vzorky, filtracia, zihanie a pod.) Prv¥m 

predpokladom spravneho vysledku je kvantitativny priebeh chemickych 

reakcii, ktore prebiehaju pri zrazani a pri prevadzani zrazeniny na 

vaziteinu formu. Preto je pri praci potrebne presne dodrzat vypraco­

vane a overene pracovne postupy, co sa tyka mnozstva a zriedenia 

vzorky, skumadiel, pH, teploty, atd. Druh¥m predpokladom je kvantita­

tivna (prakticky bezstratova) praca analytika. Aby sa obmedzili mozne 

zdroje chyb snazime sa volit postup, ktory vyzaduje najmensi pocet 

operacii, napr. pouzitie specifickeho zrazadla umoznuje izolovat sta­

novovanu zlozku aj .zo zlozitej zmesi. 
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v sucasnosti nepatri gravimetria medzi frekventovane met6dy. Ma 
vsak ako priama metoda, ktora vacsinou nevyzaduje predbeznu separaciu 

stanovovanej zlozky, stale dolezite postavenie v analytickej praxi. 
Pri stanoveni vacsieho obsahu zlozky patri medzi najpresnejsie met6dy. 

Jej nevyhodou je casova narocnost. 

P r i p r a v a v z o r k y 

z priemernej vzorky (pozri kap. 1.3.2.) sa diferencne odvazi 

presne asi 
v kadicke v 

vypocita sa 

predpisane, alebo vypocitane mnozstvo, ktore sa rozpusti 
udanom objeme rozpustadla. Pokiat nie je navazok udany, 

tak, aby hmotnost vazite1nej formy (produktu) bola v roz-

medzi asi 0,1 - 0,3 g. Ak je vzorka kvapalna (studenti v cviceniach 
casto dostavaju vzorky vo forme roztoku), preleje sa kvantitativne do 

kadicky a dalej sa postupuje pod!a prislusneho pracovneho postupu. 

Ve1kost kadicky rna byt taka, aby zrazany roztok predstavoval asi jed­

nu tretinu jej objemu (obycajne 250 alebo 400 ml). 

z r a z a n i e 

Zrazanie je jedna z 

v priebehu gravimetrickeho 

najdolezitejsich operacii, ktora sa robi 

stanovenia. Je to pochod, pri ktorom sa 

stanovovana zlozka vhodn¥m zrazacim skumadlom (plyn, roztok organic­
keho alebo anorganickeho skumadla, tuha !atka) vyluci vo forme malo 
rozpustnej zluceniny. Aby bol vysledok analyzy spravny, musia byt pri 

zrazani splnene viacere podmienky. 

a; Stanovovana zlozka sa musi vylucit kvantitativne, to znamena 
vo forme tak malo rozpustnej zrazeniny, ze straty sposobene jej roz­
pustnostou (vcitane strat pri premyvani odfiltrovanej zrazeniny) mu­

sia byt mensie, ako je citlivost vazenia. Volia sa preto skumadla, 

ktore poskytuju so stanovovanYffi i6nom zrazeninu s dostatocne nizkym 

sucinom rozpustnosti. Na dokonalejsie vyzrazanie sa skumadlo pridava 

v miernom prebytku. Tento vsak nemoze byt neobmedzeny, pretoze v ni­

ektorych pripadoch by mohlo dojst k rozpustaniu zrazeniny v dosledku 

tvorby komplexu. Na rozpustnost zrazeniny rna vplyv tiez koncentracia 

ostatnych i6nov v zrazanom roztoku, pH a teplota. 
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Kvantitativnost zrazania moze ovplyvnit vznik presytenych rozto­
kov (su to roztoky, v ktorych je koncentracia latky vyssia ako vyply­
va z jej sucinu rozpustnosti). Tento nestabilny stav roztoku sa moze 

porusit a previest do stabilnej rovnovahy bua pridanim niektorych la­
tok, alebo mechanicky (miesanim, trepanim, trenim stien nadoby tycin­
kou). 

b/ Vypadnuta zrazenina musi mat presne zname zlozenie, alebo sa 
musi dat jednoduchym fyzikalnym alebo chemickym postupom na takuto 

zluceninu zmenit. 

cj Fyzikalne vlastnosti zrazeniny musia byt take, aby sa dala 

1ahko odfiltrovat od matecneho roztoku a premytim zbavit znecistenin 

(ostatnych zloziek vzorky, resp. prebytocneho zrazadla). ve1kost cas­
tic musi byt dostatocna, aby sa dali zachytit filtrom a premytim ne­
smie dochadzat k pripadnej peptizacii. 

Pod1a tvaru a ve1kosti castic sa delia zrazeniny na koloidne, 

amorfne a krystalicke. z analytickeho h1adiska su najvyhodnejsie 

krystalicke zrazeniny. Amorfne (gelovite) zrazeny, ktore tvoria napr. 

hydroxidy a sulfidy sa casto daju previest na krystalicke zahriatim. 

Koloidne zrazeniny su pre vazkovu analyzu nevhodne, pretoze 

prechadzaju bezne pouzivanymi filtrami. Maju extremne ve1ky povrch, 

na ktorom sa mozu nevratne adsorbovat aalsie zlozky roztoku. Vzniku 

koloidnych zrazenin sa predchadza pridavkom elektrolytov, ktore 

sposobuju ich koagulaciu, pripadne krystalizaciu. 

Pri zrazani moze dochadzat k znecisteniu vylucovanej zrazeniny 

a to adsorpciou (fyzikalno-chemicka vazba znecistenin na povrch zra­

zeniny), okluziou (uzatvaranie cudzich latok vo vnutri krystalov), 
alebo indukovanym zrazanim (vzajomne zastupovanie zrazanych a cudzich 

i6nov v krystalovej mriezke). 

Aby sa odstranili, alebo maximalne obmedzili vsetky rusive vply­

vy a pri zrazani sa ziskal chemicky cisty produkt, je potrebne presne 

dodrzat predpisany a overeny pracovny postup, ktory je vypracovany 

tak, aby boli jednotlive chyby znizene na minimum. 

p 0 s t u p p r i z r a z a n i 

Univerzalne pravidlo platne pre vsetky typy zrazania neexistu­

je. vseobecne vsak plati: 
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Zrazanie sa robi v zriedenych roztokoch, cim sa vytvaraju podmien­

ky na vznik dobre filtrovatelnych zrazenin a zabranuje sa spolu­

zrazaniu. 

- Skumadlo sa pridava po kvapkach (z pipety, byrety alebo maleho 

oderneho valca) za staleho miesania tycinkou. To brani vzniku pre­

sytenych roztokov a napomaha tvorbu velkych krystalov. 

- Ak je zrazadlom plyn, zavadza sa trubickou ponorenou do zrazaneho 

roztoku. 

- Po pridani predpisaneho objemu zrazacieho skumadla a po usadeni 

zrazeniny sa o dokonalom vyzrazani presvedci tak, ze 

kadicky prida niekolko kvapiek skumadla a pozoruje sa, 

tvori zrazenina. Obycajne sa potom este prida maly 

zadla. 

sa po stene 

ci sa este 

prebytok zra-

- Zrazanie sa spravidla robi za tepla. Zrazany roztok (niekedy i 

zrazadlo) sa zahrieva na predpisanu teplotu, obycajne pod teplotu 

varu. Aby vyzrazanie bolo dokonale a vznikla dobre filtrovatelna 

forma, nechava sa suspenzia prikryta hodinovym sklickom stat 12-24 

hodin. Toto sa casto nahradza kratsim zahrievanim na vodnom kupeli. 

Pocas vsetkych tychto operacii sa t y c i n k a z r o z t o k u 

n e v y b e r a, ale zostava v kadicke az do odfiltrovania zraze­

niny. 

F i 1 t r a c i a a p r e m y v a n i e z r a z e n i n y 

Filtraciou sa oddeluje zrazenina od matecneho roztoku. Filtracny 

material sa voli podla povahy zrazeniny a dalsieho postupu jej spra­

covania. Zrazeniny, ktore sa pred vazenim zihaju, sa vacsinou filtru­

ju cez filtracny papier: tie ktore sa susia sa filtruju cez filtracny 

teglik. 

Filtracny papier pre gravimetricke ucely je z cistej celul6zy, 

specialne cisteny extrakciou s HCl a HF. Vyraba sa vo forme kruhov 

s roznym priemerom (5-12,5 em) a porozitou. Hmotnost popola z jedneho 

kruhu je obycajne uvedena na obale a musi byt mensia ako citlivost 

pouzitych vah. Preto sa tento papier oznacuje aj ako bezpopolovy ale­

bo kvantitativny. U nas sa najcastejsie pouzivaju papiere svaJc1ar­

skej firmy Schleicher-Schull alebo anglickej firmy Whatman. Vyrabaju 

sa v troch hustotach, ktore jednotlivi vyrobcovia oznacuju nasledov­

ne: 
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Schleicher-Schull Whatman 

papier riedky <Herny pas c. 5891 541 
papier stredny biely pas c. 589 2 540 
papier husty modry pas c. 589 3 542 

Riedke filtre sa pouzivaju na filtraciu hrubozrnnych alebo gelovitych 
zrazenin, napr. Fe(OH) 3 , huste pre jemne zrazeniny, napr. na filtra­

ciu Baso4 . Na filtraciu silne kyslych, alebo alkalickych roztokov sa 

vyrabaju a pouzivaju specialne tvrdene papiere, ktore maju vacsiu 

mechanicku pevnost. 

Obr. 17. 

Postup pri skladani a vlozeni 

filtracneho papiera do lievika 

Filtracny papier sa vklada do filtracneho lievika (obr.l1) 

s predizenou stopkou. Veikost lievika a filtracneho papiera sa voli 

podia mnozstva zrazeniny a nie podia filtrovaneho objemu. Papier ma 

byt tak veiky, aby zrazenina na konci filtracie nevyplnila viae ako 

1/3 jeho objemu a _ma byt vlozeny do lievika, v ktorom ma siahat asi 
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1-2 em pod okraj. Rychlost filtracie zalezi od spravneho umiestnenia 

papiera v lieviku. Postup je znazorneny na obr.17. 

~ . 

Obr. 18. 

Filtracia zrazeniny cez fil­

tracny papier 

Papier sa zlozi na stvrtiny a vyskusa sa, ci dobre prilieha na 

steny lievika. Ak tak nie je, zlozenie sa opravi. Aby dobre priliehal 

k stene lievika v mieste, kde je trojnasobna vrstva, odtrhne sa maly 

trojuholnik a len potom sa vlozi do lievika, dobre pritlaci a naplni 

vodou. Pri spravnom vlozeni papiera veda tecie prudom. 

Lievik s papierom sa umiestni kolmo do filtracneho kruhu, pod 

ktory sa podlozi cista kadicka tak, aby sa lievik skosenou stranou 

opieral o jej stenu. Pred filtraciou sa najskor oplachne hodinove 

sklicko, ktorym bola kadicka prikryta. Filtrovany roztok sa nalieva 

na filter po tycinke, ktora je opreta o lievik v mieste, kde je pa­

pier v troch vrstvach (obr. 18). Tycinka sa z filtrovaneho roztoku 

vybera a opat vklada do kadicky so zrazeninou vzdy nad lievikom. 

Najskor sa zlieva ciry roztok nad zrazeninou, pricom roztok ma siahat 
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maximalne 0,5-1 em pod okraj papiera. Potom sa zrazenina 3 az 5 krat 
dekantuje, t.j. premiesa sa s 20-30 ml premyvacieho roztoku a po usa­
deni sa ciry roztok nalieva na filter. s posledn¥m objemom sa prene­
sie na filter aj zvirena zrazenina. Kadicka sa este niekotkokrat vy­
plachne premyvacim roztokom, aby sa zrazenina kvantitativne preniesla 
na filter. Zvysky zrazeniny, ktore su pevne zachytene na stenach ka­

dicky, pripadne tycinky, sa zotru kuskom kvantitativneho papiera, 
ktory sa prilozi k zrazenine. Zrazenina na filtri sa premyva vhodnym 

premyvacim roztokom az do uplneho odstranenia znecistenin, pricom sa 

pouzije najmensi, nezbytne nutny objem. Priebeh cistenia sa sleduje 

v odkvapkavajucom filtrate citlivou chemickou reakciou na odstranova­
nu znecisteninu. Na premyvanie sa obycajne nepouziva veda, ale roztok 
soli, ktora rna spolocny ion so zrazeninou. T¥m sa potlaca rozpustanie 

a peptizacia zrazeniny. Ucinnejsie je opakovane premyvanie malymi ob­

jemami, ktore sa nalievaju na zrazeninu uplne odtecenu, ako jednora­

zove premytie vetkym objemom. Zrazeniny, ktore nie je moine premyva­

nim zbavit znecistenin, sa cistia prezrazanim. Zrazenina sa priamo na 

filtri rozpusti vo vhodnom rozpustadle, v zachytenom filtrate sa opat 

vyzraza a filtruje sa cez ten isty filter. 

v pripade, ked zrazatelna forma rna stechiometricke zlozenie 

a premytim sa da ziskat dokonale cista, staci ju pred vazenim len vy­
susit. Potom je vyhodne na filtraciu pouzit vysuseny a odvazeny fil­

tracny teqlik, v ktorom sa zrazenina po vysuseni priamo odvazi. Pouzi­
vaju sa tegliky sklenene a porcelanove (obr.19). 

0 b 

Obr. 19. 

Filtracne tegliky: a) porcelanovy s ochran­

nou miskou; b) skleneny s poreznym dnom 
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Sklenene tegliky maju filtracnu vlozku z lisovaneho porezneho 

skla s roznou ve1kostou p6rov, podta ktorej su oznacene cislami od 

o (najredsie) do 5 (najhustejsie). vetke pismeno pred cislom oznacuje 

druh skla alebo vyrobcu (napr.: s-ceske vyrobky, B-kremenne sklo, 

G-jenske chemicke sklo). Najbeznejsie sa pouziva c. 3 s ve1kostou p6-

rov 20-30 ~m a pre jemne zrazeniny c. 4 s p6rami 5-10 ~m. Tieto teg­

liky sa nemozu zihat a pri suseni by nemala teplota prekrocit 200 °c. 

Pouzivaju sa hlavne na filtraciu zrazenin s organickyroi skumadlami. 

Porcelanove filtracne tegliky su glazovane po obidvoch stranach 

okrem dna, ktore je z porezneho neglazovaneho porcelanu. su oznacene 

pismenom A (ceske vyrobky su oznacene pismenom M) a cislom, ktore vy­

jadruje vetkost p6rov; c.l do 0.6 ~m, c.2 do 0,75 ~m. Pouzivaju sa 

rovnako ako sklenene tegliky, predovsetkym na filtraciu zrazenin, 

ktore sa susia. Mozno v nich zrazeninu tiez zihat, musia byt vsak 

vopred dokonale vysusene a zihanie sa musi robit v ochrannej porcela­

novej miske. Tento postup zihania je nutne pouzit vtedy, ak by pri 

spa1ovani filtracneho papiera dochadzalo k neziaducim chemickym reak­

ciam zihanej zrazeniny s uhlikom z papiera. 

Obr. 20. 

Filtracia cez filtracny 

lievik za znizeneho tlaku 

Filtracia cez filtracne tegliky sa musi robit za znizeneho tlaku. 

Teglik sa vklada do gumoveho prstenca vlozeneho priamo do hrdla odsa­

vacej banky alebo cez skleneny siroky lievik ("tulipan"), ktory je 

zasadeny do zatky odsavacej banky (obr. 20). Odsavacia banka sa pri-
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poji na vyvevu a filtracia sa robi rovnako, ako pri pouziti papiero­
veho filtra . . 

s u s e n i e I s p a t o v a n i e 1 z i h a n i e 

Izolovana zrazenina sa prevedie na vazite1nu formu susenim, ale­

bo zihanim. Zvoleny postup zalezi od chemickych a fyzikalnych vlast­

nosti zrazeniny. 

Susenie. Zrazeniny, ktore maju stechiometricke zlozenie (napr. 

Agel, Pbcro4 , chelaty s organickymi skUmadlami) a nerozkladaju sa pri 
zahrievani asi do 150 °c, staci len dokonale zbavit premyYacieho roz­
toku, t.j. vysusit. susenie sa robi v elektrickych susiarnach s auto­

matickou regulaciou teploty, v kovovych blokoch, alebo muflovych pe­

ciach. Zrazeniny, ktore sa susia, sa filtruju cez odvazene filtracne 

tegliky, vysusene do konstantnej hmotnosti pri takej teplote, aka bu­

de pouzita na susenie analyzovaneho produktu. Hmotnost sa povazuje za 

konstantnu vtedy, ak sa po opakovanom suseni nemeni viae ako o 0,3 mg. 

Teplota a priblizna doba susenia je udana v pracovnom navode. Udaj 

o dizke . susenia je len orientacny (spravidla 1-2 hod), pretoze vzdy 

sa zrazenina susi az do konstantnej hmotnosti. 

2ihanie. Zrazeniny nestechiometrickeho zlozenia (hydroxidy, za­

sadite soli) sa filtruju cez papierovy filter a na vazite1nu formu sa 

najcastejsie prevedu vyzihanim v zihacom tegliku pri teplotach 

400-1200 °c. su to porcelanove tegliky glazovane po obidvoch stranach 

vcitane dna. Teglik sa pred pouzitim vyziha do konstantnej hmotnosti 

pri takej teplote, aka sa pouzije na zihanie zrazeniny a odvazi sa na 

analytickych vahach. 

Vlhky filter so zrazeninou sa opatrne vyberie z lievika. Vo1ne 

okraje papiera sa prelozia a zabalena zrazenina sa vlozi na dno teg­

lika poskladanou castou smerom dolu. Teglik sa umiestni sikmo na por-

· celanovy trojuholnik (triangel), ktory je polozeny na zihacom kruhu 

(obr. 21a) a opatrne sa zahrieva na vzdusnom kupeli az do vysusenia. 
POZOR! Pri prudkom zahrievani tegliky praskaju. Potom sa teplota za­

hrievania pomaly· zvysuje, az vysuseny papier zuholnatie bez toho, ze 

by horel plamenom. Pri horeni by mohlo dojst k stratam strhavanim ma­

lych castic zrazeniny. Ak by sa stalo, ze papier zacne horietl okam­

zite ho treba uhasit prilozenim hodinoveho sklicka na otvor teglika. 

Kea je papier zuholnateny a prestanu unikat spa1ovacie dymy (to trva 
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asi 20 minut), nahriatymi teglikovymi kliestami sa teglik v triangli 

postavi kolmo a kruh sa znizi tak, aby dno teglika siahalo v plameni 

asi 1 em nad okraj modreho kuzela (obr.21b), kde je teplota najvyssia 

(u Bunsenovho kahana asi 700-800 °C). Ak sa ziha zrazenina v porcela­

novom filtracnom tegliku, musi byt postaveny v ochrannej porcelanovej 

miske. Pri priamom zihani porezne dno praska. Obsah teglika sa ziha 

az do konstantnej hmotnosti, co spravidla trva 30-60 minut. Ak pri 

zihani treba dodrzat presnu teplotu, zihanie sa robi v muflovej peci. 

v zvlastnych pripadoch sa latky zihaju v niklovych, v striebornych 

alebo v platinovych teglikoch. Aj ked studenti s takyroito teglikmi 

v cviceniach pracovat nebudu, spominame ich preto, lebo praca s kaz­

dym z tychto materialov vyzaduje dodrzanie specialnych podmienok. 

0 b 

Obr. 21. 

a) susenie zrazeniny; b) zihanie zrazeniny v zihacom tegliku 

Chladnutie. Pred vazenim sa horuce tegliky nechavaju vychladnut 

na laborat6rnu teplotu v exsikatore, kde su chranene pred vzdusnou 

vlhkostou. Exsikatory su sklenene hrubostenne nadoby so zabrusenyro 

vekom, ktore moze byt prisposobene na pripojenie na vyvevu (vakuove 

exsikatory). Spodna cast, ktora sa plni vysusovadlom: vysuseny sili­

kagel, cac1 2 , P 2o5 , ata., je prikryta dierkovanou porcelanovou plat­

nou, na ktoru sa kladu chladene tegliky. Doba chladnutia zalezi od 

teploty teglika a pohybuje sa okolo 20-30 minut. Horuce tegliky sa 

prenasaju nahriatymi teglikovymi kliestami. Pred vlozenim do exsika­

tora sa nechaju vo1ne vychladnut asi na 100-120 °c. Tyro sa podstatne 

urychli chladnutie a zabrani sa pripadnemu samovo!nemu "zhodeniu" ve-
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ka tlakom horuceho vzduchu vo vnutri exsikatora. Veko exsikatora sa 
zatvara a otvara kizavym pohybom. Prete pri prenasani sa musi exsika­
tor drzat tak, aby sa pridttalo veko ku spodnej casti. Po vychladnuti 

sa teglik s vyzihanym produktom odvazi na analytickych vahach. Teglik 
z exsikatora na vahy sa prenasa teglikovymi kliestami. z rozdielu 
hmotnosti teglika s vazite1nou formou a prazdneho teglika sa vypocita 
hmotnost vazitelnej formy. 

3.3.2. STANOVENIA BEZ ODDELENIA ZRA~ATELNEJ FORMY 

v niektorych pripadoch je mozne uskutocnit vazkove stanovenie 
priamo vyzihanim analyzovanej vzorky. Takto sa stanovuje napr. obsah 
krystalovej vody alebo nespalitelny zbytok (popol) v rastlinnych dro­

gach. 
Inym prikladom je stanovenie tazkych kovov (napr. cu, Bi, Pb, Zn, 

Fe ... ) v soliach s ani6nami prchavych kyselin, ktore zihanim precha­

dzaju na prislusne oxidy, ktore sa vazia. 

Niekedy je vyhodne stanovovane soli previest odparenim a miernym 

prezihanim s H2so4 na definovane sirany. 

Uloha 1. Stanovenie Bi, Zn, Pb a Cu ako oxidy 

Obsah uvedenych kovov sa maze stanovit v dusicnanoch, zasaditych 

dusicnanoch, uhlicitanoch, zasaditych uhlicitanoch, pripadne hydroxi­

doch priamym zihanim vzorky. Predpokladom je, aby prislusne zluceni­
ny, okrem krystalovej vody alebo vlhkosti, neobsahovali ine zlozky. 

Priebeh reakcie pri zihani vzorky dusicnanu bizmutiteho vyjadruje 

nasledujuca rovnica: 

zihanie 
------~~~ Bi 2o3 + 3 N2o5 

Postup. Do vyzihaneho a odvazeneho teglika navazime diferencne 

presne asi 0,3 g vzorky a opatrne vysusime. Vysusenu vzorku vyzihame 
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do konstantnej hmotnosti. Po vychladnuti v exsikatore vazime oxid 

prislusneho kovu. 

Uloha 2. Stanovenie Co, Cd, Mn a Mg ako sirany 

V hydroxidoch a niektorych soliach (uhlicitany, sulfidy, chlori­

dy) mozeme uvedene kovy odparenim a miernym vyzihanim s H2so4 preme­

nit na sirany ako vazitetnu formu podta obecnej rovnice 

= 

Postup. Presne asi 0,3 g vzorky odvazime diferencne do vyzihane­
ho a odvazeneho zihacieho teglika. Ku vzorke pridame opatrne odmernYm 

valcom 2 ml H2so4 (zriedenie 1:1). Obsah v tegliku odparime v diges­

tore na vzdusnom kupeli do sucha (az pokiat neprestanu unikat biele 

dymy). Nakoniec teglik vyzihame do konstantnej hmotnosti a po vych­

ladnuti v exsikatore odvazime hmotnost prislusneho siranu. 

3.3.3. STANOVENIA ZRA~AN!M NEROZPUSTNYCH S!RANOV 

Kati6ny Pb, Ba a Sr mozno vyzrazat a stanovit vo forme siranov. 

Skumadlom je zriedena kyselina sirova. Podobne mozno stanovit sirany 

so zrazadlom BaC1 2. 

Uloha 3. Stanovenie barya ako Baso4 

Zrazanie vzorky s H2so4 sa robi v prostredi HCl, v ktorom vznika 

hrubozrnnejsia, lepsie filtrovatetna zrazenina. 

= 

zrazenina Baso4 sa po vysuseni vyziha a vazi. 
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Postup. Presne asi 0,2-0,3 g (alebo roztok) vzorky kvantitativne 

prenesieme do 400 ml kadicky, pridame 5 ml 10% HCl a zriedime vodou 

na objem asi 200 ml. Roztok zahrejeme do varu a po kvapkach zrazame 

2% H2so4 , kym po dalsom pridani skumadla uz zrazenina nevznika. Ka­

dicku so suspenziou prikryjeme hodinovym sklickom, zahrievame 1 hodi­

nu skoro do varu (naj1epsie na vodnom kupeli) a nechame este 1-2 ho­

diny stat. Potom ciry roztok nad zrazeninou zlejeme po tycinke na 

husty kvantitativny papierovy filter (modra paska). zrazeninu v ka­

dicke dekantujeme trikrat s 20-30 m1 horucej vody okys1enej s H2so4 
(2 ml konc. H2so4 na 100 ml vody). Nakoniec zrazeninu z kadicky vyp­

lachneme premyvacim roztokom na filter a premyvame vodou az do nega­

tivnej reakcie fi1tratu na C1- s AgN03 • Premytu zrazeninu vlozime do 

vyzihaneho a odvazeneho teg1ika, vysusime, a po spaleni papiera vyzi­

hame do konstantnej hmotnosti. Po vychladnuti v exsikatore vazime 

hmotnost Baso4 . 

Uloha 4. Stanovenie siranov ako Baso4 

Pri zrazani siranov je zrazadlom ch1orid barnaty, ktory je prud­

ko jedovaty ! 

Postup. Navazok (presne asi 0,2 g) a1ebo roztok vzorky kvantita­

tivne prenesieme do 400 m1 kadicky, zriedime vodou asi na 200 m1. 

Roztok okys1ime 5 m1 10% HC1, zahrejeme do varu a po kvapkach za sta-

1eho miesania zrazame 1% Bac1 2 az dokedy vznika biela zrazenina. Po­

tom pridame ako prebytok este asi tretinu spotrebovaneho roztoku sku­

mad1a. Kadicku so suspenziou prikryjeme hodinovym sk1ickom, zahrieva­

me 1 hod. skoro do varu (naj1epsie na vodnom kupeli) a nechame este 

1-2 hodiny stat. Dalej pokracujeme ako pri stanoveni barya (pozri 

u1ohu 3). Vazime Baso4 • 
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3.3.4. STANOVENIA Z~ANtM NEROZPUSTNYCH SULFIDOV 

Viacere i6ny (Ag+, Hg 2+, Pb2+, Bi 3+, As 3+ atd.) poskytuju define­

vane priamo vazitetne zrazeniny sulfidov. Na vyzrazanie v kyslom 
prostredi sa pouziva plynny H2s. Vyzrazane sulfidy sa po odfiltrovani 
cez filtracny teglik vysusia a vazia. 

Menej stale sulfidy (Cu2s, sb2s 3 a sns2 ) sa spravidla vyzihaju na 

oxidy, alebo sa odparenim s H2so4 prevedu na sirany (stanovenie: Cd, 

zn, Ni, co, Mn). Treba upozornit, ze soli ortuti ako aj sulfan su je­

dovate. 

Uloha 5. Stanovenie ortuti ako HgS 

Postup. Do 400 ml kadicky odvazime presne okolo 0,4-0,5 g vzorky, 

pridame 15 ml 10% HCl a zriedime vodou na 150 ml. Do roztoku prikry­
teho hodinovyro sklickom zavadzame v digestore sklenenou trubickou asi 

10 minut sulfan. Zrazeninu ihned kvantitativne odfiltrujeme cez vysu­

seny a odvazeny filtracny teglik a premyvame horucou vodou, az pokiat 

filtrat nedava negativnu reakciu na chloridy. Filtracny teglik so 

zrazeninou vysusime do konstantnej hmotnosti v susiarni pri 110 °c 

a po vychladnuti v exsikatore vazime HgS. 

3.3.5. STANOVENIA ZRAZANtM NEROZPUSTNYCH HYDROXIDOV 

Viacere kati6ny mozno stanovit po vyzrazani vo forme malo rozpust­

nych amorfnych hydroxidov. Kratke zahrievanie roztoku so zrazeninou 

a zrazanie za pritomnosti vhodneho elektrolytu, pomaha koagulacii 

zrazeniny. Najpouzivanejsim zrazadlom je amoniak (ak netvori so sta­

novenyro kati6nom komplex) v prostredi am6nnych soli. V sustave 

s NH4+ sa udrzuje vhodne pH, ktore podporuje koagulaciu vznikajuceho 

hydroxidu a pritomnost am6nnych · soli zabranuje adsorpcii inych i6nov 

na povrchu zrazeniny. 
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Uloha 6. Stanovenie zeleza ako Fe2o3 

Amoniak v prostredi NH4+ zraza Fe 3+ ako hydroxid zelezity, ktory 
zihanim prechadza na Fe 2o3 (vazitetna forma). 

Fe3+ + 3 NH3 + 3 H2o = Fe(OH) 3 + 3 NH4+ 

zihanie 
2 Fe(OH) 3 

Postup. Roztok (alebo navazok) vzorky kvantitativne prenesieme do 
400 ml kadicky s 5 ml 10% HCl, pridame priblizne 150 ml vody a asi 
1 g NH4Cl. Roztok zahrejeme skoro do varu a za staleho miesania zra­
zame po kvapkach 10% roztokom amoniaku az dokedy vznika zrazenina 
(roztok mierne zapacha po amoniaku). Zmes zahrievame este asi 15 mi­

nut pod teplotu varu. Horuci roztok nad zrazeninou zlejeme po tycinke 

cez riedky filtracny papier (cierna paska). Zrazeninu trikrat dekan­

tujeme 30 ml 1% NH4No3 (zneutralizovany s NH 3 ) a po pridani 20 ml 

premyvacieho roztoku a premiesani, zrazeninu prenesieme po tycinke na 

filter. Zvysok zrazeniny z kadicky vyplachneme premyvacim roztokom. 

Zrazeninu na filtri premyvame horucou vodou az do negativnej reakcie 

na chloridy. Potom filter so zrazeninou vlozime do vyzihaneho, odva­
zeneho teglika, vysusime, spalime a vyzihame do konstantnej hmotnos­

ti. Po vychladnuti v exsikatore vazime Fe 2o3 . 

Uloha 7. Stanovenie hlinika ako A1 2o3 

Hlinite iony sa zrazaju s amoniakom na amorfny hydroxid hlinity, 

ktory zihanim prechadza na Al 2o3 

Al 3+ + 3 NH 3 

2 Al(OH) 3 

+ 3 H20 

zihanie. 

Al(OH) 3 + 3 NH4+ 

Al 2o3 + 3 H20 

Vzh1adom na to, ze hydroxid hlinity je amfoterny, nie je 

zrazani pridat prebytok amoniaku. z uvedeneho dovodu sa 

prostredia pri zrazani indikatorom (metylova cervena). 

mozne pri 

sleduje pH 

Postup. Navazok vzorky prenesieme do 400 ml kadi¢ky, zriedime 

vodou na asi 150 ml, pridame 0,5 g NH4Cl a nieko1ko kvapiek metylovej 
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cervenej ako indikatora. Roztok zahrejeme do varu a za staleho miesa­
nia po kvapkach zrazame 10% amoniakom az pokiat sa roztok zafarbi 
prave do zlta. Dalej postupujeme rovnako ako pri stanoveni Fe 3+ (poz­

ri ulohu 6.). Vazitetna forma je Al 2o 3 . 

3.3.6. STANOVENIA ZRA~ANtM NEROZPUSTNYCH FOSFORE~NANOV 

Kati6ny niektorych kovov napr. Mg, Zn, Mn, Cd, Ni atd. tvoria 

v prostredi am6nnych soli malo rozpustne podvojne fosforecnany arn6n­

ne, ktore sa mozu po vysuseni vazit, alebo sa zihanim prevedu na 

prislusny difosforecnan (vazitetna forma). 

M2+ + NH4+ + HP04
2- = NH4MP04 + H+ 

2 NH4MP04 zihanie~M2P2o7 + 2 NH3 +H2o 

Uloha B. Stanovenie zinku ako NH4ZnP04 

stanovenie sa zaklada na vyzrazani zn 2+ v prostredi NH4+, s hyd­

rogenfosforecnanom diam6nnym. Krystalicka zrazenina sa po vysuseni 

vazi ako bezvoda podvojna sot. 

Postup. Navazok (alebo roztok) vzorky kvantitativne prenesieme do 
400 ml kadicky, zriedime vodou na objem 150 ml a pridame 2-3 kvapky 

metylovej cervenej ako indikatora. Roztok neutralizujeme opatrne 10% 

amoniakom az do oranzovozlteho zafarbenia. Treba upozornit, ze op­

timalne pH je 6-7, preto nie je mozne pridat prebytok amoniaku. Do 

roztoku pridame 1 g NH4Cl, zahrejeme skoro do varu a za miesania zra­

zame pridanim 10 ml 10 % (NH4 ) 2HP04 . Zmes zahrievame este 15 minut, 

aby amorfna zrazenina presla na krystalicku. Ak sa pri zahrievani 

zmeni farba roztoku na cervenu, pridame do zmesi este niekotko kva­

piek amoniaku. suspenziu nechame stat 1-2 hodiny a filtrujeme cez od­

vazeny vysuseny filtracny teglik. zrazeninu v kadicke dekantujeme 

1% roztokom zrazacieho skumadla. Po preneseni do filtracneho teglika 
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zrazeninu prernyvarne vodou az do negativnej reakcie na chloridy. Nako­
niec zrazeninu prernyjerne asi 5 rnl etylakoholu a susirne do konstantnej 
hrnotnosti v susiarni pri 105 °C. Po vychladnuti v exsikatore vazirne 
fosforecnan arn6nnohorecnaty. 

Uloha 9. Stanovenie horcika ako Mq2P2o7 

Podvojne fosforecnany arn6nne rnozno zihanirn previest na vazite1nu 

forrnu difosforecnan. Na filtraciu sa pouziva porcelanovy filtracny 

teglik, pretoze pri spa1ovani papiera dochadza k redukcii fosforecna­
nu. 

Mg 2+ + NH4+ + HP04
2- = NH4MgP04 + H+ 

2 NH4MgP04 zihanie~ Mg 2P2o7 + 2 NH3 + H20 

Postup. Navazok vzorky v 400 rnl kadicke rozpustirne asi v 150 rnl 

vody. Do roztoku pridarne 5 rnl 10% HCl, 0,5 g NH4Cl a 2-3 kvapky fe­

nolftaleinu (indikator). Mg 2+ zrazame po kvapkach 10 ml 10% 

(NH4 ) 2HP04 • Po zahriati do varu pridavarne za miesania 10% amoniak, 

pokia1 sa roztok nezafarbi do cervenofialova. Potom pridame este 40 

ml 10% amoniaku a zmes po premiesani necharne stat. Potom roztok nad 

zrazeninou prelejeme cez odvazeny, vysuseny husty filtracny teglik 

a zrazeninu v kadicke po dekantacii s 30 ml 2,5% amoniaku kvantita­

tivne prenesierne do teglika. Zrazeninu prernyvame 2,5% amoniakom az do 
negativnej reakcie na chloridy. Po vysuseni teglik so zrazeninou zi­

hame na ochrannej porcelanovej rniske do konstantnej hmotnosti. Po 

vychladnuti v exsikatore vazirne Mg 2P2o7 . 

Uloha 10. stan~venie fosforecnanov ako Mq2P2o7 

Fosforecnany rnozno stanovit po vyzrazani skumadlorn, ktore sa 

bezne nazyva solucia horecnata. Je to vodny roztok chloridu horecna­

teho a chloridu am6nneho (5 g MgC1 2 .5 H2o a 10 g NH4Cl v 100 ml vo­

dy). Vylucena zrazenina fosforecnanu am6nnohorecnateho sa prevedie 

zihanirn na vaziteinu forrnu Mg 2P2o7 . Rovnice suvisiace so stanovenim 

su uvedene pri ulohe 9. 
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Postup. Navazok, alebo roztok vzorky po kvantitativnom preneseni 

do 400 ml kadicky zriedime vodou na 100 ml, okyslime niekoikymi kvap­

kami 10% HCl, pridame 40 ml horecnatej solucie a 2-3 kvapky fenolfta­

leinu. Zmes zahrejeme do varu a pridavame 10% amoniak, pokiai sa roz­

tok nezafarbi do cervenofialova. Dalej pokracujeme podia postupu uve­

deneho v ulohe 9 (stanovenie horcika ako Mg 2P2o 7 ). 

3.3.7. STANOVENIA ZRA~AN!M NEROZPUSTNYCH HALOGENIDOV 

Vo forme nerozpustnych striebornych soli mozno stanovit chlori­

dy, bromidy, jodidy, kyanidy a tiokyanatany. Zrazanim s HCl mozno 

stanovit i6ny strieborne, resp. ortutne. 

Uloha 11. Stanovenie Cl-, Br-a r- ako strieborne soli 

Halogenidy sa zrazaJu v definovanej forme roztokom dusicnanu 

strieborneho v prostredi zried. HN03 . Vzhiadom na to, ze su pomerne 

malo stale (na svetle sa rozkladaju), cely postup sa musi robit co 

najrychlejsie. 

Postup. Diferencne odvazime presne okolo 0,15-0,2 g vzorky (alebo 

kvantitativne prelejeme kvapalnu vzorku) do 400 ml kadicky a zriedime 

na 150 ml vodou. Do roztoku pridame asi 2 ml 10% HN03 a za miesania 

zrazame po kvapkach roztokom AgN03 s c(AgN03 )=0,1 mol/1 pokiai vzni-
' ka zrazenina. Potom roztok zahrejeme do varu a nechame vychladnut na 

tmavom mieste. Zrazeninu filtrujeme cez vysuseny a odvazeny stredne 

husty filtracny teglik a premyvame vodou okyslenou so zriedenou HN03 
(na 100 ml vody 1 ml zried. HN03 ), az do negativnej reakcie filtratu 

na Ag+. Nakoniec zrazeninu premyjeme s 10 ml vody a vysusime do kon­

stantnej hmotnosti v susiarni pri 130 °c. Po vychladnuti v exsikatore 

vazime AgX. 
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Uloha 12. Stanovenie striebra ako Agel 

Postup. Zo vzorky odvazime diferencne presne asi 0,2-0,25 q 

(alebo roztok kvantitativne prenesieme) do 400 ml kadicky a zriedime 

na 150 ml vodou. Do roztoku pridame 5 ml 10% HN03 a zahrejeme takmer 

do varu. Roztok za miesania zrazame po kvapkach 5% HCl, dokial vznika 

zrazenina a nechame vychladnut na tmavom mieste. Dalej pokracujeme 

podla navodu uvedeneho pri stanoveni halogenidov (uloha 11). 

3.3.8. STANOVENIA Z~AN!M S ORGANICKYMI ZRA~ADLAMI 

Na stanovenie viacerych i6nov sa vo vazkovej analyze pOUZlVaJU 

organicke zrazadla. Ich vyhodou je, ze tvoria dobre filtrovate1ne 

zrazeniny, stanovenia su v niektorych pripadoch citlivejsie ako pri 

pouziti anorganickych skumadiel (napr. stanovenia s 8-chinolinolom), 

resp. sa vyznacuju vyssim stupnom selektivity (stanovenie niklu 

s 2,3-butandi6ndioximom, stanovenie medi s benzoinoximom, atd.). Vo 

vacsine pripadov po vyzrazani stanovovaneho i6nu s organick¥rn zrazad­

lom vazite1nou formou je prislusny komplex, ktory sa vysusi v susiar­

ni do konstantnej hmotnosti. 

Uloha 13. Stanovenie vapnika ako stavetan vapenaty 

stave1an am6nny zraza v slabo kyslom, resp. neutralnom prostredi 

vapenate i6ny ako jemne krystalicku zrazeninu monohydratu stavetanu 

vapenateho, ktoru mozno vysusit a vazit. 

Postup. zo vzorky odvazime diferencne 0,1-0,15 g a v kadicke 

rozpustime v 150 ml vody. Ak je vzorkou roztok, tento kvantitativne 

prelejeme do kadicky a zriedime vodou na 150 ml. Roztok okyslime 5 ml 

10% HCl, pridame 1 q NH4Cl, 0,7 q stave1anu am6nneho (alebo kyseliny 

stave1ovej) a 2-3 kvapky metylovej cervenej (indikator). Potom prida­

vame po kvapkach 10% amoniak az pokia1 sa cerveny roztok zafarbi pra-
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ve do zlta. Zmes nechame 1 hod. stat, prefiltrujeme cez odvazeny 
a vysuseny filtracny teglik S-3, dvakrat premyjeme 20 ml 1% roztoku 
stavelanu am6nneho, 10 ml vody a nakoniec 10 ml etylalkoholu. Teglik 
so zrazeninou susime v susiarni do konstantnej hmotnosti pri 105 °c. 

Po vychladnuti v exsikatore vazime cac2o4 .H2o. 

Uloha 14. stanovenie niklu ako 2,3-butandi6ndioximat 

nikelnaty 

2,3-butandiondioxim (bezne sa pouziva nazov dimetylglyoxim, ale­

be Cugajevovo skumadlo) zraza v amoniakalnom prostredi nikelnate i6ny 
vo forme cervenej mikrokrystalickej zrazeniny (zlozenie vid str.69). 
Zrazatelna forma (je zhodna s vazitelnou) sa po vysuseni vazi. 

Postup. Navazok (alebo roztok) vzorky kvantitativne prenesieme do 

400 ml vysokej kadicky, zriedime vodou na 200 ml, okyslime 2-3 kvap­

kami konc. HCl a zahrejeme do varu. Za miesania pridavame 25 ml 1% 
alkoholoveho roztoku skumadla, po kvapkach 10% amoniak pokial roztok 

mierne nezapacha po amoniaku a zmes nechame 1 hodinu stat. Zrazeninu 

potom prefiltrujeme cez vysuseny a odvazeny filtracny teglik S-3 

a premyvame horucou vodou do negativnej reakcie filtratu na chloridy. 

Zrazenina vzlina po stenach, preto sa teglik moze naplnit suspenziou 

len do polovice. Nakoniec zrazeninu premyjeme 10 ml etylalkoholu, vy­

susime pri 110-130 °c do konstantnej hmotnosti a po vychladnuti v ex­

sikatore odvazime. vazitelnou formou je Ni(C4H7N2o2 ) 2 . 

Uloha 15. Stanovenie medi ako benzoinoximAt meanaty 

Benzoinoxim (kupr6n, pozri s.77) 
cu2+ aka zelenu slizovitu zrazeninu. 

zhodna. Komplex rna zlozenie, v ktorom 

lam zrazadla 1:1. 

zraza v amoniakalnom prostredi 

Zrazatelna a vazite1na forma je 

je pomer at6mov medi k moleku-

Postup. Navazok, alebo roztok vzorky kvantitativne prenesieme do 

400 ml kadicky a zriedime vodou na 100 ml. Do roztoku pridame 10% 

NH3 (az vznikne modry roztok), zahrejeme do varu a cu2+ po kvapkach 

zrazame 5% alkoholovym roztokom benzoinoximu az pokia1 vymizne modre 
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zafarbenie roztoku. Zmes nechame 1/2 hodiny stat, zrazeninu prefilt­
rujeme cez vysuseny a odvazeny filtracny teglik S-4, premyjeme vodou 
(dvakrat 20 ml) a teglik so zrazeninou vysusime v susiarni pri 110 °c 
do konstantnej hmotnosti. Po vychladnuti v exsikatore vazime 
Cu(c14H11No 2 ). 

Uloha 16. Stanovenie medi ako 8-chinolinolat mednaty 

8-Chinolinol (oxin} zraza vacsinu kati6nov s oxidacnym cislom 
II, III a IV vo forme vo vode malo rozpustnych komplexov (oxinaty), 

ktore sa po vysuseni vazia. Jednotlive kati6ny sa zrazaju pri roznom 

pH, co mozno vyuzit na selektivne stanovenie kati6nov. Zrazanie cu2+ 

s oxinom prebieha pod1a nasledujucej reakcie: 

OH 

= 

Postup. Diferencne odvazime presne vypocitane mnozstvo vzorky 

(alebo roztok vzorky kvantitativne prenesieme) do 400 ml kadicky, 

zriedime vodou na 100 ml, pridame 5 g kyseliny vinnej, 2-3 kvapky fe­

nolftaleinu (indikator) a zalkalizujeme 10 % NaOH do cervenofialovej 

farby roztoku. Potom pridame do roztoku este 20 ml 10% NaOH, zahreje­

me na 60-70 °c a zrazame 2% alkoholovym roztokom oxinu, pokia1 sa ne­
zafarbi roztok nad zrazeninou nadbytocnym zrazadlom do zlta. Zrazeni­

nu nechame usadit na vodnom kupeli, prefiltrujeme cez vysuseny a od­

vazeny filtracny teglik S-4 a premyvame horucou vodou, pokia1 odteka­

juci filtrat nie je bezfarebny. Premytu zrazate1nu formu susime pri 

105-110 °c do konstantnej hmotnosti. Po vychladnuti v exsikatore va­

zime Cu(C9H6N0) 2 • 
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3.4. 0 D ME R N A A N A L Y Z A 

3.4.1. VSEOBECNA CASt 

V odmernej analyze sa analyticka chemicka reakcia medzi stanovo­

vanou latkou a skumadlom uskutocnuje tak, ze do roztoku s obsahom 
stanovovanej latky sa postupne pridava roztok skumadla. 

Mnozstvo stanovovanej latky urcujeme z presne znameho mnozstva 

skumadla, potrebneho na uplne stechiometricke zavrsenie analytickej 

chemickej reakcie. Latkove mnozstvo skumadla, ekvivalentne latkovemu 

mnozstvu stanovovanej latky sa zistuje m e r a n i m o b j e m u 

roztoku skumadla (volumetria). Musime pritom poznat presnu koncentra­

ciu roztoku skumadla; takyto roztok skumadla sa nazyva odmerny roztok, 

tiez standardny roztok. 

Proces postupneho pridavania odmerneho roztoku ku stanovovanej 
latke sa nazyva t i t r a c i a; z toho su odvodene nazvy titrant pre 
odmerny roztok a titrand pre stanovovanu latku. stav, kea je pridane 
latkove mnozstvo skumadla chemicky ekvivalentne latkovemu mnozstvu 

stanovovanej latky, sa oznacuje ako b o d e k v i v a 1 e n c i e 
(tiez teoreticky koncovy bod titracie, stechiometricky bod). stav 

(bod) ekvivalencie je potrebne v priebehu titracie zrete!ne rozpoznat 

- i n d i k o v a t. 
Zakladom odmerneho stanovenia je analyticka chemicka reakcia, 

ktora musi splnovat tieto poziadavky: 

a) musi prebiehat stechiometricky, chemicky jednoznacne; 

b) musi byt kvantitativna (aspon na 99,9%); 

c) musi byt dostatocne rychla tak, aby sa po kazdom pridani od­

merneho roztoku dosiahla rovnovaha; 

d) musi umoznovat spo!ahlivu a jednoduchu indikaciu. 
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Podia druhu chemickej reakcie clenime jednotlive met6dy odmernej 
analyzy na: 

1. acidobazicke - zalozene na protolytickych reakciach, 
2. komplexometricke - zalozene na tvorbe nedisociovanych komp-

lexov a chelatov, 

3. zrazacie - zalozene na tvorbe malo rozpustnych zlucenin, 

4. oxidacno-redukcne - zalozene na oxidacno-redukcnych reakciach. 
Nazvy jednotlivych metodik sa odvodzuju z nazvu odmerneho rozto-

ku skumadla, ktoreho objem odmeriavame, - napr. chelatometria, argen­
tometria, manganometria a pod. 

Z hiadiska sposobu uskutocnenia analytickej chemickej reakcie 
rozlisujeme: 

a) priame odmerne stanovenia - analyzovana latka reaguje s od­

mernYffi skumadlom v priebehu titracie; mozu sa usktutocnit aj ako pos­
tupne stanovenia, ked po stanoveni jednej· zlozky a po uprave reakc­

nych podmienok (napr. acidity) pokracujeme v priamom stanoveni dalsej 
zlozky vzorky; 

b) nepriame odmerne stanovenia - analyzovana latka zreaguje pri­

marne so skumadlom, pricom mnozstvo produktu tejto reakcie je ekviva­

lentne mnozstvu analyzovanej latky; produkt primarnej reakcie stano­

vime titraciou odmernYffi roztokom ineho vhodneho skumadla; 

c) spatne odmerne stanovenia - ak analyzovana latka nemoze rea­

govat so skumadlom priamo (napr. je nerozpustna, rozklada sa a pod.), 

pridame k analyzovanej latke znamy prebytok standardneho odmerneho 

roztoku skumadla a po prebehnuti reakcie medzi stanovovanou latkou 

a skumadlom, stanovime nezreagovany podiel titraciou odmernym rozto­
kom ineho skumadla; 

d) odmerne stanovenia s generovanim skumadla v reakcnom prostre­

di - skumadlo vznika priamo v prostredi analyzovanej latky a okamzite 
reaguje so stanovovanou latkou; tento typ stanovenia sa moze uskutoc­

nit aj ako spatne stanovenie. 

Pri niektorych stanoveniach mozu vediajsie reakcie latok pritom­

nych v reakcnej zmesi skresiovat vysledok stanovenia. Cast titrantu 

sa spotrebuje na tieto vediajsie reakcie. V takychto pripadoch je 

nutne urobit tzv. slepy pokus. 

Slepy pokus je odmerne stanovenie, pri ktorom presne dodrzime 

predpisany pracovny postup za nepritomnosti vzorky. Latkove ~nozstvo 

titrantu zodpovedajuce slepemu pokusu odpocitame od celkoveho latko-
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veho mnozstva titrantu spotrebovaneho na analyticke chemicke reakcie 
za pritomnosti vzorky. 

Obsah stanovovanej latky, resp. jednotlivych zloziek vzorky vy­

pocitame zo stechiometrie jednotlivych stanoveni. Vypocty su uvedene 

v kapitole 3.2.3. 

I n d i k a c i a b 0 d u e k v i v a 1 e n c i e 

Pri indikacii bodu ekvivalencie sa vyuzivaju vyrazne zmeny nie­
ktorej vlastnosti titrovaneho roztoku. Pri vizualnej indikacii je to 

vznik, vymiznutie alebo zmena farby roztoku, vznik zrazeniny a javy 

s t¥m spojene (opalenscencia, adsorpcia atd.). Tieto javy musia byt 
dostatocne vyrazne, aby boli rozpoznatelne volnym okom. Dolezita je 

tiez poziadavka, aby indikovany koniec titracie suhlasil s bodom ek­

vivalencie. 

Koniec titracie je mozne v niektorych pripadoch indikovat pomo­

cou roztokov titrantu, pripadne titrandu, ak poskytuju vyraznu zmenu 
titrovaneho roztoku v bode ekvivalencie ; napr. pri manganometrickych 

stanoveniach v kyslom prostredi, po prebehnuti oxidacno-redukcnej re­

akcie, prva nadbytocna kvapka roztoku KMn04 zafarbi titrovany roztok 

vzorky. Podobne mozno na indikaciu vyuzit tmavy roztok j6du. Vo vel­

kej vacsine pripadov vsak na indikaciu konca titracie pouzivame po­

mocne latky - indikatory. Chemicke indikatory sa spravidla zucastnuju 

na rovnakom type chemickej reakcie, ako je analyticka chemicka reak­
cia stanovenia. Rovnako ako odmerne stanovenia clenime indikatory na: 

a) acidobazicke, b) komplexometricke, c) zrazacie, d) oxidacno-re­
dukcne. 

Indikatory, ktore indikuju koniec titracie farebnou zmenou su 

jednofarebne, ak su farebne iba na jednej strane farebnej zmeny, ale­

be dvojfarebne, pri ktorych farebna zmena indikuje koniec titracie. 

Farebnu zmenu mozno zvyraznit vhodnou kombinaciou indikatorov (zmesne 

indikatory), alebo tienenim, ked sa nevhodna zlozka farebneho spektra 

odfiltruje kombinaciou indikatorov (tienene indikatory). 
Vyrazna zmena, ktorou indikator reaguje na zmenu zlozenia titro­

vaneho roztoku v okoli bodu ekvivalencie, prebieha v skutocnosti 

v urcitom intervale a pripadny nesuhlas indikovaneho konca titracie 

s bodom ekvivalencie moze sposobit systematicku chybu stanovenia. 
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Preto zvoleny indikator rnusi vyhovovat tymto poziadavkarn: 
1. titracny exponent - (poloha bodu ekvivalencie) rna byt vnutri 

intervalu farebneho prechodu indikatora; 

2. indikator sa nerna zucastnovat na vedtajsich reakciach; 

3. zrnena vlastnosti indikatora (napr. farba) rna byt rychla 
a reverzibilna; 

4. zrnena vlastnosti indikatora rna byt vyrazna, aby sa na zrnenu 
spotrebovalo zanedbate1ne rnnozstvo titrantu. 

V niektorych pripadoch je dolezity aj srner farebnej zrneny indika­

tora (napr. pri zrnene pH pri acidobazickych titraciach). 

R o z t o k y v o d m e r n e j a n a 1 y z e 

V odrnernej analyze sa vsetky chernicke reakcie uskutocnuju v roz­

tokoch. z htadiska dolezitosti a poziadaviek na presnost ich delirne 
na roztoky a) hlavne; b) ved!ajsie (pornocne). 

Hlavne roztoky su roztoky vzoriek, odrnerne roztoky a roztoky 
standardov. 

Roztoky vzoriek pripravujerne tak, ze presny navazok tuhej vzor­

ky alebo presny objern kvapalnej vzorky rozpustirne v rozpustadle a do­

plnirne v odrnernej banke na presny objern. 

Odmerne roztoky pripravujerne tak, aby ich koncentracia bola 

presne definovana. Pre poziadavky odrnernej analyzy je najvhodnejsie 

vyjadrovat zlozenie odrnerneho roztoku ako latkovu koncentraciu sku­

rnadla pouziteho na titraciu. Taketo vyjadrenie ucinnosti odrnerneho 

roztoku urnoznuje z udajov odrneraneho objernu a podta stechiornetrie 

analytickej chernickej reakcie vypocitat rnnozstvo stanovovanej latky. 

tlcinnost odrnerneho roztoku skumadla rnozerne vyjadrit aj ako titer, co 

je hrnotnost stanovovanej latky zodpovedajuca jednotke objernu (obycaj­

ne 1 ml) roztoku titrantu. Taketo vyjadrenie sa uplatnuje najrna pri 

seriovych analyzach, kde sa rovnakou met6dou a za rovnakych podrnienok 

stanovuju ve1ke mnozstva vzoriek. 

Odmerne roztoky s presne znarnou koncentraciou - tzv. standardne 

roztoky rnozeme pripravit iba z chernicky cistych latok, ktore rnaju 

presne a nemenne stechiometricke zlozenie. Taketo latky sa nazyvaju 

zakladne latky (prirnarne standardy). 
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z ostatnych latok mozeme pripravit iba roztoky, ktore maju prib­
liznu koncentraciu ucinneho skumadla. Ich presnu koncentraciu musime 
stanovit (standardizovat odmerny roztok) na zakladnu latku. 

~ t a n d a r d i z a c i a o d m e r n e h o r o z t o k u 

Zakladne latky patria medzi referencne materialy, t.j. latky, 

ktore trvalyro sposobom reprodukuju zakladne chemicke a fyzikalne 

vlastnosti. 

Zakladna latka musi spinat tieto poziadavky: 
1. Musi byt dostupna v chemicky cistej forme, obsah necistot 

nesmie presahovat 0,05%; 

2. jej zlozenie sa nema menit pocas skladovania, t.j. nema byt 

hygroskopicka, nema reagovat so vzdusnym kyslikom alebo oxidom uhli­

cityro; 

3. rna mat podia moznosti veiku molovu hmotnost, aby sa chyba pri 

vazeni co najmenej prejavila na vysledku analyzy; 

4. chemicka reakcia pri standardizacii ma byt rychla a jednoznac­

na, nema prebiehat ziadna vediajsia reakcia; 

5. indikacia bodu ekvivalencie rna byt jednoducha a spravna. 

z primarnych standardov spravidla nepripravujeme zasobne roztoky. 

Standardizacia odmerneho roztoku sa uskutocnuje tak, ze presny navazok 

zakladnej latky rozpustime a titrujeme odmernyro roztokom skumadla pod­

ia predpisaneho pracovneho postupu. z udajov titracie vypocitame pres­

nu koncentraciu odmerneho roztoku. Robime najmenej tri nezavisle pa­

ralelne stanovenia. 

Niekedy je nevyhnutne pripravit roztok standardu a z odmernej 

banky pipetou oddelit definovane mnozstvo standardu na stanovenie. 

Pracovne postupy su blizsie opisane pri jednotlivych metodikach 

odmernej analyzy. Vtpocty su uvedene v kapitole 3.2.3. 

Na stanovenie presnej koncentracie odmernych roztokov sa zried­

kavejsie pouzivaju tiez sekundarne Atandardy. su to standardne rozto­

ky latok, ktore su dostatocne stale a ich zlozenie sa skladovanim ne­

meni. 

Odmerne roztoky nie su neobmedzene skladovateine, stanovenu 

presnu koncentraciu odmernych roztokov musime pravidelne kontrolovat, 

lebo sa moze casom menit. 
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Ved!ajsie (pomocne) roztoky v odmernej analyze sluzia na rozpus­
tanie vzorky a upravu reakcnych podmienok odmerneho stanovenia (upra­
va pH, maskovanie, tlmive roztoky). Aj roztoky indikatorov zaradujeme 

medzi pomocne roztoky. Koncentracia pomocnych roztokov sa zvycajne 

vyjadruje v hmotnostnych alebo objemovych percentach. 

Na cistotu chemikalii a rozpustadiel pouzitych pri priprave roz­
tokov v odmernej analyze platia vseobecne poziadavky pre kvantitativ­
nu analyzu, uvedene v kapitole 3.1. 

Pre primarne standardy a rozpustadla na pripravu standardnych 
roztokov su poziadavky este prisnejsie: 

a) chemikalie sluziace ako primarne standardy sa pred pouzitim 
este precistia, aj ked maju cistotu p.a.; 

b) rozpustadla sa viacnasobne (najmenej dvakrat) cerstvo pred 

pripravou roztoku predestiluju. 

P r a c o v n a 
a n a 1 y z e 

t e c h n i k a v o d m e r n e j 

zariadenie, potrebne na realizaciu odmerneho stanovenia, pozo­

stava z odmernych nadob - odmerne banky, pipety, byrety. Presne pra­

vidla na pouzivanie odmernych nadob su uvedene v kapitole 3.1.2. 

- Odmeriavanie objemu. 

Titracne nadobky na roztoky vzoriek alebo standardov su titracne 

banky. Pre vacsinu titracii vyhovuju okruhle, sirokohrdle titracne 

banky, iba na stanovenia, pri ktorych vznikaju prchave produkty 
(napr. v jodometrii) sa pouzivaju kuzetovite titracne banky so zabru­

sovym uzaverom. Konstrukcia titracnej banky umoznuje plynule miesanie 

jej obsahu pri titracii. 

Odmerny roztok titrantu pridavame z byrety - titrujeme. V prie­

behu titracie drzime titracnu banku tak, aby hrot byrety zasahoval do 

hrdla banky {pozri obr.22). Pocas titracie premiesavame titrovany 

roztok neustalym kruziv¥m pohybom titracnej banky. Odmerny roztok 

pridavame opatrne, pomaly, ku koncu titracie po kvapkach. Tesne pred 

bodom ekvivalencie premiesame titrovany roztok po kazdej pridanej 

kvapke a vyckame na ustalenie rovnovahy. 

Pracovne miesto pre vizualne indikovane titracie rna byt dobre 

osvetlene rozptylen¥m bielym svetlom. Zafarbenie roztoku pozorujeme 

oproti bielemu pozadiu, pri titraciach do urciteho farebneho odtiena 
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je vhodne pouzit porovnavaci roztok. Zakal pozorujerne oproti ciernernu 

pozadiu. 

-~-

Obr. 22. Technika titracie, rniesanie roztoku 

v titracnej banke 

Pred odrnernyrn stanovenirn zvolime objemy odrnernych nadob, ktore 

budeme pouzivat na analyzu tak, aby sme dodrzali tieto zasady: 

1. objem odmeriavany pipetou sa musi odmerat jednyrn objernom pi­

pety s jednou znackou; 

2. objem narnerany na byrete pri odrnernorn stanoveni (spotreba od­

rnerneho roztoku) sa rnusi pohybovat rnedzi 1; 3 az 4; 5 celkoveho objemu 

byrety. 
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Roztoky jedovatych alebo prchavych latok nenasavame do pipiet 
ustami, pouzijeme nasavacie nastavce na pipety 

Vzorky je najvhodnejsie analyzovat tak, ze priamo analyzujeme 
navazok tuhej vzorky alebo presny objem kvapalnej vzorky. Ak je pot­

rebne pripravit zasobny roztok vzorky, tak presne mnozstvo vzorky 
rozpustime v rozpustadle a doplnime v odmernej banke na presny objem. 

z tohto roztoku mozeme pipetou presne oddelit mnozstvo potrebne na 
analyzu. 

3.4.2. S TAN 0 V EN I A Z A L 0 ~ E N ~ N A 

P R 0 T 0 L Y T I C K Y C H R E A K C I A C H 

A c i d o b a z i c k e s t a n o v e n i a v 0 v o d e 

Protolyticke reakcie su reakcie prenosu protonu; kyselina je 

latka, ktora proton odstepuje, zasada je latka, ktora proton viaze. 
Na reakciach vodnych roztokov kyselin a zasad su zalozene acidobazic­

ke odmerne metody. Vyuzivaju sa pritom protolyticke reakcie vo vode 

- disociacia kyselin a zasad, neutralizacia, tvorba a hydrolyza soli. 
V o d a je amfiprotne (amfolyticke) rozpustadlo, schopne prijat 

aj odovzdat protony, takze pri reakciach kyselin s vodou vznikaju io­

ny H3o+ a pri reakciach zasad s vodou, vznikaju iony OH-. 

Ak reaguju zriedene vodne roztoky disociovanych kyselin a zasad 

medzi sebou, prebieha reakcia: 

Poznamka: solvatovany vodikovy ion mozeme pisat aj ako H+. 

Rozsiahle mnozstvo stanoveni zalozenych na tomto principe delime 

podia pouziteho odmerneho skumadla na: 

1. acidimetriu - titracie odmernyroi roztokmi kyselin, 

2. alkalimetriu - titracie odmernymi roztokmi hydroxidov. 

Medzi acidobazicke titracne metody zaradujeme tiez stanovenia 

anionov ve!mi slabych- nedisociovanych kyselin (napr. ion co3
2-), 

resp. kati6nov vetmi slabych zasad (napr. ion NH4+). Tieto i6ny 

- Bronstedove kyseliny a zasady reaguju s vodou - hydrolyzuju. Napr. 

roztok NaHco3 vo vo.de ma alkalicku reakciu: 
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Pri acidirnetrickej titracii reaguje disociovana (silna) kyselina 
s i6nrni OH-, ktore su produktorn hydrolyzy. Ako vysledok je reakcia: 

pri ktorej silnejsia kyselina (napr. HCl) vytesnila ve!rni slabu kyse­

linu uhlicitu z jej soli. Tieto stanovenia sa nazyvaju tiez "vytesno­

vacie" acidobazicke stanovenia. 
V priebehu acidobazickej reakcie sa postupne rneni hodnota pH. Ak 

je reakcia ukoncena - v bode ekvivalencie - vznikne roztok, ktoreho 

hodnota pH zodpoveda titracnernu exponentu pT. 

Acidobazicke indikatory 

Bod ekvivalencie indikuju acidobazicke indikatory, ktorych za­

farbenie sa rneni so zrnenou pH roztoku. Farebna zrnena sa uskutocnuje 

v intervale asi 1,5 az 2 jednotky pH. 

Najpouzivanejsie acidobazicke indikatory: 

Indikator Zafarbenie a interval pH farebnej zrneny 

rnetylova oranzova cervena 3,1 - 4,4 oranzova 
rnetylova cervena cervena 4,2 - 6,3 zlta 
br6rntyrnolova rnodra zlta 6,0 - 7,6 rnodra 
fenolova cervena zlta 6,8 - 8,4 cervena 
fenolftalein bezfareb. 8,3 - 10,0 cervenofialova 

Pod!a hodnoty titracneho exponenta volirne pri acidobazickych 

titraciach najvhodnejsi indikator. 

Je potrebne dbat aj na smer farebnej zrneny, napr. na titracie 

zasad kyselinami je vhodnejsie pouzit rnetylovu cervenu, na titracie 

kyselin zasadami je vhodnejsia metylova oranzova. 
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A c i d i m e t r i a 

Acidimetria je metoda, pri ktorej odmeriavame objem kyseliny, 

potrebny na stanovenie neznameho obsahu zasady. Pouzivaju sa odmerne 

roztoky disociovanych (silnych) kyselin: HCl, H2so4 , HClo4 , najcas­

tejsie s koncentraciami c = 0,1 az 0,5 moljl. 

~tandardny roztok je mozne pripravit z kyseliny chlorovodikovej, 

ktora za definovanych podmienok (teplota a tlak) destiluje ako azeo­

tropicka zmes v presnom zlozeni. 

Spravidla vsak pripravujeme odmerne roztoky kyselin, ktorych 

presne koncentracie stanovujeme na standardy. Najpouzivanejsie pri­

marne standardy su: 

Uhlicitan sodny bezvody Na 2co3 , Mr = 105,99 ; 

Tetraboritan disodny dekahydrat Na 2B4o 7 .1o H2o (Borax), 

Mr = 381,37; 

2-amino-2-hydroxymetyl-1,3-propandiol /HO-CH2; 3-CNH2 
{TRIS, THAM, TROMETAMOL), Mr = 121,14. 

Pod!a vo!by standardu je predpisane aj pouzitie najvhodnejsieho 

acidobazickeho indikatora. 

Uloha 17. Priprava odmernych roztokov kyselin 

Najcastejsie sa pouzivaju odmerne roztoky kyseliny chlorovodi­

kovej a sirovej. Pouzitie H2so4 je vyhodnejsie pri titraciach za 

zvysenej teploty, lebo je menej prchava aka HCl; na druhej strane 

nevyhodou H2so4 je, ze viacere kati6ny tvoria vo vode nerozpustne 

sirany. Kyselina dusicna sa zriedkavo pouziva, pretoze vzdy obsahu­

je trosku kyseliny dusitej, ktora rozklada indikatory. 

Postup. Koncentrovana HCl je komercne dostupna ako cca 37% 

roztok ( 9 = 1,18 gjml); koncentrovana H2so4 
( 9 = 1 , 8 3 g /ml ) • 

aka cca 94% roztok 

Vypocitany objem kyseliny odmeriame v malom odmernom valci 

a opatrne po stene nalejeme do kadicky s pripravenou odmeranou desti­

lovanou vodou. zasadne v!dy nalievame koncentrovanu kyselinu do vody! 



- 182 -

Roztok sa prudko prehrieva. Roztok dOkladne premiesarne a po vychlad­
nuti nalejeme do zasobnej fiase. 

Uloha lB. atandardizacia odmernych roztokov kyselin 

a) Pri.Arny standard - bezvody uhlicitan sodny; indikator mety­

lova cervena. 

Pouziva sa bezvody Na 2co3 , suseny pri teplote 260 °C. Vo vodnom 
roztoku reaguje s kyselinami podia reakcie: 

Je to tzv. vytesnovacia reakcia, pri ktorej sa veirni slaba kyselina 
uhlicita vytesni zo soli a zaroven rozlozi. Odporuca sa pripravovat 

roztoky s koncentraciou 0,05 mol/1. 

Postup na nava!ok Na 2co3 . Vypocitanu hmotnost Na 2co3 pre 20 ale­
bo 25 ml roztoku pozadovanej koncetracie diferencne navazime na ana­

lytickych vahach, rozpustirne v titracnej banke v asi 40 ml vody, pri­

dame 4 kvapky metylovej cervenej a titrujeme odmernjm roztokom kyse­

liny do zmeny farby indikatora. Potom roztok v titracnej banke zahre­

jeme a 3 minuty povarime (aby sme odstranili co2 ), pricom sa vrati 

pOvodna zlta farba indikatora. Po ochladeni dotitrujeme do farebnej 

zmeny indikatora na cervenu. Roztok znovu povarime, ochladime a ak sa 
zmenila farba na zltu, tak este dotitrujeme. Urobime tri paralelne 
titracie. 

Postup na standardny roztok Na 2co3 • Vypocitame navazok na poza­
dovanu koncentraciu a objem 100 ml. Na analytickych vahach navazime 
diferencne navazok blizky vypocitanej hodnote. Navazok rozpustime 

v kadicke v asi 50 ml destilovanej vody, prelejeme kvantitativne do 

odmernej hanky, doplnime po znacku a dOkladne premiesame. 

Do titracnej hanky odpipetujeme 20 alebo 25 ml roztoku standar­
du, pridame asi 20 ml vody, indikator a titrujeme podia uvedeneho 

postupu. 

b) Pri.Arny standard 2-amino-2-hydroxymetyl-1,3-propandiol: 
indikator metylova cervena. 
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2-amino- 2-hydroxymetyl-1,3-propandiol (trometamol) je slaba za­
sada, ktora reaguje s kyselinami podia reakcie: 

Je to zavazny primarny standard pre stanovenie presnej koncentracie 
odmernych roztokov mineralnych kyselin podia CsL4. 

Postup na navazok trometamolu. Vypocitame navazok pre objem 20 

alebo 25 ml pozadovanej koncentracie, navazok navazime diferencne na 
analytickych vahach, rozpustime v titracnej banke v asi 40 ml desti­
lovanej vody, pridame 4 kvapky metylovej cervenej a titrujeme odmer­

ntm roztokom kyseliny do fialovocerveneho sfarbenia. Urobime tri pa­
ralelne stanovenia (na samostatne navazky). 

Postup na standardny roztok trometamolu. Navazok pre objem 100 

ml a pozadovanu koncentraciu navazime diferencne na analytickych va­

hach a rozpustime v asi 50 ml destilovanej vody v kadicke. Roztok 

kvantitativne prenesieme do 100 ml odmernej hanky, doplnime po znacku 

vodou a premiesame. Odpipetujeme 20 alebo 25 ml do titracnej banky, 

pridame asi 20 ml vody, 4 kvapky metylovej cervenej a titrujeme od­

mernym roztokom kyseliny do fialovocerveneho sfarbenia. 

Uloha 19. Stanovenie alkalickych hydroxidov 

Nakoiko alkalicke hydroxidy viazu vzdusny co2 , nie je mozne sta­

novit presny obsah NaOH, resp. KOH v substancii. V substancii sa aci­

dimetricky stanovuje tzv. celkova alkalita, co je obsah hydroxidu 

a uhlicitanu vyjadreny hmotnostntm zlomkom hydroxidu. 

V roztokoch alkalickych hydroxidov stanovujeme obsah NaOH, resp. 

KOH priamou titraciou odmerntmi roztokmi kyselin (HCl, H2so4 ). Na in­

dikaciu bodu ekvivalencie vyuzivame indikatory, ktore maju farebnu 

zmenu v kyslej oblasti pH (metylova oranzova). 
kvantitativne prelejeme do 

znacku destilovanou vodou 
Postup. Vzorku roztoku hydroxidu 

100 ml odmernej banky, doplnime po 

a dokladne premiesame. Do titracnej hanky 

roztoku vzorky, pridame 20 ml vody, 3 

a titrujeme odmernym roztokom kyseliny 

odpipetujeme 20 alebo 25 ml 

kvapky metylovej oranzovej 

do oranzoveho sfarbenia indi-

katora. 
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Uloha 20. Stanovenie hydroxidu vapenateho 

v lekarskej praxi sa pouziva tzv. vapenna voda. Je to nasyteny 

roztok Ca(OH) 2 s hmotnostnyro zlomkom okolo 0,16%. Ohsah Ca(OH) 2 vo 

vapennej vode sa da stanovit acidimetricky na indikator fenolftalein. 

Hydroxid vapenaty je dvojsytna zasada, ktora vo vodnom roztoku 
reaguje s kyselinou chlorovodikovou: 

Ca(OH) 2 + 2 HCl = 

Postup. Zo vzorky vapennej vody odpipetujeme do titracnej hanky 

25 aleho 50 ml, pridame 3 kvapky fenolftaleinu a titrujeme odmernym 

roztokom kyseliny chlorovodikovej o koncentracii okolo 0,1 moljl do 

odfarhenia roztoku. 

Uloha 21. stanovenie alkalickych uhlicitanov a 

hydroqenuhlicitanov 

Pri reakciach roztokov alkalickych uhlicitanov a hydrogenuhlici-

tanov s roztokmi kyselin ide o 

Disociovana (silna) kyselina 
z jej soli: 

"vytes~ovaciu" acidohazickd reakciu. 

vytesni ve!mi slahd kyselinu uhlicitd 

= 
= 

ve!mi slaha kyselina uhlicita sa zarove~ rozlozi, odstranenim co2 za­

hezpecime kvantitativny prieheh reakcie. 

Postup pre stanovenie ohsahu uhlicitanov, resp. hydroqenuhlici­

tanov v roztokoch. Vzorku kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej 

hanky, doplnime po znacku destilovanou vodou a dokladne premiesame. 

Do titracnej hanky odpipetujeme 20 aleho 25 ml roztoku vzorky, prida­

me asi 20 ml vody, 3 kvapky metylovej cervenej a titrujeme odmernyro 

roztokom kyseliny do zmeny farhy indikatora. Roztok povarime asi 3 

mindty (odstrani sa co2 a farha indikatora sa zmeni na povodnd zltd), 
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ochladime a dotitrujeme do cervenej farby indikatora. Robime tri pa­
ralelne titracie. 

Tyroto postupom mozeme stanovit napr. obsah NaHco3 v roztoku, 

ktory sa pouziva na osetrenie pri poraneni sposobenom koncentrovanymi 
kyselinami. 

Postup pre stanovenie obsahu uhlicitanov, resp. hydroqenuhlici­
tanov v tuhych vzorkach. Na analytickych vahach navazime diferencne 

vzorku. Navazok volime podla koncentracie odmerneho roztoku kyseliny 

pre objem 20 alebo 25 ml. Navazok v titracnej banke rozpustime v asi 
40 ml vody, pridame 3 kvapky metylovej cervenej a titrujeme odmernyro 

roztokom kyseliny podla horeuvedeneho postupu. 

Tento pracovny postup sa pouziva napr. pre stanovenie obsahu 
Na 2co3 v krystalickej tzv. pracej s6de. 

Uloha 22. Stanovenie prechodnej tvrdosti vody 

Prechodmi tvrdost vody sposobuju 

vapenaty a horecnaty. Povarenim vody 

normalne uhlicitany). 

rozpustene hydroqenuhlicitany 

sa da odstranit {vyzrazaju sa 

Prechodnu tvrdost vody mozeme stanovit acidimetricky titraciou 

odmernym roztokom kyseliny chlorovodikovej na metylovu oranzovu ako 

indikator 

= 

Prechodnu tvrdost vody udavame ako latkove mnozstvo HCl (v mmol) 

spotrebovanych na 1 liter stanovovanej vody. 

Postup. Zo vzorky vody odpipetujeme 50 alebo 100 ml do titracnej 

hanky primeranej vetkosti. Pridame 3 kvapky metylovej oranzovej tit­

rujeme odmernym roztokom kyseliny chlorovodikovej o koncentracii oko­

lo 0,1 mol/1 do oranzoveho zafarbenia. 
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A 1 k a 1 i m e t r i a 

A1kalimetria je metoda, pri ktorej 

potrebnej na stanovenie neznameho obsahu 
odmeriavame objem zasady, 

kyseliny. Odmerne roztoky 

alkalickych hydroxidov (NaOH, KOH, Ba(OH) 2 ) sa pouzivaju najcastejsie 
s koncentraciami c = 0,1 az 0,5 moljl. 

Preparaty hydroxidov su hygroskopicke a tiez obsahuju vzdy urci­
te mnozstvo uhlicitanov, ktore treba odstranit. Pre pripravu odmer­

nych roztokov alkalickych hydroxidov pouzivame cerstvo prevarenu vodu 

(odstrani sa pohlteny co2 ). Roztoky, najma koncentrovanejsie narusaju 
sklo a tiez pohlcuju vzdusny co2 , preto pre dlhodobejsie uskladnenie 

pouzivame polyetylenove nadoby, chranene pred pristupom vzduchu. 

standardne roztoky alkalickych hydroxidov sa nedaju pripravit 

navazkom substancie. Presnu koncentraciu odmernych roztokov hydroxi­
dov treba vzdy stanovit na primarny alebo sekundarny standard. 

Najcastejsie pouzivane standardy su: 

Hydrogenftalan draselny KHC8H4o4 Mr = 204,23; 

Kyselina amidosirova HS03NH2 
Kyselina jantarova (CH2-cooH) 2 
Standardizovany roztok kyseliny 

standard. 

Mr = 97,09; 

Mr = 118,09; 

chlorovodikovej - sekundarny 

Uloha 23. Priprava odmernych roztokov alkalickych hydroxidov 

Nasledujucim postupom mozeme pripravit odmerne roztoky NaOH 

a KOH, v ktorych su uhlicitany odstranene len ciastocne. Pre mnozstvo 

alkalimetrickych stanoveni je vsak postacujuca cistota odmernych roz­

tokov s malyro obsahom (asi 1%) uhlicitanov. 

Postup. Pre pripravu odmerneho roztoku navazime na technickych 

vahach vypocitany navazok hydroxidu, zvacseny o 10%. Navazok rychlo 

oplachneme malyro mnozstvom destilovanej vody (5 az 10 ml) na porcela­

novej miske. Tyro sa odstrania uhlicitany z povrchu hydroxidu. Hydro­

xid ihnea rozpustime v asi 50 - 100 ml destilovanej vody. Po vychlad­

nuti roztok doplnime na pozadovany objem v odmernom valci, prelejeme 

do zasobnej nadoby a dobre premiesame. 
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Uloha 24. Priprava odmernych roztokov alkalickych hydroxidov 
bez obsahu uhlicitanov 

Na pripravu raztakov pouzivame cerstvo prevarenu a rychlo achla­
denu vadu. Uchavavame ich v dabre tesniacich nadabach a pri titraci­

ach pauzivame byretu s achrannou trubickou naplnenau natranavym vap­

nam (zmes Ca(OH) 2 a NaOH). 

Metoda pripravy pod1a Sorensena: V 50% raztoku NaOH je Na 2co3 
nerazpustny. Ravnake hmotnasti NaOH a destilovanej vody dokladne pre­

miesame a v polyetylenovej nadabe s vekom nechame stat tak dlha, az 
sa raztak vyciri (15 az 20 dni). z cireha roztoku apatrne odoberieme 

vypocitane mnazstva, rychla zriedime prevarenou vadou, dabre premie­
same, uzavrieme a chranime pred co2 . 

Raztak KOH sa tymta postupam neda pripravit (K2co3 je razpust­

nejsi). 

Ionomenicava met6da: Cez silne bazicky ani6namenic v chlori­

davam cykle prelejeme asi 4% raztak NaOH, resp. KOH. Pretoze uhlici­

tanavy ion ma vacsiu afinitu k vazbe na anex aka hydraxidavy i6n, pa 

nasyteni kalony a adstraneni padielav absahujucich chlaridy, vyteka 

z kal6ny zriedeny raztak hydroxidu bez pritamnosti uhlicitanov. Eluat 

musime chranit pred vzdusnYffi co2 a na pripadne zriedenie pouzit pre­

varenu vadu. 

- Uloha 25. ~tandardizacia odmernych roztokov alkalickych 

hydroxidov 

a) Primarny standard - kyselina amidosirova; indikator br6mtymo­

lava modra, pripadne metylava cervena. 
Kyselina amidosirava disaciuje va vadnam roztoku padta reakcie: 

zriedeny raztak kyseliny amidasirovej reaguje s alkalickymi hydro­

xidmi aka silna jednasytna kyselina. 
Kyselina amidosirava je zavazny prirnarny standard na stanove­

nie presnej koncentracie alkalickych hydroxidav podta CsL 4. Na in-



- 188 -

dikaciu bodu ekvivalencie sa odporucaju indikatory s farebnou zmenou 

v oblasti pH 4-9. 

Postup na navazok HS03NH2 • Vypocitame navazok kyseliny amidosi­

rovej pre objem 20 alebo 25 ml takej koncentracie, aku rna odmerny 

roztok hydroxidu. Navazime diferencne na analytickych vahach, navazok 

rozpustime v titracnej banke v asi 40 ml vody, pridame indikator 

br6mtymolovu modru a titrujeme odmernYm roztokom hydroxidu do zmeny 

farby indikatora zo zltej do modrej. Urobime tri paralelne titracie. 

Na indikaciu bodu ekvivalencie mozeme rovnako dobre vyuzit tiez 

metylovu cervenu so zmenou zafarbenia z cervenej do zltej. 

Postup na standardny roztok HS03NH2 . Vypocitame navazok pre ob­

jem 100 ml a pozadovanu koncentraciu. Navazok navazime diferencne na 

analytickych vahach, rozpustime v kadicke v asi 50 ml destilovanej 

vody, prenesieme kvantitativne do odmernej banky, doplnime po znacku 

vodou a premiesame. z roztoku odpipetujeme 20 alebo 25 ml do titrac­

nej banky, pridame asi 20 ml vody, 3 kvapky br6mtymolovej modrej 

a titrujeme do zmeny farby indikatora zo zltej do modrej. 

b) ~tandardny roztok kyseliny chlorovodikovej - sekundarny stan­

dard ; indikator metylova oranzova. 

Zriedeny roztok HCl (okolo c(HCl) = 0,1 mol/1) mozeme vyhodne 

pouzit ako sekundarny standard pre stanovenie presnej koncentracie 

odmernych roztokov alkalickych hydroxidov. 

Postup. Na stanovenie je vyhodne zvolit taku koncentraciu odmer­

neho roztoku hydroxidu, ktora je blizka koncentracii standardneho 

roztoku HCl. 

Do titracnej banky napipetujeme 20 alebo 25 ml standardneho roz­

toku HCl, pridame asi 20 ml destilovanej vody, 3 kvapky metylovej 

oranzovej a titrujeme odmernym roztokom hydroxidu do oranzovej (cibu­

tovej) farby indikatora. 

Uloha 26. Stanovenie silnych kyselin 

Titraciou odmernYmi roztokmi alkalickych hydroxidov stanovujeme 

obsah disociovanych (silnych) kyselin a to kyseliny chlorovodikovej, 

sirovej a chloristej. 
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Na stanovenie obsahu kyselin v koncentrovanych roztokoch navazu­
jeme vzorky pomocou tzv Lungeho-Reyovej pipety (obr. 23). Pipeta sa 
odvazi prazdna a potom po naplneni analyzovanou vzorkou. Navazok sa 
urci z rozdielu hmotnosti. Vzorka koncentrovanej kyseliny sa vypusti 

do titracnej hanky s pripravenou destilovanou vodou, Lungeho-Reyova 

pipeta sa niekolkokrat dokladne vyplachne vodou, pricom vsetky podie­
ly pridame ku vzorke. 

Obr. 23. 

Lungeho-Reyova od­
vazovac.ia pipeta 

Na stanovenie obsahu kyselin v zriedenych roztokoch HCl, H2so4 
vyuzivame priamu titraciu odmernymi roztokmi hydroxidov (NaOH, KOH). 

Na indikaciu bodu ekvivalencie vyuzivame indikatory s farebnym 

prechodom v kyslej oblasti pH (metylova oranzova). 

Postup. Vzorku roztoku kyseliny kvantitativne prelejeme do 

100 ml odmernej hanky, doplnime po znacku destilovanou vodou a doklad­
ne premiesame. Do titracnej hanky odpipetujeme 20 alebo 25 ml roztoku 

vzorky, pridame asi 20 ml destilovanej vody, 3 kvapky metylovej oran­

zovej a titrujeme odmernym roztokom hydroxidu do oranzoveho zafarbe­

nia. 
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Uloha 27. stanovenie slabych kyselin 

Pri reakcii roztokov malo disociovanych (slabych) kyselin s roz­

tokmi alkalickych hydroxidov vznikajuca sot vo vodnom roztoku hydro­

lyzuje. 

Titracny exponent pT lezi teda v alkalickej oblasti pH. Slabe kyseli­
ny napr. kyselinu octovu, kyselinu mravciu, je mozne stanovit alkali­
metricky, ak na indikaciu bodu ekvivalencie pouzijeme indikatory, 

ktore maju farebnu zmenu v alkalickej oblasti pH (fenolftalein). 
Na titracie sa doporucuje pouzivat roztoky hydroxidov bez obsahu 

uhlicitanov o koncentraciach c = 0,2-0,5 moljl. 

Pri stanoveni obsahu kyselin v koncentrovanych roztokoch (napr. 

tadova kyselina octova} vzorky navazujeme. Na analytickych vahach od­

vazime k6nicku banku s tesniacim vekom najskor prazdnu a potom so 
vzorkou kyseliny. Zriedime s cerstvo prevarenou destilovanou vodou. 

Postup pri stanoveni obsahu kyselin v zriedenych roztokoch. Roz­

tok vzorky kvantitativne prenesieme do 100 ml odmernej banky. Doplni­

me po znacku destilovanou vodou a premiesame. Do titracnej hanky od­

pipetujeme 20 alebo 25 ml, pridame asi 20 ml vody a 3 kvapky fenol­

ftaleinu. Titrujeme odmernym roztokom hydroxidu, az kym sa bezfarebny 

roztok nesfarbi prvou kvapkou odmerneho skumadla do ruzovofialovej 

(cyklamenovej) farby. 

Uloha 28. Stanovenie kyseliny trihydroqenboritej 

Kyselina trihydrogenborita je vetmi 
na, jej priame alkalimetricke stanovenie 

organickych polyhydroxylovych zlucenin 

slaba, nedisociovana kyseli­
nie je mozne. Za pritomnosti 

(polyalkoholov, cukrov) ako 

glycerol, sorbitol, qluk6za je mozne H3Bo3 stanovit alkalimetricky na 

indikator fenolftalein. 
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Kyselina trihydrogenborita tvori s 1,2-, resp.1,3-diolmi 
komplexne kyseliny podia reakcie: 

:::. C-OH 
2 I + H3B03 

:;::c-OH 
~] c-o o-c 

I ........ B.......... I' 
c-o,......... ........._ o-c,:::-

CsL 4 predpisuje stanovenie H3Bo3 
(C6H14°6). 

za pritomnosti D-glucitolu 

Postup. Na analytickych vahach navazime diferencne okolo 0,12 g 

kyseliny trihydrogenboritej. Navazok rozpustime v 20 ml 10% roztoku 
glucitolu (prip. glycerolu), pridame asi 20 ml vody, 3 kvapky fenol­

ftaleinu a titrujeme odmernym roztokom hydroxidu do ruzovofialoveho 

zafarbenia. 
Zaroven je potrebne uskutocnit slepy pokus: odpipetujeme 20 ml 

10% roztoku glucitolu, pridame 3 kvapky fenolftaleinu a titrujeme od­
mernym roztokom hydroxidu do ruzovofialovej farby. Latkove mnozstvo 

skumadla na slepy pokus odpocitame od latkoveho mnozstva spotrebova­

neho na vzorku H3Bo3 . 

s t a n o v e n i a z a 1 o z e n e n a s p a t n y c h 

a c i d o b a z i c k y c h t 1 t r a c 1 a c h 

Na spatne acidobazicke stanovenia sa spravidla pouzivaju odmerne 

roztoky kyseliny chlorovodikovej a hydroxidu sodneho o koncentraciach 

c = 0,1 - 0,2 moljl. Presnu koncentraciu oboch odmernych roztokov 

stanovime na standardy. 

Uloha 29. Stanovenie kyseliny dusicnej 

Kyselina dusicna obsahuje vzdy aj male mnozstvo kyseliny dusi­

tej, ktora zapricinuje rozklad indikatora, co znemoznuje vizualne ur­

cenie bodu ekvivalencie. Prete sa odporuca hlavne ·koncentrovanejsie 

roztoky HN03 stanovovat spatnou titraciou. 

Postup. Roztok vzorky s obsahom HN03 kvantitativne prelejeme do 

100 ml odmernej banky a po jej doplneni po znacku vodou a premiesani 
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odpipetujeme do troch titracnych baniek po 20 alebo 25 ml. Do kazdej 
titracnej banky pridame byretou po 50 ml odmerneho roztoku hydroxidu 
a 3 kvapky metylovej oranzovej. Potorn titrujeme odmernyrn roztokorn ky­

seliny az pokia1 sa zlto zafarbeny roztok nesfarbi prvou kvapkou do 

oranzova. stanovenie mozeme indikovat aj pomocou fenolftaleinu ako 
indikatora. V tomto pripade .sa fialovocerveno zafarbeny roztok v bode 

ekvivalencie odfarbi. 

Uloha 30. Stanovenie am6nnych soli destilacnou met6dou 

Vytesnovacou reakciou s roztokorn alkalickeho hydroxidu sa amo­

niak uvo1ni zo svojich soli. Uvo1neny amoniak sa kvantitativne vydes­
tiluje v uzavretej aparature a zachyti sa do znameho nadbytocneho 
rnnozstva standardneho odmerneho roztoku kyseliny sirovej 

= 

Nespotrebovane rnnozstvo odmerneho roztoku kyseliny stanovime titraci­

ou odmernyrn roztokorn alkalickeho hydroxidu. Destilacna aparatura je 

uvedena na obr.24. 

Postup. Na analytickych vahach odvazime presne asi 1 g vzorky, 

rozpustime v asi 50 ml vody a kvantitativne prenesieme do 100 ml od­

rnernej banky. Odmernu banku doplnime po znacku a odpipetujeme 25 rnl 

do destilacnej banky. Do banky pridarne 100 rnl 20% KOH a obsah desti­
lacnej banky uvedieme do varu a necharne vriet 20 rninut. Destilat 

s prechadzajucirn arnoniakorn zachytavarne do titracnej hanky s 50 ml od­

rnerneho roztoku H2so4 , s koncentraciou okolo 0,1 moljl. 
Koniec odkvapavaca chladica musi byt ponoreny do titracnej banky 

s odmernYffi roztokom kyseliny! Po ukonceni destilacie pridarne do tit­

racnej banky 3 kvapky metylovej oranzovej a titrujeme odmernYffi rozto­

kom hydroxidu s koncentraciou okolo 0,2 mol/1 do oranzoveho zafarbe­

nia. 
Na tomto principe je zalozene stanovenie dusika v organickych 

zluceninach po predchadzajucej mineralizacii organickej latky - Kjel­

dahlova metoda. 
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Obr. 24. 

Aparatura na stanovenie 

am6nnych soli destilac­

nou met6dou 

Uloha 31. ·Stanovenie amoniaku 

Amoniak fahko prcha zo svojich vodnych roztokov, preto sa jeho 

obsah stanovuje spatnou titraciou. Vzorky koncentrovanych roztokov 

navazujeme pomocou Lungeho-Reyovej pipety (obr.23). 

Pracovny postup pre stanovenie NH 3 v zriedenych roztokoch. Vzor­

ku s obsahom NH3 prenesieme kvantitativne do 100 ml odmernej hanky, 

doplnime po znacku destilovanou vodou, odmernu banku zazatkujeme 

a roztok premiesame. Do titracnej banky odpipetujeme 20 alebo 25 ml 

vzorky a pridame 50 ml odmerneho roztoku kyseliny (HCl, H2so4 ). Po 

pridani 3 kvapiek metylovej oranzovej titrujeme odmernym roztokom 

hydroxidu (NaOH, KOH) do oranzoveho sfarbenia. Odporuca sa volit kon­

centraciu odmernych roztokov c = 0,1 - 0,2 moljl. 



- 194 -

Uloha 32. Stanovenie uhlicitanov nerozpustnych vo vode 

Vo vode nerozpustne uhlicitany sa dobre rozpustaju v zriedenej 

kyseline chlorovodikovej - kyselina chlorovodikov4 ''vytesni" kyselinu 

uhlicitu z jej soli: 

MeC03 + 2 HCl 

Vzorku uhlicitanu rozpustime v definovanom objeme standardneho rozto­
ku HCl, povarenim odstranime co2 a nespotrebovanu HCl stanovime 
spatnou titraciou odmernyro roztokom NaOH. 

Postup. Na analytickych vahach navazime diferencne vzorku 

uhlicitanu. Vzorku vsypeme do titracnej banky, pridame pipetou presne 

50 ml odmerneho roztoku HCl, zahrejeme a opatrne povarime (aby roztok 

nevystrekol z banky). Roztok opatrne ochladime pridame 3 kvapky 

metylovej oranzovej a titrujeme odmernym roztokom NaOH do oranzoveho 

zafarbenia. Pre navazok vzorky okolo 0,1-0,2 g sa odporuca pouzit 
roztoky HCl a NaOH s koncentraciami okolo 0,1 mol/1. Urobime tri 

nezavisle paralelne stanovenia. 

A c 1 d o b a z 1 c k e s t a n o v e n i a 

v n e v o d n y c h r o z p u s t a d 1 a c h 

Protolyticke reakcie v rozpustadlach odlisnych od vody su zakla­

dom acidobazickych titracnych met6d vyuzivanych na stanovenie latok, 

ktore sa vo vodnych roztokoch nedaju stanovit. 
Rozpustadla samotne sa zucastnuju protolytickych reakcii a pod!a 

ich schopnosti prijimat alebo odovdavat prot6ny, delime ich na: 

1. Amfiprotne - maju priblizne rovnaku schopnost prijat aj odo­

vzdat prot6ny (voda, nizsie alkoholy). 

2. Protoqenne - maju kysle vlastnosti, su dobryroi donormi proto­

nov (CH3COOH, HCOOH, bezvoda H2so4 ). 

3. Protofilne - maJu zasadite vlastnosti, su dobrymi akceptormi 

prot6nov (pyridin, etylendiamin, kvapalny NH3 ). 

4. Aprotne - nie su schopne viazat ani odovzdat prot6ny (uh!ovo­

diky, halogenuh!ovodiky). 
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Acidobazicke titracne met6dy v nevodnych rozpustadlach vyuzivame 
na stanovenie latok, ktore su bud: 

1. vo vode malo ionizovane, alebo 2. vo vode nerozpustne. z ana­

lytickeho htadiska je dolezite, ze v nevodnych rozpustadlach su ioni­
zovane aj take protolyty, ktore su vo vode prakticky neionizovane. 

Nevodne rozpustadla maju zaroven schopnost zvyraznovat relativnu 
ionizovatetnost (silu) kyselin a zasad - maju diferencujuci ucinok. 

Tato vlastnost sa prakticky vyuziva na stanovenie viacerych protoly­
tov vedta seba. 

Odmerne met6dy v nevodnych rozpustadlach (podobne ako vo vode) 
delime na : 

1. acidimetriu - titracie odmernyro roztokom kyseliny, 
2. alkalimetriu - titracie odmernym roztokom zasady. 

Odmerne stanovenia v nevodnych rozpustadlach nasli siroke uplat­

nenie pri analyze organickych latok. Vyznamnou mierou sa vyuzivaju 

pri analyzach farmaceuticky dolezitych latok a to ako pri analyze 

vychodzich substancii pri syntezach lieciv, tak aj pri analyze lieciv 

a liekov. CsL 4 uvadza vetke mnozstvo titracnych stanoveni (predo­

vsetkym acidimetrickych} ako oficinalne. 

Pr~ca s roztokmi v nevodnych rozpustadlach je narocnejsia ako 

praca s vodnymi roztokmi. Rozpustadla je potrebne zdihavo cistit, 

pozbavit vlhkosti, mnohe titracie sa uskutocnuju v inertnej atmosfere 

v uzavretej aparature. Roztoky je potrebne chranit pred pristupom 

vzdusnej vlhkosti. 
Na indikaciu bodu ekvivalencie pri odmernych stanoveniach v roz­

pustadlach odlisnych od vody sa pouzivaju acidobazicke indikatory. 

Ich pouzitie je predpisane pri konkretnych metodikach a experimental­
ne odskusane, pretoze teoreticke vztahy na vypocet titracneho expo­

nentu su zlozitejsie ako pri titraciach vo vode. 

s t a n o v e n i a 
o c t o v e j 

v b e z v o d e j k y s e 1 i n e 

Pre vetku vacsinu acidimetrickych stanoveni sa pouziva odmerny 

roztok kyseliny chloristej v bezvodej kyseline octovej. Pouziva sa 

tiez roztok HClo4 v dioxane. 

Kyselina ···chlorista je silna kyselina, ktora je ionizovana aj ked 

je rozpustena v bezvodej CH3cooH. 
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= 

Acidimetricke titracie odmernym roztokom HClo4 umoznuju stanovit 

slabe zasady aka aminy, aminokyseliny, soli organickych i anorganic­

kych kyselin. 

Ve1mi dolezite su stanovenia farmaceuticky vyznamnych latok za­

saditej povahy aka su alkaloidy, antibiotika, vitaminy. V prostredi 

kyseliny octovej, ktora je kysle protogenne rozpustadlo, su tieto 

slabe zasady schopne ionizacie, co umoznuje ich stanovenie. 

Na indikaciu bodu ekvivalencie pri titraciach odmernym roztokom 

HClo4 v bezvodej cH3cooH sa najcastejsie pouziva krystalova fialova. 

Jej farebne formy su v alkalickom prostredi fialova, v kyslom modra 

az zelena. Rovnake pouzitie aj farebne formy ma metylova fialova. 

v niektorych pripadoch sa pouzivaju tie iste indikatory aka pri tit­

raciach vodnych roztokov (metylova oranzova, metylova cervena). 

Aka primarny standard sa pouziva hydrogenftalan draselny. 

Uloha 33. Priprava odmerneho roztoku kyseliny chloristej 

v bezvodej kyseline octovej 

Roztoky HCl04 pripravujeme obvykle s koncentraciami c = 0,01 az 

0,1 moljl. 

Do roztoku kyseliny chloristej v kyseline octovej pridavame an­

hydrid kyseliny octovej, ktory viaze vodu podta reakcie: 

= 

Tate reakcia je dost pomala, takze 

v CH3COOH po pridani acetanhydridu treba 

potom stanovit jeho presnu koncentraciu 

pripravovany roztok HClo4 
nechat postat 24 hodin a az 

na primarny standard. 

Postup. Odmerny roztok HC104 pripravujeme z koncentrovaneho roz­

toku HCl04 (70% - 72% vodny roztok), ktoreho koncentraciu pozname 

presne. Vypocitanu hmotnost koncentrovaneho roztoku HClo4 potrebnu 

pre pripravu odmerneho roztoku pozadovanej koncentracie a objemu na­

vazime na technickych vahach v k6nickej nadobe s vekom. 
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Navazok rozpustime v bezvodej kyseline octovej, v asi 1/4 ziada­
neho objemu. Potom pridame za intenzivneho miesania a chladenia acet­
anhydrid. Jeho mnozstvo vypocitame podla stechiometrie reakcie s vo­

dou. Banku uzavrieme a nechame stat v tme 24 hodin. Potom doplnime 
roztok na potrebny objem bezvodou CH3cooH. 

Roztok uchovavame vo flasi s poloautomatickou byretou chraneny 
pred vzdusnou vlhkostou uzavermi so susiacou zmesou. Titracie robime 
v digest6riu a pri naplnani byrety si chranime oblicaj stitom. 

Uloha 34. ~tandardizacia odmerneho roztoku kyseliny chloristej 

. v bezvodej kyseline octovej 

Primarny standard - hydrogenftalan draselny, indikator krystalova 

fialova (0,2% roztok v CH3COOH). 

Hydrogenftalan draselny - sol organickej kyseliny sa v prostredi 
bezvodej CH3COOH chova ako zasada, viaze prot6n podla reakcie: 

~COOR 
+ + 

COOH COOH 

Postup. Vypocitame navazok hydrogenftalanu draselneho pre objem 
10 alebo 15 ml a taku koncentraciu aka rna odmerny roztok Hclo4 . Nava­

zok navazime diferencne na analytickych vahach v suchej titracnej 
banke, rozpustime v asi 15 - 20 ml bezvodej kyseliny octovej, pridame 

1 - 2 kvapky krystalovej fialovej a titrujeme odmernym roztokom 

HC104 do modrozelenej farby. 

Uloha 35. Stanovenie aminov 

Alifaticke aminy su povacsine dost zasadite, takze je mozne ich 

stanovit vo vodnych roztokoch. 

Aromaticke aminy su vo vodnom prostredi velmi malo zasadite, 

v prostredi bezvodej kyseliny octovej sa ich zasaditost zvyrazni, 

takze je mozne ich acidimetricke stanovenie. 
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stanovit sa daju primarne, sekundarne aj terciarne aromaticke 

aminy, ale aj niektore ine malo zasadite aminy. 

R- NH 3+; 

R 

'-.NH + 
/ 2 

R 

Postup. Vzorku aminu navazime na analytickych vahach v k6nickej 

nadobe, alebo malej titracnej banke. Navazok rozpustime v asi 15 

- 20 ml bezvodej kyseliny octovej, pridame 2 kvapky indikatora mety­

lova fialova (nasyteny roztok v chl6rbenzene) a titrujeme odmernym 

roztokom HC104 do vymiznutia fialovej farby. 

Uloha 36. Stanovenie aminokyselin 

Aminokyseliny maju v molekule kyslu aj zasaditu funkcnu skupinu, 

pri vhodne volenych podmienkach sa daju stanovit alkalimetricky. 

Pri acidimetrickom stanoveni v prostredi bezvodej kyseliny octo­

vej reaguju aminokyseliny aka zasady a viazu proton podta reakcie: 

R-CH-NH 2 + H+ = R-CH-NH3+ 

I I 
COOH COOH 

Aminokyseliny, ktore sa horsie rozpustaju v kyseline octovej, 

rozpustime najprv v malom mnozstve kyseliny mravcej a az potom roztok 

zriedime kyselinou octovou. 

Postup. Na analytickych vahach navazime diferencne navazok vzor­

ky, ktory priblizne zodpoveda spotrebe 10 ml odmerneho roztoku. Nava­

zok rozpustime v titracnej banke v 1 - 2 ml bezvodej kyseliny mrav­

cej, pridame 20 ml kyseliny octovej. Dalej pridame 1-2 kvapky krysta­

lovej fialovej a titrujeme odmernym roztokom HC104 v bezvodej 

CH3COOH do modrozeleneho zafarbenia. 

.. 
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s t a n o v e n i a v i n y ch n e v o d n y c h 

r 0 z p u s t a d 1 a c h 

Rozpustadla zasadite - protofilne, ale aj aprotne (napr. benzen) 

zvyraznuju kyslost slabych kyselin a umoznuju ich alkalimetricke sta­
novenia. 

v prostredi rozpustadiel aka etylendiamin, pyridin, dimetylfor­
mamid mozeme stanovit slabe organicke kyseliny, fenoly, barbituraty. 

Ako alk~limetricke odmerne roztoky sa pouzivaju alkoholove roz­

toky KOH, aalej roztoky tetraalkylam6niovych hydroxidov a metoxidu 

sodneho v zmesi benzen-metanol. 

Vyznamne su ·stanovenia obsahu kyselin v latkach, ktore su neroz­

pustne vo vade (tuky, oleje). Ich obsah sa vyjadruje pomocou tzv. 
konvencnych cisiel. 

CsL 4 uvadza stanovenie cisla kyslosti, cisla zmydelnenia, este­

roveho cisla, hydroxyloveho cisla. 

Uloha 37. Priprava etanoloveho hydroxidu draselneho 

Etanolove (liehove) roztoky KOH sa pouzivaju v koncentraciach 

c = 0,1 - 1 moljl. 
Etanolovy roztok KOH pripraveny podta nasledujuceho postupu ob­

sahuje male mnozstvo vody, co vsak neprekaza pri stanoveni konvenc­

nych cisiel. 

Postup. z etanolu pred pouzitim odstranime aldehydy tak, ze eta­

no! pretrepeme s tuhym KMno4 a predestilujeme. 

Vypocitane mnozstvo KOH pre pozadovanu koncentraciu a objem na­

vazime na technickych vahach. Rozpustime v rovnakom mnozstve vody ako 

je navazok KOH a po vychladnuti doplnime na ziadany objem 90% etano­

lom. Roztok premiesame a ak sa vyzrazaju uhlicitany, prefiltrujeme. 

Roztok uskladnujeme v tmavej, dobre tesniacej nadobe. 

Presnu koncentraciu liehoveho roztoku KOH treba pravidelne kont­

rolovat, pretoze alkohol pozvotna oxiduje na aldehyd, roztok zltne 

a jeho koncentracia sa meni. 
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Uloha 38. Stanovenie cisla zmydelnenia 

Tuky a oleje su estery vyssich mastnych kyselin. Obsahuju aj is­

te mnozstvo votnych kyselin. Cislo zmydelnenia podta CsL 4 znamena 

taku hmotnost hydroxidu draselneho v mg, ktora je potrebna na neutra­
lizaciu votnych kyselin a na zmydelnenie esterov obsiahnutych v 1 g 
latky. stanovuje sa na principe spatnej titracie. 

Postup. Na analytickych vahach navazime asi 2 g latky do malej 

varnej banky. Pridame 25 ml liehoveho odmerneho roztoku KOH c(KOH) 

= 0,5 mol/1, zahrejeme a 1 hodinu udrziavame var pod spatnym chladi­

com. Potom pridame 1 ml roztoku fenolftaleinu a titrujeme odmerntm 

roztokom HCl c(HCl) = 0,5 mol/1 do odfarbenia. 

Za rovnakych podmienok robime slepy pokus (bez vzorky tuku). 

Hodnotu spotreby slepeho pokusu odpocitame od spotreby kyseliny chlo­
rovodikovej pri titracii vzorky tuku. 

3.4.3. STANOVENIA ZAL02ENt NA TVORBE KOMPLEXOV 

Zakladom su reakcie medzi centralnym i6nom s votnymi orbitalmi 

a ligandami, ktore maju votny elektr6novy par. Priebeh reakcie mozno 
vyjadrit vseobecnou rovnicou (naboje i6nov su vynechane). Stabilitu 

vzniknuteho komplexu vyjadruje prislusna konstanta stability 

M + nL = ~n = 

Organicke molekuly, ktore maju nieko1ko skupin s vo1nymi elektr6novy­

mi parmi mozu obsadit viae koordinacnych miest centralneho i6nu. Tak 

vzniknu cyklicke komplexy (chelaty). su to v podstate heterocyklicke 

zluceniny, v ktorych je centralny ion heteroat6mom. Pre ucely odmer­

nej analyzy su vyuzite1ne reakcie, pri ktorych: 

a) vznikaju stabilne komplexy charakterizovane vysokou kostantou 

stability, 

b) reakcna rovnovaha sa ustatuje prakticky okamzite, teda su ki­

neticky labilne. 
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Sem patria met6dy: 
1. na stanovenie i6nov kovov, pricom sa ako odmerny roztok pou­

ziva komplexotvorne skumadlo (chelatometria); 

2. na stanovenie halogenidov a pseudohalogenidov, kde sa titruje 

odrnernym roztokom centralneho i6nu (merkurimetria, argentometricke 
stanovenie CN-). 

c h e 1 a t o m e t r i a 

Najpouzivanejsirn odrnern¥m roztokorn na stanovenie i6nov kovov je 

roztok disodnej soli kyseliny etylendiamintetraoctovej, ktora sa vy­

raba vo forme dihydratu pod nazvom chelaton 3. Casto sa pouziva aj 

oznacenie komplexon 3, alebo skratka Na 2H2Y. Vofna kyselina etylendi­

amintetraoctova (EDTA, chelaton 2, H4Y) sa vzhfadom na malu rozpust­

nost pouziva zriedka. 

chelaton 3 

Anion H2Y2- je sestdonorovy ligand (donorovyroi at6mami su at6rny dusi­

ka a kysliky disociovanych karboxylovych skupin), ktory reaguje 

s centralnymi i6nami bez ohfadu na ich oxidacny stupen vzdy v pomere 

1:1, teda vzdy 1 mol chelatonu reaguje s 1 molom i6nu kovu: 

Me 2+ + H y2-
2 = MeY 2- + 2 H+ 

Me 3+ + H y2-
2 = MeY- + 2 H+ 

Me4+ + H y2-
2 = MeY + 2 H+ 

Z rovnice je zrejrne, ze rovnovaha tvorby komplexu je ovplyvnena 

koncentraciou H+. Cim je komplex stabilnejsi, tym nizsia moze byt 

hodnota pH pri titracii. v silne kyslych roztokoch mozno stanovit 

napr. kati6ny, ktore tvoria s EDTA vefmi stabilne chelaty (log ~n>20). 

Vacsina dvojmocnych kati6nov vyzaduje pre stanovenie slabokysle az 

neutralne prostredie. Vodikove i6ny uvolnovane v priebehu titracie by 

mohli podstatne ovplyvnit aciditu. Preto je potrebne pocas titracie 

zaistit stale pH vhodnym tlmiv¥m roztokom. Horecnate i6ny a i6ny ko­

vov alkalickych zemin (log ~n < 10) sa stanovuju pri pH 8-10. 



- 202 -

Chelatometricke indikatory. Na vizualnu indikaciu bodu ekvivalen­

cie sa pouzivaju tzv. metalochr6move indikatory. su to organicke far­

biva, ktore v zavislosti od pH disociuju na rozne zafarbene ani6ny, 

schopne tvorit so stanovovanjmi i6nami farebne komplexy ineho za­

farbenia, ako vo1ny anion indikatora. Podmienkou ich pouzitia je, ze 

indikatorovy komplex stanovovaneho i6nu je menej stabilny ako pri­

slusny komplex s EDTA. V bode ekvivalencie sa teda uvo1ni indikator 

pod1a rovnice 

M - ind. + EDTA = M - EDTA + ind. 

Najbeznejsie pouzivane indikatory su: murexid, pyrokatechinova fialo­

va, xylenolova oranzova, eriochr6mova cierna T, kyselina sulfosalicy­

lova. Pretoze ide o latky silne farebne, pouzivaju sa vo forme zrie­

denych roztokov, ktore su zvacsa nestale. Kde je to mozne, pouzivaju 

sa tuhe v zmesi s NaCl alebo KN03 v pomere 1: 100. Chelatometricke 

stanovenia sa uskutocnuju priamou titraciou, spatnou titraciou, pri­

padne vytesnovacou titraciou. 

o d m e r n e r o z t o k y , p r i m a r n e 

s t a n d a r d y , s t a n d a r d i z a c i a 

Na chelatometricke stanovenia sa pouzivaju odmerne roztoky che­

latonu 3 najcastejsie s koncentraciou c(chelaton 3) = 0,01 - 0,02 

mol/1. Pripravuju sa z dihydratu disodnej soli kyseliny etylendiamin­

tetraoctovej (Mr=372,24). Zo specialne cisteneho a vysuseneho prepa­

ratu, ktory ma charakter primarneho standardu sa maze pripravit roz­

tok s presnou koncentraciou. Roztok pripraveny z bezneho obchodneho 

preparatu cistoty p.a. rna len pribliznu koncentraciu a musi sa stan­

dardizovat. 

Pri spatnych titraciach na stanovenie nezreagovaneho chelatonu 3 

mozno pouzit napr. odmerny roztok dusicnanu olovnateho, ktory je moz­

ne pripravit s presne znamou koncentracou z primarneho standardu 

Pb(N03 ) 2 . 

Ako primarne standardy sa pouzivaju napr.: 

Pb(N03 ) 2 Mr=331,200 

caco3 Mr=l00,089 

Bi 2o 3 Mr=465,958 

Mgso4 .7 H20 Mr=246,481 
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Uloha 39. Priprava standardneho roztoku chelatonu 3 

Postup. Navazok primarneho standardu Na 2H2Y. 2 H20 vypocitan pre 

koncentraciu a objem pripravovaneho roztoku odvazime diferencne a v 

kadicke rozpustime asi v polovicnom objeme vody. Roztok kvantitativne 
prelejeme do odmernej banky a doplnime na pozadovany objem. z vypoci­
taneho a skutocneho navazku vypocitame presnu koncentraciu priprave­
neho roztoku. 

Uloha 40. Priprava odmerneho roztoku chelatonu 3 

Postup. Vypocitany navazok chelatonu 3 odvazime na technickych 

vahach, rozpustime v kadicke asi v polovicnom objeme vody a po prelia­
ti do odmerneho valca doplnime na pozadovany objem. Roztok dokonale 

prem1esame a standardizujeme na navazok primarneho standardu alebo na 

presny objem standardneho roztoku. 

Uloha 41. Priprava standardneho roztoku Pb(N03) 2 

Postup. Do kadicky diferencne odvazime presne asi take mnozstvo 

Pb(N03 )2 , ktore odpoveda koncentracii a objemu pripravovaneho rozto­

ku. Navazok po pridani 5 ml 10% HN03 rozpustime vo vode. Roztok kvan­

titativne prelejeme do odmernej hanky, doplnime po znacku vodou 

a premiesame. z vypocitaneho a skutocneho navazku vypocitame presnu 

koncentraciu pripraveneho roztoku. 

Uloha 42. atandardizacia roztoku chelatonu 3 

a) Primarny standard Pb(N03) 2 p.a.; indikator xylenolova oranzova. 

Obchodny preparat dusicnanu olovnateho cistoty p.a. sa prekrystalizu­

je z horuceho roztoku zriedenej HN03 a po premyti s alkoholom sa vy­

susi. Pouzitie tohto standardu predpisuje aj CsL 4. 

Postup na navazok dusicnanu olovnateho. Do troch titracnych ba­

niek odvazime diferencne presne asi tolko Pb(N03 ) 2 , aby spotreba 

pripraveneho odmerneho roztoku chelatonu 3 bola 25 ml. K navazku pri­

dame asi 5 ml 10% HN03 (aby sme zabranili hydrolyze Pb2+) a 50 ml 

vody. Po rozpusteni navazku pridame asi 5 kvapiek 0,2% vodneho roz-
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toku xylenolovej oranzovej a tofko tuheho hexametylentetrarninu (bezne 

sa pouziva nazov urotropin; v CsL 4 rnethenamin), az sa roztok zafarbi 
na cervenofialovo (uprava pH na 5,0-5,5). Titrujeme odrnernyrn roztokorn 
chelatonu 3 do citr6novozlteho zafarbenia. 

Postup na standardny roztok dusicnanu olovnateho. Priprava roz­
toku pozri ulohu 41. Do troch titracnych baniek napipetujerne (POZOR: 
soli Pb 2+ su jedovate!) 20 alebo 25 rnl standardneho roztoku 

Pb(N03 ) 2 , ktory rna rovnaku koncentraciu ako pripraveny roztok chela­

tonu 3. Roztok zriedime vodou na objem asi 50 rnl a aalej pokracujerne 
ako v predchadzajucom postupe na navazok. 

b) Primarny standard caco3 p.a.; indikator murexid. 

Postup. Do kadicky odvazime diferencne navazok uhlicitanu vape­

nateho p.a., ktory zodpoveda 100 rnl roztoku s takou latkovou koncent­

raciou, aku rna standardizovany roztok chelatonu 3. K navazku pridarne 

10% roztok HCl az do uplneho rozpustenia caco3 . Roztok povarirne (aby 

srne vypudili C02 ) a po vychladnuti kvantitativne prelejerne do 100 rnl 

odmernej hanky, doplnirne po znacku vodou a prerniesarne. Do troch tit­

racnych baniek napipetujerne 20 alebo 25 ml tohto roztoku a pokracuje­

me aalej podfa postupu, ktory je uvedeny v ulohe c. 43 (stanovenie 

vapnika na rnurexid). 

c) Primarny standard Bi 2o 3 p.a.; indikator xylenolova oranzova. 

Postup. Do kadicky odvazirne diferencne presne asi taky navazok 

oxidu bizrnutiteho, aby latkova koncentracia Bi 3+ v 100 rnl pripravene­

ho roztoku bola rovnaka, ako ma standardizovany roztok chelatonu. 

Navazok rozpustirne v 10% roztoku HN03 , roztok prelejerne kvantitativne 

do 100 rnl odrnernej hanky a doplnirne po znacku vodou. Po prerniesani 

napipetujeme do titracnych baniek 20 alebo 25 ml a pokracujerne podfa 
postupu v ulohe 46 (stanovenie Bi 3+ na xylenolovu oranzovu). 

d) MgS04 .7 H20; indikator eriochr6mova cierna 

Postup. Navazok Mgso4 .7 H2o p.a., ktory zodpoveda 100 ml roztoku 

s latkovou koncentraciou aku rna standardizovany roztok chelatonu 

3 , odvazime diferencne do kadicky. Navazok rozpustirne vo vode, roz­

tok kvantitativne prenesieme do 100 rnl odmernej hanky a doplnime po 

znacku. Po premiesani napipetujeme do titracnych baniek 20 alebo 

25 ml. Dalsi postup pozri v ulohe 44 (sta~ovenie Mq 2+ na eriochr6movu 

ciernu T). 
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P r i a m e c h e l a t o m e t r i c k e s t a n o v e n i a 

Uloha 43. Stanovenie vapnika na murexid 

Vapnik tvori s chelatonom 3 malo stabilny komplex, preto je jeho 
stanovenie mozne len v alkalickom prostredi 

ca 2+ + H y 2-
2 = 

Na indikaciu sa pouz1va murexid, ktory v alkalickom prostredi tvori s 
i6nami ca 2+ ruzovocerveny komplex. Samotny indikator je zafarbeny do 
fialova. 

Postup. Navazok vzorky rozpustime vo vade a kvantitativne prele­

jeme do 100 ml odmernej banky a doplnime vodou po znacku. Po premie­

sani odpipetujeme do troch titracnych baniek 20 alebo 25 ml a prida­

nim vody upravime objem titrovanych vzoriek na asi 100 ml. Potom pri­

dame 5 ml 10% roztoku NaOH (pH rna byt okolo 12), asi 0,1 g indikato­
ra (zmes murexidu s NaCl 1:100) a titrujeme odmernYm roztokom chela­
tonu 3 z ruzovocerveneho do fialoveho zafarbenia. 

Uloha 44. Stanovenie horoika na eriochr6movd oiernu T 

Horecnate i6ny tvoria s EDTA pomerne malo stabilny komplex, preto 

ich stanovenie vyzaduje alkalicke prostredie. Na indikaciu bodu ekvi­
valencie sa pouziva eriochr6mova cierna T. Komplex indikatora s Mg 2+ 

je vinovocerveny, votny indikator v amoniakalnom prostredi rna madre 

zafarbenie bez fialoveho odtiena. 

H y2-
2 = MgY 2- + 

Postup. Navazok vzorky rozpustime v kadicke, roztok kvantitativ­

ne prelejeme do 100 ml odmernej banky a doplnime po znacku vodou. Po 

premiesahi odpipetujeme do troch titracnych baniek 20 alebo 25 ml, 

pridame asi 50 ml vody, 

g NH4Cl + 250 ml NH3 v 

(eriochr6mova cierna T s 

veny. Titrujeme roztokom 

fialoveho odtiena). 

2 ml amoniakalneho tlmiveho roztoku I (54 

100 ml roztoku) a totko indikatorovej zmesi 

NaCl 1:100), az je roztok slabo vinovo cer­

chelatonu 3 do oisto modreho zafarbenia (bez 
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Uloha 45. Stanovenie kobaltu, niklu, resp. manqanu 

na pyrokatechinovU fialovU 

Vzhfadom na stabilitu chelatov uvedenych i6nov kovov s EDTA je 

na stanovenie vhodne mierne alkalicke prostredie (pH asi 9,2). Pyro­

katechinova fialova tvori v amoniakalnom prostredi s i6nami kovov 

s oxidacnyro cislom II modrozelene komplexy, voiny indikator je fialo­

vy. 

Postup. Navazok vzorky, ktory odpoveda 100 m1 roztoku o rovnakej 

koncentracii ako roztok che1atonu rozpustime, kvantitativne pre1ejeme 

do 100 m1 odmernej banky a dop1nime po znacku vodou. Po premiesani 

roztoku odpipetujeme do titracnych baniek po 20, a1ebo 25 m1, pridame 

asi 50 ml vody, 15 m1 tlmiveho roztoku II (roztok NH4Cl c=1 mo1/1 

a NH3 c=1 mo1/l zmiesany 1:1) a 3-5 kvapiek vodneho 0,1% roztoku in­

dikatora. Titrujeme odmernym roztokom che1atonu 3 z modro ze1eneho do 

fia1oveho zafarbenia. 

Ak stanovujeme Mn 2+ dame do roztoku este pred pridanim t1miveho 

roztoku niekofko krystalov ch1oridu hydroxy1am6nneho, ktory brani 

oxidacii Mn 2+. 

Uloha 46. Stanovenie kadmia, zinku, resp. horcika na 

pyrokatechinovU fialovU 

Postup. Navazok vzorky po rozpusteni kvantitativne prenesieme do 

100 ml odmernej banky a dop1nime na 100 m1 vodou. Do titracnej banky 

odpipetujeme 20 a1ebo 25 m1 tohto roztoku, pridame asi 50 m1 vody, 

3 m1 t1miveho amoniaka1neho roztoku III (roztok NH4C1 c=1 mo1/1 

a NH 3 c=l mo1/1 zmiesany v pomere 1:5), 3-5 kvapiek 0,1% vodneho roz­

toku pyrokatechinovej fia1ovej a titrujeme odmernym roztokom che1ato­

nu 3 z modroze1eneho do fia1oveho sfarbenia. 

Uloha 47. stanovenie bizmutu na xylenolovU oranzovU 

Bizmutity chelat EDTA je veimi stabilny, co umoznuje stanovovat 

Bi3+ uz v silne kyslom prostredi (pH 1-3). Xylenolova oranzova tvori 

s Bi 3+ cervenofialovy komplex, voina forma· indikatora je zlta 
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Postup. Navazok vzorky rozpustime v kadicke v 10% HNo3 . Ak 
je vzorka vo forme roztoku, do 100 ml odmernej banky nalejeme 20 ml 

10% HN03 a len potom kvantitativne prelejeme roztok vzorky, doplnime 
po znacku vodou a roztok premiesame. Na jedno stanovenie pipetujeme 
do titracnej hanky 20 alebo 25 ml tohto roztoku, pridame asi 50 ml 

vody, par kvapiek roztoku, alebo 0,1 g indikatora (zmes xylenolovej 

oranzovej s NaCl 1:100) a titrujeme odmernyro roztokom chelatonu 
z cervenofialoveho do citr6novozlteho zafarbenia. 

Uloha 48. stanovenie olova na xylenolovU oranzovd 

Vzhiadom na stabilitu olovnateho chelatu s EDTA je potrebne tit­

raciu Ph2+ robit v slahokyslom prostredi, co sa iahko realizuje pri­

danim hexametylentetraminu (tlmi pH asi 5,5). 

H y2-
2 = 

Postup. Roztok vzorky kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej 

hanky a doplnime po znacku vodou. Po premiesani pipetujeme do titrac­

nej hanky 20 alebo 25 ml tohoto roztoku, pridame asi 50 ml vody, nie­

koiko kvapiek indikatora (0,2% roztok xylenolovej oranzovej) a tuhy 

hexametylentetramin az do vzniku cervenofialoveho zafarhenia. Potom 

titrujeme odmernyro roztokom chelatonu 3 do citr6novozlteho zafarbenia 

Pocas titracie pridame este hexametylentetramin na viazanie H+ uvoi­

nenych pri tvorbe olovnateho chelatu. 

Uloha 49. Stanovenie celkovej tvrdosti vody 

Celkova tvrdost vody sa vyjadruje ako celkova koncentracia vap­

nika a horcika. Vapnik a horcik je mozno spolocne stanovit chelato­

metricky na indikator eriochr6movu ciernu T. Farebny prechod je ostry 

len za pritomnosti Mg2+. Ak stanovovana voda neobsahuje horcik, musi 

sa pridat 0,1 ml roztoku Mg-EDTA (c=O,l mol/1). Ak voda ohsahuje sto­

PY tazkych kovov (Cu2+, Fe3+) musia sa tieto vyzrazat sulfidom sod­

nym, aleho maskovat kyanidom. Tazke kovy prakticky maskuju pouzity 
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indikator, pretoze s nim tvoria tak stabilny komplex, ktory sa chela­

tonom nerozklada. 

Postup. Do titracnej banky napipetujeme 50 ml analyzovanej vody, 

pridame 5 ml amoniakalneho tlmiveho roztoku I (vid. uloha 44 ) a tot­

ko tuhej zmesi eriochromovej ciernej T s NaCl (1:100), aby roztok bol 

mierne vinovocerveny. Titrujeme odmernym roztokom chelatonu 3 

c(chelaton 3)=0,01 mol/1 do ciste modreho zafarbenia. Celkovu tvrdost 

vyjadrujeme aka celkovu latkovu koncentraciu vapnika a horcika 

(mmol/1). 

Chelatometricke stanovenie dvoch i6nov ved!a seba. Vedta seba je 

mozne stanovit tie iony, ktore tvoria s EDTA chelaty rozdielnej sta­

bility. Pri nizsom pH sa najprv stanovi ion, ktory vytvara stabilnej­

si chelat (pH roztoku musi byt take, aby druhy ion s chelatonom nerea­

goval). Po skonceni titracie sa upravi pH titrovaneho roztoku tak, 

aby sa vytvorili podmienky pre kvantitativnu tvorbu chelatu druheho 

ionu. 

Uloha 50. Stanovenie olova ved!a vapnika (alebo barya, stroncia) 

na metyltymolovli modru 

Stanovenie umoznuju dostatocne rozdiely v konstantach stability 

(log ~(PbY)=18,0; log ~(CaY)=10,7). 

Postup. Navazok vzorky po rozpusteni v kadicke kvantitivne pre­

nesieme do 100 ml odmernej banky, doplnime po znacku vodou a premie­

same. Na jedno stanovenie odpipetujeme do titracnej banky 20 alebo 

25 ml tohto roztoku, pridame 50 ml vody a nieko1ko kvapiek roztoku 

metyltymolovej modrej. Potom pridame tuhy hexametylentetramin (tlmi 

pH asi 5,5) az do vzniku modreho zafarbenia a titrujeme Pb2+ odmernyro 

roztokom chelatonu 3 az do zlteho zafarbenia. Po odcitani spotreby 

(odpoveda obsahu Pb2+) pridame do titrovaneho roztoku totko 10% amo­

niaku az sa roztok zafarbi modro a pokracujeme v titracii ca2+(resp. 

Ba 2+,sr2+) roztokom chelatonu 3 do sedeho odtiena. 
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Uloha 51. Stanovenie bizmutu vedta olova (alebo zinku) 

Zakladom stanovenia je rozdielna stabilita EDTA chelatov Bi3+ a 

Pb2+ (resp. zn2+) (log ~(BiY)=28,2; log ~(PbY)=18,0; log ~(ZnY)=16,5}. 

Postup. Roztok vzorky kvantitativne prenesieme do 100 ml odmer­

nej banky, do ktorej sme vopred naliali 20 ml 10% roztoku HNo3 , dopl­

nime po znacku vodou a premiesame. Na jednu titraciu napipetujeme do 
titracnej banky 20 alebo 25 ml tohoto roztoku, pridame asi 50 ml vo­
dy, 5 kvapiek roztoku xylenolovej oranzovej a titrujeme odmern¥m roz­
tokom chelatonu 3 z cervenofialoveho do citr6novozlteho zafarbenia. 

Odcitame spotrebu odmerneho roztoku, ktora odpoveda obsahu Bi 3+. Po­

tom pridame do titrovaneho roztoku toiko hexametylentetraminu (upravi 
pH asi na 5,5} az sa opat zafarbi cervenofialovo a pokracujeme v tit­
racii Pb2+ (resp. zn 2+) az do zlteho zafarbenia. v priebehu titracie 

pridame este hexametylentetramin na viazanie H+ uvoinenych v priebehu 

titracie. 

s p a t n e c h e 1 a t o m e t r i c k e 
stan oven i a . 

Spatne chelatometricke titracie pouz~vame vtedy, ked reakcia 

stanovovaneho i6nu s chelatonom je pomala a vyzaduje dlhsiu dobu, 

nadbytok skumadla, pripadne zvysenu teplotu (napr. Al3+), alebo ak 

ide o stanovenia kati6nov viazanych v soliach nerozpustnych vo vade, 
ale rozpustnych v nadbytku roztoku chelatonu. Tento postup sa vyuziva 

aj na stanovenie tych i6nov, ktore tvoria s indikatorom prilis sta­

bilne komplexy, ktore sa v bode ekvivalencie s chelatonom nerozklada­

ju. 
Vo vsetkych pripadoch sa postupuje tak, ze sa k stanovanej vzor­

ke prida zname mnozstvo roztoku chelatonu, ktore je voci stanovovane­

mu i6nu v nadbytku a po prebehnuti reakcie sa jeho prebytok stanovi 

titraciou odmern¥m roztokom i6nu kovu, ktory tvori s chelatonom slab­

sie komplexy ako stanovovany ion. Casto sa pouziva odmerny roztok so­

li horecnatej, zinocnatej alebo olovnatej. 
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Uloha 52. Stanovenie hlinika 

TVorba hliniteho chelatu s EDTA prebieha pri laborat6rnej teplo­

te ve!mi pomaly. Prete je na stanovenie vhodnejsia spatna titracia, 

pri ktorej sa vzorka povari s nadbytkom odmerneho roztoku chelatonu, 

cim sa priebeh reakcie urychli. Nezreagovany chelaton 3 sa stanovi 

odmernyrn roztokorn dusicnanu olovnateho. 

= AlY- + 2 H+ 

PbY 2- + 2 H+ 

Postup. Navazok vzorky rozpustime v 

kvantitativne prelejerne do 100 rnl odrnernej 

kadicke a roztok vzorky 

hanky, doplnime vodou po 

znacku a prerniesame. Na jedno stanovenie napipetujeme do titracnej 

hanky 20 alebo 25 ml roztoku vzorky, ku ktorernu pridarne presne 50 ml 

odmerneho roztoku chelatonu 3 a zahrejeme do varu. Po vychladnuti 

pridame do roztoku 5 kvapiek roztoku xylenolovej oranzovej a lyzicku 

tuheho hexametylentetraminu. Titrujeme odmernym roztokom dusicnanu 

olovnateho zo zlteho do cervenofialoveho zafarbenia. 

M e r k u r i m e t r i a 

Merkurimetria je zalozena na tvorbe rozpustnych, ale prakticky 

nedisociovanych zlucenin HgX2 , ktore vznikaju reakciou disociovanej 

soli ortutnatej (dusicnan, chloristan) s komplexotvorntmi ani6nami: 

X=Cl-, Br-, CN-, SCN-. 

Odmerny roztok (pripravuje sa najcastejsie s c(Hg2+)=0,02 - 0,05 

mol/1) sa musi okyslit s HN03 , aby sa zabranilo hydrolyze Hg 2+. 

Presnu koncentraciu je nutne stanovit na primarny standard (najcastej­

sie vysuseny NaCl p.a.; Mr=58,443). 

= 

Ako indikator sa pouz1va pentakyanonitrozylzelezitan disodny 

(nitroprusid sodny) Na 2 (Fe(CN) 5NO], ktory v bode ekvivalencie tvori 

s prebytocntmi Hg2+ zakal, alebo difenylkarbaz6n, ktory s ortutnatymi 

i6nami tvori fialovomodre zafarbenie. 
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Merkurimetricky sa stanovuju predovsetktm chloridy, ale tiez Br-, 
CN- a SCN-. Zriedkavejsie je stanovenie Hg 2+ odmernym roztokom NH4SCN 
na indikator Fe 3+. 

Uloha 53. Priprava odmerneho roztoku Hg(N03 ) 2 

POZOR ! Soli ortutnate su prudko jedovate, treba pracovat 
vetmi opatrne. 

Postup. Hmotnost Hg(N03 ) 2 .1/2 H2o vypocitanu pre pozadovanu kon­
centraciu a pripravovany objem roztoku odvazime na technickych vahach 
a po pridani totko 10% roztoku HN03 , aby na 100 ml roztoku pripadlo 

10 ml kyseliny, rozpustime v kadicke. Roztok prelejeme do odmerneho 

valca, doplnime na pozadovany objem a premiesame. 

Uloha 54. Standardizacia odmerneho roztoku Hg(N03 ) 2 na NaCl 

a indikator Na 2 [Fe(CN) 5NO] podta Votocka 

Odporuca sa standardizovat odmerny roztok za podobnych podmienok 

(koncentracia, indikacia), ake budu pri vlastnom stanoveni. Priebeh 

titracie a indikacie bodu ekvivalencie vyjadruju rovnice: 

+ 

2 Cl- + Hg2+ 
[Fe(CN) 5N0] 2-

= 
= 

HgC1 2 
Hg[Fe(CN) 5NO) 

Postup. Diferencne odvazime navazok NaCl vypocitany na pripravu 

100 ml roztoku o takej koncentracii, aby bol objemovo ekvivalentny 

odmernemu roztoku Hg(N03 ) 2• Navazok rozpustime v kadicke asi v polo­
vicnom objeme vody, roztok kvantitativne prelejeme do 100 ml .odmernej 
banky a doplnime po znacku vodou. Presnu koncentraciu pripraveneho 

roztoku vypocitame z vypocitaneho a skutocneho navazku. Do troch tit­

racnych baniek napipetujeme 20 alebo 25 ml tohto roztoku, do kazdej 

pridame asi 3 ml 10% roztoku HN03 , 10 kvapiek 10% Na 2 (Fe(CN) 5NO) 

a titrujeme odmerntm roztokom dusicnanu ortutnateho do vzniku prveho 

zakalu (opalescencie), ktory rna vydrzat 1 minutu. 
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Uloha 55. stanovenie chloridov a bromidov podta Votocka 

Stanovenie je zhodne s postupom popisanym pri standardizacii 
odmerneho roztoku na zakalovy indikator (uloha 54). 

Uloha 56. Stanovenie chloridov a bromidov podta Trtilka 

Pri tomto postupe sa ako indikator pouz1va difenylkarbaz6n, kto­
ry v bode ekvivalencie tvori s prebytocnYroi i6nami Hg 2+ fialovomodry 
komplex. Potrebne je dodrzat spravnu aciditu titrovaneho roztoku (op­

timalne je pH 1,5-2,0). 

Postup. z tuhej vzorky odvazime diferencne presne asi taky nava­

zok, aby sme po jeho rozpusteni a zriedeni v 100 ml odmernej banke 

dostali roztok objemovo ekvivalentny s pouzitym odmernYm roztokom. Po 

premiesani z roztoku napipetujeme na jedno stanovenie 20 alebo 25 ml. 

K roztoku pridame 50 ml vody, 5 ml 10% roztoku HN03 , 5 kvapiek 2% 

etanoloveho roztoku difenylkarbaz6nu a titrujeme odmernYm roztokom 

dusicnanu ortutnateho do fialoveho zafarbenia. 

A r g e n t o m e t r i c k e 
k y a n i d o v 

s t a n o v e n i e 

Kyanidy na rozdiel od halogenidov a tiokyanidov tvoria 
s Ag+i6nami vetmi stabilny rozpustny komplex. Priebeh titracie vyjad­

ruje rovnica, z ktorej vyplyva, ze faktor titracie kyanidu = 2 

Prvy nadbytok Ag+ i6nov sposobi vznik zakalu, pretoze dochadza 

k tvorbe nerozpustnej striebornej soli: 

= 

Toto sa vyuziva na indikaciu bodu ekvivalencie (metoda Liebigova). 

Presnejsie vysledky sa dosahuju postupom modifikovanYm podta Denige-

sa. 
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Uloha 57. Stanovenie kyanidov podta Liebiqa-Deniqesa 

Pri tomto postupe sa ako indikator pridava roztok KI a amoniaku, 

takze v bode ekvivalencie s prvyro nadbytkom Ag+ i6nov vypadava zraze­

nina Agi, ktora je menej rozpustna ako Ag[Ag(CN) 2 ]. 

POZOR! Kyanidy su smrtetne jedovate, preto treba dodrzat tieto 

predpisy: roztoky odmeriavat byretou, po analyze roztoky ihned vyliat 

do zbernych nadob, pouzite sklo vyplachnut vodou a dokonale si umyt 
ruky. 

Postup. Roztok vzorky kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej 

banky, doplnime po znacku a premiesame. Na stanovenie odmeriame pipe­

tou opatrenou nasadcom (nepipetovat ustami!) do titracnej banky 20 

alebo 25 ml tohto roztoku, pridame asi 50 ml vody, 2 ml 10% amoniaku, 

1 ml 10% roztoku KI a titrujeme odmernym roztokom AgNo3 do vzniku zl­

teho zakalu. 

Priprava a standardizacia odmerneho roztoku AgN0 3 je popisana v 

kapitole 3.4.4. 

3.4.4. STANOVENIA ZAL02ENE NA TVORBE MALO ROZPUSTNYCH ZLU~ENtN 

Odmerne stanovenia zalozene na tomto principe sa bezne oznacuju 

ako zrazacie titracie. Podmienky odmernej analyzy: rychlost, kvanti­

tativnost, stechiometricky priebeh a moznost vizualnej indikacie bodu 

ekvivalencie spina ( z velkeho mnozstva) len malo zrazacich reakcii. 

Postupy, ktore sa vyuzivaju v gravimetrii na dokonale vylucenie 
a ziskanie cistych zrazenin, sa pri titracii daju pouzit len obmedze-

ne. 
Prakticke uplatnenie preto nasli hlavne reakcie zalozene na 

tvorbe malorozpustnych halogenidov a pseudohalogenidov striebornych, 

ktore su zakladom argentometrie. 
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A r q e n t o m e t r i a 

Pri argentometrickych titraciach stanovenie prebieha podla jed­

noduchej zrazacej reakcie: 

Kvantitativnost vyzrazania prislusnych striebornych soli zavisi 

od rozpustnosti jednotlivych zrazenin, ktora je charakterizovana suci­

nom rozpustnosti: Ks = [Ag+].[X-]. 

Pre strieborne soli uvedenych ani6nov sa hodnoty Ks pohybuju 

v rozmedzi priblizne lo-10 (AgCl) - lo-16 (Agi). Vzhladom na vplyv tep­

loty na rozpustnost, argentometricke titracie sa robia za studena. 

Argentometricke stanovenia mozno uskutocnit ako titracie priame 

a titracie spatne. 

a) Na priamu titraciu ani6nov x- sa pouziva: odmerny roztok 

AgNo 3 najcastejsie s koncentraciou 0,05 moljl. Rozpustenim kovoveho 

striebra v HN03 alebo pretaveneho AgN03 , mozno pripravit roztok o pre­

snej koncentracii. Castejsie sa pripravuje roztok z AgN0 3 p.a. 

a jeho presna koncentracia sa stanovi na primarny standard. Ako pri­

marny standard sa najcastejsie pouziva NaCl vysuseny pri 500-600 °c. 

Mozno pouzit aj KCl, tento vsak tazsie straca vodu uzavretu v krysta­

loch. 

NaCl p.a 

KCl p.a 

Mr = 58,443 

Mr = 74,56 

b) Na retitraciu Ag+ pri spatnych titraciach (ako aj na priame 

stanovenie Ag+) sa pouziva odmerny roztok NH4scN, alebo KSCN. Kedze 

obidve latky su hygroskopicke, pripraveny roztok sa musi standardize­

vat. Najcastejsie sa pouziva sekundarny standard: odmerny roztok 

AgNo3 so znamou koncentraciou. 

c) Priame stanovenie Ag+ mozno uskutocnit aj odmernym roztokom 

NaCl. 

Na zistenie bodu ekvivalencie sa v argentometrii pouziva viae 

druhov indikatorov: zrazacie - cro4
2-; adsorpcne - fluorescein, ura­

nin, eozin; komplexotvorne- Fe3+. Ani jeden sposob indikacie nie je 

mozne univerzalne pouzit pre vsetky stanovovane i6ny. Met6dy stanove­

nia lisiace sa indikaciou bodu ekvivalencie su tradicne pomenovane 

podla ich autorov. Moznosti a obmedzenia jednotlivych postupov su 

uvedene v konkretnych ulohach. 
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Uloha 58. Priprava odmerneho roztoku dusicnanu strieborneho 

Postup. Na technickych vahach odvazime vypocitany navazok 

AgN03 , zodpovedajuci pozadovanemu objemu a koncentracii pripravovane­

ho odmerneho roztoku. Navazok rozpustime priblizne v polovicnom obje­

me vody. Roztok prenesieme do odmerneho valca, doplnime vodou na po­
zadovany objem a premiesame. 

Uloha 59. ~tandardizacia odmerneho roztoku dusicnanu 

strieborneho na chlorid sodny, alebo chlorid draselny 

Na stanovenie presnej koncentracie odmerneho roztoku AgNo3 sa 

pouziva NaCl (vyzihany pri teplote 500-600 °C), alebo KCl. Pri titra­
cii vznika biela zrazenina Agel. 

Ag+ + Cl- A Cl = g 

Bod ekvivalencie sa indikuje chr6manom didraselnym (titracia pod1a 

Mohra), ktory dava s Ag+ cervenohnedu zrazeninu chr6manu distriebor­

neho. Ag 2cro4 je rozpustnejsi ako Agel a preto vznika az po vyzrazani 
Cl-. 

= 

Pri titracii treba dodrzat mnozstvo indikatora. Pri mensom mnoz­

stve dochadza k pretitrovaniu, pretoze na vznik Ag2cro4 treba viacej 
AgN03 ; vacsie mnozstvo indikatora vedie k opacnej chybe a maze rusit 

svojim zafarbenim. pH titrovaneho roztoku musi byt v rozmedzi 

6,5-10,5. v kyslejsich roztokoch sa rozpusta Ag 2cro4 , v alkalickej­

sich sa zraza Ag 2o. 

Postup. Diferencne odvazime presne asi take mnozstvo NaCl, alebo 

KCl, ake zodpoveda 100 ml roztoku o rovnakej koncentracii aku ma od­

merny roztok AgNo3 . Navazok v kadicke rozpustime priblizne v polovic­

nom objeme vody, kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej banky, 

doplnime vodou po znacku a premiesame. Do titracnej banky odpipetuje­

me 20 alebo 25 ml tohto roztoku, pridame 20 ml vody, 5 ml 1% roztoku 

K2cro4 a titrujeme roztokom AgNo3 do slabo cervenohnedeho zakalu, 

ktory nezmizne ani po dokladnom pretrepani. 
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Uloha 60. Priprava odmerneho roztoku sulfokyanidu am6nneho 

Odrnerny roztok NH4SCN (alebo KSCN) pouzivarne v argentornetrii na 

retitraciu odrnerneho roztoku AgN03 pri spatnych titraciach alebo na 

priarne stanovenie Ag+, pricorn vznika malo rozpustny biely sulfokyanid 

strieborny: 

Ag+ + SCN- = AgSCN 

Postup. Vypocitany navazok NH4SCN zodpovedajuci koncentracii 

a objemu pripravovaneho roztoku, navazime na technickych vahach. Na­

vazok rozpustime v kadicke v mensom mnozstve vody, roztok prelejeme 

do odmerneho valca, doplnime na pozadovany objem vodou a premiesame. 

Uloha 61. ~tandardizacia odmerneho roztoku sulfokyanidu am6nneho 

Presna 

roztok AgN03 
Volharda. Ako 

koncentracia roztoku NH4SCN sa stanovuje na standardny 

(sekundarny standard). Bod ekvivalencie urcujeme podia 

indikator sa pouziva Fe3+, ktory dava s SCN- cervene 

rozpustne komplexy: 

= 

Postup. Do troch titracnych baniek napipetujeme po 20 resp. 25 

ml standardneho roztoku dusicnanu strieborneho, pridame 10 ml 10% 

HN03 , 2 ml nasyteneho vodneho roztoku NH4Fe(S04 ) 2 .12 H2o a titrujeme 

odmernym roztokom NH4SCN, kyrn sa obsah titracnej banky nesfarbi do 

ruzova. Ruzove zafarbenie roztoku je vyraznejsie po usadeni bielej 

zrazeniny AgSCN. 

Uloha 62. Stanovenie chloridov a bromidov podia Mohra 

Proncip stanovenia je vysvetleny v ulohe c. 59• Chloridy musia 

byt v roztoku v i6novej forme, nedaju sa napr. stanovit v HgC12. Moh­

rovou met6dou nemozno stanovit I- a SCN-, pretoze ich strieborne soli 

silne adsorbuju chromanove i6ny, v dosledku coho farebna zmena nasta­

va v sirokej oblasti okolo bodu ekvivalencie. 
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Postup. Diferencne qdvazime presne asi totko vzorky, kotko zod­

poveda 100 ml pouziteho odmerneho roztoku AgNo3 . Navazok rozpustime 
priblizne v polovicnom mnozstve vody (v pripade potreby roztok zneut­
ralizujeme), kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej banky, dopl­
nime vodou po znacku a premiesame. 

Do troch titracnych baniek napipetujeme 20 alebo 25 ml tohto roz­
toku a pokracujeme ako je popisane v ulohe c. 59. 

Uloha 63. Stanovenie chloridov, bromidov, jodidov 
a sulfokyanidov podta Fajansa 

Podstatou stanovenia Cl-, Br-, I- a SCN- je tvorba tazko roz­

pustnych striebornych soli. 

Na indikaciu bodu ekvivalencie sa pri titracii podta Fajansa 

pouzivaju adsorpcne indikatory. su to organicke farbiva typu slabych 

kyselin alebo zasad. Ich anion alebo kati6n, sa 

halogenidu strieborneho. Pri stanoveni sa musi 

adsorbuje na micely 

dodrzat take pH, aby 
bol indikator disociovany. Pri stanoveni Cl-, 

ralnom prostredi sa pouziva najma fluorescein 

uranin, pri stanoveni Br-, I- a SCN- v slabo 

(dis6dna sot tetrabr6mfluoresceinu). 

Br-, I a SCN- v neut­

alebo jeho disodna sot 

kyslom prostredi eozin 

Princip indikacie adsorpcnYffii indikatormi spociva v tom, ze pred 

bodom ekvivalencie su na povrchu jemne dispergovanej zrazeniny halo­

genidu strieborneho adsorbovane i6ny x- (micela rna zaporny naboj). 

V bode ekvivalencie su i6ny x- viazane vo forme zrazeniny. Po pridani 

nadbytocneho roztoku AgN03 sa na povrch koloidnych castic nasorbuju 

i6ny Ag+, cim sa zmeni naboj zrazeniny na kladny, ktory priputa ani6-

ny indikatora z roztoku. V dosledku toho sa zrazenina zafarbi a roz-

tok sa odfarbi alebo zmeni zafarbenie (napr. pri pouziti fluoresceinu 

zltozelene zafarbenie zmizne a zrazenina sa sfarbi na ruzovo). 

Postup. Navazok vzorky po rozpusteni v kadicke prelejeme kvanti­

tativne do 100 ml odmernej banky, doplnime vodou po znacku a premie­

same. 

Z roztoku napipetujeme do titracnej banky 20 alebo 25 ml, prida­

me 2-4 kvapky 0,2% roztoku uraninu a ihned titrujeme odmernym rozto­

kom AgN03 do modreho sfarbenia zrazeniny prislusnej Ag-soli. Niekedy 

na zabranenie .koagulacie pridavame 0,2% roztok dextrinu. 
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Ak stanovujeme Br-, I- alebo SCN-, mozeme po okysleni roztoku 

nieko!kymi kvapkami kane. CH3COOH pridat na indikaciu 4-6 kvapiek 

0,5% vodneho roztoku eozinu a titrovat oranzovy roztok do purpurovo­

cerveneho sfarbenia zrazeniny. 

Uloha 64. Stanovenie bromidov, ja?idov, sulfokyanidov 

a striebra pod!a Volharda 

stanovenie Br-, I- a SCN- podia Volharda je zalozene na spatmej 

titracii. K roztoku vzorky sa prida Ag+ v nadbytku a nezreagovane 

mnozstvo Ag+ sa titruje odmernym roztokom NH4SCN. 

Ag+ = AgX 

SCN- = AgSCN 

(X = Br, I, SCN) 

Na indikaciu sa pouzivaju soli Fe3+. V bode ekvivalencie sa roz­

tok sfarbi do ruzova od vytvorenej komplexnej zluceniny (pozri ulohu 

61). 

Metoda nie je vhodna na stanovenie Cl-, lebo AgSCN je menej roz­

pustny ako Agel. V priebehu titracie dochadza preto k rozpustaniu Agel 

a spotreba NH4scN je vyssia. 

Postup stanovenia Br-, I- alebo SCN-. Zo vzorky, odvazime di­

ferencne presne asi take mnozstvo, ake zodpoveda 100 ml pouziteho od­

merneho roztoku AgN03 . Navazok rozpustime v kadicke v mensom objeme 

vody, prelejeme kvantitativne do 100 ml odmernej banky, doplnime vo­

dou po znacku a prerniesame. 

Do titracnej banky odpipetujeme 20 alebo 25 ml roztoku vzorky, 

pridame 50 ml odmerneho roztoku AgNo3 , 1-2 ml nasyteneho vodneho roz­

toku NH4Fe(so4 ) 2 .12 H2o a 10 ml 10% HN03 . Nadbytok AgNo3 retitrujeme 

odmern¥rn roztokom NH4SCN, do ruzoveho zafarbenia. 

Postup stanovenia striebra. Navazok vzorky po rozpusteni vo vode 

prelejeme kvantitativne do 100 ml odmernej banky. Z roztoku odpipetu­

jeme do titracnej banky 20 resp. 25 ml, pridame 3 ml 10% HN03 p.a., 

1-2 ml indikatoroveho roztoku NH4Fe(S04 ) 2 .12 H2o a titrujeme odmernyrn 

roztokom NH4scN do trvaleho ruzoveho zafarbenia roztoku nad zrazeni­

nou. 
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3.4.5. STANOVENIA ZALO~ENE NA OXIDA~NO-REDUK~NYCH 

REAKCIACH 

Zakladom vetkej skupiny odmernych stanoveni su reakcie, pri kto­

rych medzi reagujucimi latkami dochadza k vymene valencnych elektr6-
nov. Latka, ktora elektr6ny odstepuje (je donor elektr6nov), sa oxi­
duje. Kedze v roztoku nemazu existovat votne elektr6ny, maze tento 
proces nastat len vtedy, ak je v sustave latka schopna uvotnene elek­

tr6ny prijat (akceptor elektr6nov), teda sa redukovat. Donory elek­

tr6nov su redukovadla (red), akceptory elektr6nov su oxidovadla (ox). 
Proces oxidacie alebo redukcie mozno vyjadrit ciastkovou (par­

cialnou) reakciou: 

redukcia: A(ox) + ne > A(red) 

oxidacia: > B(ox) + ne 

oxidacia a redukcia su pochody, ktore mazu prebiehat len sucasne, 
co vyjadruje vysledna rovnica 

o tom, ci reakcia maze prebehnut, rozhoduje "sila" oxidovadla 

a redukovadla. Mierou oxidacnej alebo redukcnej schopnosti latky je 

standardny redukcny potencial E0 ciastkovej reakcie. (Tabelovane hod­
noty E0 odpovedaju ciastkovym reakciam pisanym podta medzinarodneho 

dohovoru ako redukcne). Cim je hodnota E0 vyssia (kladnejsia), tyro je 

latka silnejsie oxidovadlo, naopak, cim je jeho hodnota zapornejsia, 

tym je latka silnejsie redukovadlo. Aby oxidacno-redukcna reakcia 

prebehla kvantitativne, musi byt rozdiel standardnych potencialov 

ciastkovych reakcii aspen 0,4 v. 
Redukcny potencial ciastkovej reakcie je zavisly (okrem ineho) 

od pH a teploty. 

Rozdiel redukcnych potencialov nehovori nic o reakcnej rychlosti 

reakcie, vypoveda len o kvantitativnosti reakcie. Reakcna rychlost 

niektorych reakcii je vetmi nizka, preto je niekedy potrebne pouzit 

vhodny katalyzator. 
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Oxidacno-redukcne met6dy delime na: 
a) Oxidimetricke: odmernyro roztokom je roztok oxidovadla (stano­

vovane latky su redukovadla). Najbeznejsie oxidimetricke met6dy su 
manganometria, dichromatometria, bromatometria, jodometria. 

b) Reduktometricke: (stanovovane latky su oxidovadla) jodomet­
ria, ferometria, titanometria. Uskutocnuju sa ako titracie priame, 
spatne i nepriame. 

Na indikaciu bodu ekvivalencie sa pouzivaju: 

a) oxidacno-redukcne indikatory: su to latky, ktore samy podlie­

haju oxidacii alebo redukcii, pricom oxidovana a redukovana forma ma 
rozdielne zafarbenie. 

b) Autoindikacia: titruje sa bez pouzitia indikatora vtedy, ak 

odmerne skumadlo, stanovovana latka, alebo produkt reakcie v bode ek­
vivalencie sposobi farebnu zmenu. 

c) Specialne indikatory: napr. roztok skrobu v jodometrii. 

M a n g a n o m e t r i a 

Odmernyro roztokom v manganometrii je roztok manganistanu drasel­

neho. v kyslom prostredi je silnym oxidovadlom, pricom sa redukuje na 

prakticky bezfarebny roztok Mn2+ 

V slabokyslom a neutralnom prostredi redukcia prebieha len na Mno2 , 

ktory ako hneda zrazenina vypadava z roztoku: 

= 

Na okyslenie titrovaneho roztoku sa pouziva H2so4 • Nie je mozne 

pouzit HN03 , pretoze sama ma oxidacne vlastnosti, ani HCl, pretoze 

manganistan ciastocne oxiduje Cl-. 

Reakcna rychlost je u niektorych stanoveni na zaciatku vetmi 

nizka. Na urychlenie reakcie sa titruje za horuca alebo sa pridavaju 

katalyzatory (katalyticky posobia aj Mn2+ vznikajuce pri titracii). 

Odmerne roztoky: KMn04 nie je primarny standard. Odmerny roztok 

najcastejsie s koncentraciou c(KMn04 }=0,0l moljl; (mozno vsak pouzit 

roztoky s c(KMn04)=0,002-0,02 mol/1) sa musi standardizovat na niekto­

ry primarny standard, ktoryroi su: 
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(COOH) 2 .2 H20 
(COONa) 2 
K4 [Fe(CN) 6 ].3 H20 
As 2o3 
(NH4 ) 2Fe(S04 ) 2 .6 H2o 

Mr=126,068 

Mr=134,014 

Mr=422,40 

Mr=197,72 

Mr=392,14 

Na stanovenie nadbytku manganistanu pri spatnych titraciach sa 
pouziva roztok Feso4 . Jeho presna koncentracia sa najcastejsie stano­

vuje na roztok manganistanu so znamou koncentraciou. 
Indikacia bodu ekvivalencie: v manganometrii sa vacsinou nepri­

dava indikator. Vzhtadom na intenzivne fialovocervene sfarbenie od­

merneho roztoku KMno4 sa titrovany roztok prvou nadbytocnou kvapkou 
odmerneho roztoku zafarbi na ruzovo. 

Ak nie je titrovany roztok bezfarebny, resp. v priebehu titracie 

vznika zlozka zafarbujuca reakcne prostredie: 

a) pouziva sa oxidacno-redukcny indikator, napr. indigokarmin, 

erioglaucin A, eriozelen B, o-fenantrolin; alebo sa 

b) pridava k titrovanemu roztoku latka schopna chemicky viazat 

rusiacu farebnu zluceninu za vzniku bezfarebneho produktu. 

Uloha 65. Priprava odmerneho roztoku manganistanu draselneho 

Koncentracia cerstvo pripraveneho roztoku manganistanu draselne­

ho sa znizuje v dosledku reakcie s redukujucimi latkami z vody. Kedze 

roztok je neutralny, redukuje sa manganistan na Mno2 . Tento proces 

mozno urychlit zahriatim. Studenti maju k dispozicii takto pripraveny 

zasobny 6% roztok KMn04 . 
Keaze roztoky manganistanu su takmer nepriehtadne, v odmernych 

nadobach sa odcitava poloha horneho menisku. 

Postup zo 6% roztoku KMn04 . V odmernom valceku odmeriame vypoci­

tany objem 6% roztoku manganistanu draselneho, zodpovedajuci koncent­

racii a objemu pripravovaneho roztoku a doplnime ho v odmernom valci 

vodou na pozadovany objem. 

Postup z tuheho KMn04 • Navazok manganistanu draselne ho vypoci­

tany pre pozadovanu koncentraciu a objem pripravovaneho odmerneho 

roztoku odvazime na technickych vahach. Navazok rozpustime vo vode, 

prelejeme do odmerneho valca, doplnime na pozadovany objem a premie-



- 222 -

same. Roztok potom zohrievame v kadicke na vodnom kupeli jednu hodi­

nu. Po ochladeni z roztoku odfiltrujeme vylucenu zrazeninu Mno2 skle­

nenym filtracnYm lievikom. Roztok uchovavame v hnedej zabrusovej f!a­

si. 

Uloha 66. Priprava odmerneho roztoku siranu zeleznateho 

Pri spatnych titraciach sa nadbytok manganistanu stanovuje od­

mernYm roztokom Feso4 . 

Postup. Na technickych vahach odvazime to!ko FeS04 .7 H20 ko!ko 

zodpoveda pripravovanemu objemu roztoku a koncentracii odmerneho roz­

toku KMno4 . K navazku pridame 10 ml 20% H2so4 a rozpustime vo vade. 

Roztok prelejeme do odmerneho valca, doplnime prevarenou vodou na po­

zadovany objem a premiesame. Presnu koncentraciu odmerneho roztoku 

Feso4 stanovime na sekundarny standard (na roztok manganistanu dra­

selneho so znamou koncentraciou, pozri ulohu 68). 

Uloha 67. ~tandardizacia odmerneho roztoku KMno4 na kyselinu 

stave!ovU (stanovenie stave!anov) 

Kyselina stave!ova sa oxiduje manganistanom draselnYm v kyslom 

prostredi na oxid uhlicity: 

Mno4 + 8 H+ + 5e 

(C00) 2
2- - 2 e 

= 
= 

E0 (Mn04 -;Mn2+)=1,51 V) 

E0 (C02/{C00) 2
2-)=-1,31 V) 

Kinetika reakcie je zavisla od autokatalytickeho ucinku vznikajucich 

i6nov Mn 2+. 

Postup. Na pripravu 100 ml roztoku odvazime diferencne presne 

asi to!ko dihydratu kyseliny stave!ovej, aby pripraveny roztok bol 

objemovo ekvivalentny s pripravenYm odmernym roztokom KMn04 . Navazok 

rozpustime v kadicke asi v polovicnom objeme vody a po kvantitativnom 

preneseni do 100 ml odmernej banky doplnime vodou po znacku. Zo sku-
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tocneho a vypocitaneho navazku vypocitame latkove mnozstvo kyseliny 

stavetovej v roztoku. 

Do troch titracnych baniek odpipetujeme z tohto roztoku 20 alebo 

25 ml, pridame 15 ml 20% H2so4 a zahrejeme na teplotu 70-90 °c. Ho­

ruci roztok titrujeme odmernym roztokom KMno4 . 

Reakcia je na zaciatku vetmi pomala, ale autokatalytickym po­

sobenim vznikajucich i6nov Mn 2+sa postupne zrychtuje. Preto na zaciat­

ku titracie pridavame dalsiu kvapku odmerneho roztoku, az ked sa 

titrovany roztok uplne odfarbi. Ak by sa v priebehu titracie zacala 

vylucovat hneda zrazenina Mno2 , ma titrovany roztok malu aciditu 

a pri opakovanej titracii treba pridat viacej 20% H2so4 . Bod ekviva­

lencie sa indikuje trvalym slabo ruzovym zafarbenim titrovaneho roz­

toku, ktore vznikne prvou nadbytocnou kvapkou odmerneho roztoku. 

Vzhfadom na intenzivnu farebnost odmerneho roztoku KMno4 urcujeme 

spotrebu v byrete odcitanim horneho menisku. 

Uloha 68. Stanovenie zeleznatych zlucenin 

Pri manganometrickom stanoveni sa oxiduju zeleznate zluceniny na 

zelezite: 

Mno4 + 8 H+ + 5e- = Mn 2+ + 4 H20 E0 (Mno4-;Mn 2+)=1,51 V 

E0 (Fe3+;Fe 2+)=0,77 V Fe 2+ - e Fe 3+ 

= Mn 2+ + 5 Fe3+ + 4 H 0 2 

Pred rozpustanim tuhych (alebo pred riedenim kvapalnych) vzoriek ob­

sahujucich zeleznatu sot, musi sa ku vzorke pridat H2so4 aby sa zab­

ranilo ich hydrolyze. Na pripravu roztokov sa pouziva prevarena voda, 

z ktorej je vypudeny vzdusny kyslik schopny oxidovat Fe(II) na 

Fe(III). 

Ak vzorka obsahuje Cl-, eliminuje sa ich rusivy vplyv pridanim 

tzv. Reinhardtovho-Zimmermannovho roztoku, ktory obsahuje siran man­

ganaty, kyselinu trihydrogenfosforecnu a kyselinu sirovu. Mnso4 za­

medzuje oxidacii chloridovych i6nov manganistanom; H3Po4 viaze Fe3+ 

do bezfarebneho komplexu; H2so4 zabezpecuje potrebnu aciditu pri sta­

noveni (H2so4 sa v tomto pripade uz osobitne nepridava). 
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Postup. K navazku vzorky v kadicke pridame 5 ml 20% H2so4 a roz­

tok kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej banky. Po doplneni vo­

dou po znacku, roztok dokonale premiesame. Do troch titracnych baniek 

odpipetujeme po 20 alebo 25 ml roztoku vzorky, pridame 15 ml 20% ky­

seliny sirovej (alebo 25 ml Reinhardtovho-Zimmermannovho roztoku, ak 

su vo vzorke pritomne chloridy). Titrujeme odmernym roztokom KMno4 
do prveho slabo ruzoveho sfarbenia. 

uvedenu met6du mozno pouzit aj na standardizaciu odmerneho roz­

toku KMn04 na primarny standard (NH4 ) 2Fe(S04 ) 2 .7 H20. 

Uloha 69. stanovenie hexakyanozeleznatanov, standardizacia 

roztoku KMn04 

Pri manganometrickom stanoveni sa hexakyanozeleznatany oxiduju 

na hexakyanozelezitany: 

Mno4- + 8 H+ + 5e- = Mn 2+ + 4 H20 E0 (Mn04/Mn 2+)=1,51 V 

(Fe(CN) 6 ] 4-- e- = (Fe(CN) 6 ] 3- E0 ([Fe(CN) 6 ] 3-/(Fe(CN) 6 ] 2-}=0,69 V 

Titrovany roztok musi byt dostatocne zriedeny a okysleny, aby: 

a) v priebehu titracie nedoslo k vylucovaniu zrazeniny 

K2Mn[Fe(CN) 6 ], v dosledku coho by vysledky stanovenia boli nizsie; 

b) farebny prechod v bode ekvivalencie nebol ruseny pomerne in­

tenzivnym zltym zafarbenim vznikajuceho hexakyanozelezitanu. 

Postup. Navazok vzorky po rozpusteni v kadicke kvantitativne 

prelejeme do 100 ml odmernej banky, doplnime vodou po znacku a premie­

same. Do troch titracnych baniek odpipetujeme 20 alebo 25 ml tohto 

roztoku, pridame 15 ml 20% H2so4 , zriedime vodou a titrujeme odmernym 

roztokom KMn04 zo zltkastej na oranzovu farbu. 

RovnakYffi postupom sa standardizuje odmerny roztok KMno4 na pri­

marny standard K4 (Fe(CN) 6 ].3 H2o. 
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Uloha 70. stanovenie arzenitych zlucenin 

Podstatou manganometrickeho stanovenia arzenitych zlucenin je 
oxidacia As(III) na As(V): 

Mno4- + 8 H+ + 5e­

Aso33- + H2o - 2e-
= Mn 2+ + 4 H2o 

Aso4
3- + 2 H+ 

E0 =1,51 v 
E0 (Aso4

3-;Aso3
3-}=0,58 v 

Zluceniny As(III) nerozpustne vo vode treha najprv vhodnym sposohom 

previest do roztoku. Oxid arzenity sa rozpusta v roztoku alkalickeho 

hydroxidu: 

oxidacia arzenitanu manganistanom v prostredi H2so4 prehieha aj 

za horuca velmi pomaly. Pri stanoveni sa vyuziva katalyticky ucinok 

KI a KI03 v prostredi HCl, kedv reakcia prehieha vhodnou rychlostou. 

HCl pri takomto zlozeni roztoku nerusi, jej pritomnost je naopak ne­

vyhnutna. 

Postup. Diferencne odvazime presne prihlizne take mnozstvo tuhej 

vzorky ohsahujucej As 2o3 , ake zodpoveda 100 ml pouziteho odmerneho 

roztoku KMn04 . Navazok rozpustime v 20 - 30 ml 10% NaOH. Roztok kvan­

titataivne prenesieme do 100 ml odmernej hanky, doplnime vodou po 

znacku a premiesame. Pipetou s nasadcom (pozorl - zluceniny As su 

prudko jedovatel) odmeriame 20 aleho 25 ml tohto roztoku do titracnej 

hanky, pridame 5-8 ml konc. HCl, 2-3 kvapky katalyzatora (0,28 g KI 

a 0,78 g Kro3 v 250 ml vody), 20 ml vody a titrujeme odmernym rozto­

kom KMn04 do trvaleho slaho ruzoveho sfarhenia. 
Uvedenu met6du mozno pouzit aj na standardizaciu odmerneho roz­

toku KMn04 na primarny standard As 2o3 . 
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Uloha 71. Stanovenie peroxidu vodika 

Manganistan v kyslom prostredi oxiduje H2o 2 na o 2 : 

Metoda nie je vhodna na stanovenie roztokov H2o 2 , ktore obsahuju or­

ganicke stabilizatory, pretoze sa manganistanom taktiez oxiduju. 

Postup. Roztok vzorky obsahujucej H2o 2 prelejeme kvantitativne 

do 100 ml odmernej banky, doplnime vodou po znacku a premiesame. 

K 20 alebo 25 ml tohto roztoku v titracnej banke pridame asi 50 ml 

vody, 20 ml 20% H2so4 a titrujeme odmernym roztokom KMn04 do slabo 

ruzovej farby. 

Uloha 72. stanovenie dusitanov spatnou titraciou 

Priamou manganometrickou titraciou v prostredi H2so4 sa dusitany 

nedaju stanovit, pretoze v kyslom prostredi sa rozkladaju na oxidy 

dusika: 

Preto sa N02- stanovuju spatnou manganometrickou titraciou. Nadbytok 

odmerneho roztoku KMno4 sa titruje odmernym roztokom siranu zelezna­

teho (priprava via ul. 66). V kyslom prostredi sa dusitan oxiduje 

manganistanom na dusicnan: 
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Postup. Navazok vzorky rozpustime vo vade, prelejeme kvantita­
tivne do 100 ml odmernej hanky, doplnime vodou po znacku a premiesa­
me. Do titracnej hanky odpipetujeme 20, resp. 25 ml odmerneho roztoku 

KMno4 , pridame 10 ml 20% H2so4 a napipetujeme 10 ml roztoku vzorky. 
Nadbytok odmerneho roztoku KMno4 retitrujeme odmernym roztokom Feso4 
do odfarbenia ruzoveho roztoku. 

D i c h r o m a t o m e t r i a 

Dichromatometria je oxidimetricka metoda, vyuziva sa teda na 

stanovenie latok s redukcn¥roi vlastnostami. Pouziva sa odmerny roztok 
dichr6manu didraselneho, ktory je pomerne silne oxidovadlo. v kyslom 

prostredi (zvacsa H2so4 ) oxiduje anorganicke i organicke latky. oran­

zovy roztok dichr6manu prechadza na modrozeleny roztok chromitych so­

li. 

Odmerny roztok dichr6manu didraselneho sa najcastejsie pouz1va s kon­

centraciou c(K2cr2o7 )=0,002 az 0,02 moljl. K2cr2o7 (Mr=294,22) vy­

suseny pri 150-200° c je primarnym standardom, a preto z navazku sa 

pripravuje roztok o presnej koncentracii. 

Na indikaciu bodu ekvivalencie je nevyhnutne pouzit vhodny 

oxidacno-redukcny indikator, napr.: difenylamin alebo benzidin. Na 
zeleno sfarbeny roztok cr3+ totiz znemoznuje autoindikaciu. Pri pou­

ziti difenylaminu je farebny prechod v bode ekvivalencie z modrozele­

neho do fialovomodreho sfarbenia. 

Dichromatometria sa najcastejsie pouziva na stanovenie zelezna­

tych zlucenin a tiez organickych latok, napr.metylalkoholu, etylalko­

holu, glycerolu, hydrochin6nu, ata. 

Hlavnymi vyhodami dichromatometrie je: 

a) priprava odmerneho roztoku presnej koncentracie priamo z 

K2cr2o7 ako zakladnej latky, cim odpada jeho standardizacia; 

b) odmerny roztok K2cr2o7 sa neredukuje zluceninami (najma 

organick¥roi) caste obsiahnutymi v destilovanej vade; 

c) pri stanovovani zlucenin v prostredi HCl netreba pridavat 

Reinhardtov-Zimmermannov roztok. 
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Uloha 73. Priprava standardneho roztoku dichr6manu 
didraselneho 

Vysuseny K2cr2o7 p.a. je pri uchovavani v dobre uzavretej nado­
be vetmi staly a ani z neho pripravene odmerne roztoky casom nemenia 
svoju koncentraciu. 

Postup. Diferencne odvazime taku hmotnost K2cr2o7 , aka zodpoveda 
koncentracii a objemu pripravovaneho odmerneho roztoku. Navazok v ka­

dicke rozpustime asi v polovicnom objeme vody, kvantitativne prenesie­
me do 100 ml odmernej hanky, doplnime vodou po znacku a premiesame. 

zo skutocneho a vypocitaneho navazku vypocitame presnu koncentraciu 
pripraveneho roztoku. 

Uloha 74. Stanovenie zeleznatych zlucenin 

Pri dichromatometrickom stanoveni sa zeleznate zluceniny oxiduju 

na zelezite: 

= 
= 

E0 =1,33 V 
E0 (Fe3+;Fe2+)=0,77 V 

2 cr3+ + 6 Fe3+ + 7 H o 2 

Pri rozpustani tuhych alebo pri riedeni kvapalnych vzoriek obsahuju­

cich zeleznatu sot, treba pridat ku vz·orke dostatok kyseliny (aby sa 
zabranilo hydrolyze) a pouzivat prevarenu vodu, z ktorej je vypudeny 

vzdusny kyslik- schopny oxidovat Fe(II) na Fe(III). Acidita reakcne­

ho prostredia sa upravuje kyselinou sirovou alebo chlorovodikovou. Na 
zistenie bodu ekvivalencie sa pouziva vhodny oxidacno-redukcny indi­

kator- najma difenylamin. Fe3+, ktore vznikaju v priebehu titracie 

farbia roztok do zlta. Prete sa pridava kyselina trihydrogenfosforec­

na, ktora ich viaze vo forme takmer bezfarebneho fosfatokomplexu ze­

leziteho. 

Postup. Diferencne odvazime presne asi taku hmotnost tuhej vzor­

ky, aka zodpoveda 100 ml pouziteho odmerneho roztoku K2cr2o7 . Navazok 

rozpustime v prevarenej a vychladnutej vode, ktoru sme predtyro okys­

lili 2 ml konc. HCl. Roztok kvantitativne prelejeme do 100 ml odmer-
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vodou po znacku a premiesame. Na titraciu odpipe­
ml roztoku, pridarne 10 rnl konc. HCl, alebo 20 ml 
roztoku difenylarninu, (1,00 g difenylarninu v 100 

10 rnl 20% H3Po4 a titrujerne odrnernyrn roztokorn 
K2cr2o7 zo zelenomodreho do fialovornodreho zafarbenia. 

Uloha 75. Stanovenie hydrochin6nu 

Pri dichromatornetrickorn stanoveni v kyslorn prostredi sa hyd­
rochin6n oxiduje na p-chin6n: 

Vyhodou tejto rnet6dy je rnoznost stanovenia hydrochin6nu aj za pritorn­

nosti fenolu, o-, rn-, a p-krezolu, ktore sa dichromanom neoxiduju. 

Postup. z tuhej vzorky odvazime diferencne do titracnej banky 

presne asi taku hrnotnost, aka zodpoveda spotrebe 20 resp. 25 rnl od­

rnerneho roztoku K2cr2o7 . K navazku vzorky pridame 20-25 ml vody, 40 

rnl 10% HCl, 3 kvapky roztoku difenylaminu (pripravu pozri v predchad­

zajucej ulohe), roztok zahrejeme na 40-60 °c a titrujeme odmernym 

roztokom K2cr2o7 . V priebehu titracie zlty roztok nadobudne zelenu 

farbu od vznikajucich reakcnych produktov: chromitej zluceniny 

a p-chin6nu. Tesne pred bodom ekvivalencie treba titrovat velmi porna­

ly, az kyrn sa jednou kvapkou roztok zafarbi na fialovomodro. 
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B r o m a t o m e t r i a 

Bromatometricky sa stanovuju latky s redukcnymi vlastnostami. 

Ako odmerny roztok sa pouz1va roztok bromicnanu draselneho. KBro3 je 
silne oxidovadlo, ktore v kyslom prostredi (zvacsa HCl) oxiduje anor­
ganicke i organicke zluceniny pricom sa redukuje az na bromid: 

Odmerny roztok bromicnanu draselneho sa pouz1va s koncentraciou 
c(KBr03 }=0,0l az 0,02 moljl. KBr03 p.a. je primarnym standardom, tak­

ze z navazku vypocitame koncentraciu pripraveneho odmerneho roztoku. 

Autoindikacia zltYffi zafarbenim roztoku od pr6mu vzniknuteho re­
akciou nadbytocneho KBro3 s Br- je malo citliva. 

= 

Na indikaciu bodu ekvivalencie sa preto pouzivaju indikatory 

napr. metylova oranzova, metylova cervena, indigokarmin. Indikacia je 

zalozena na reakcii elementarneho br6mu, ktory irverzibilne stiepi 

molekulu indikatora v mieste dvojitej vazby, v d6sledku coho sa cer­

veny titrovany roztok odfarbi. 

Bromatometria sa najcastejsie pouziva na stanovenie cinatych, 

arzenitych, antimonitych a talnych zlucenin, ako aj na stanovenie 

mnohych organickych latok, napr. hydrazinu a jeho soli. 

Uloha 76. Priprava standardneho roztoku bromicnanu draselneho 

KBro3 p.a. (Mr=167,016) vysuseny pri 150-200° c je primarnym 

standardom. Preto m6zeme rozpustenim presne odvazeneho navazku prip­

ravit odmerny roztok s presnou koncentraciou. 

Postup. Diferencne odvazime presne asi taku hmotnost KBro3 , kto­

ra zodpoveda koncentracii a objemu pripravovaneho odmerneho roztoku. 

Navazok rozpustime za mierneho zahriatia asi v polovicnom objeme vody 

a po ochladeni roztok kvantitativne prenesieme do odmernej banky, do­

plnime vodou po znacku a premiesame. z vypocitaneho a skutocneho na­

vazku vypocitame presnu koncentraciu pripraveneho odmerneho roztoku. 
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Uloha 77. Stanovenie arzenitych a antimonitych zlucenin 

Zakladom bromatometrickeho stanovenia zlucenin As(III) a Sb(III) 

je ich oxidacia na zluceniny As(V), resp. Sb(V): 

Bro3 

AsO 3-3 

Bro3 + 

+ 6 H+ + 6e - Br- + 

+ H20 - 2 e = AsO 3-4 

3 Aso3 
3- Br - + = 

Bro3- + 6 H+ + 6e 

Sbo3
3- + H2o - 2e-

3 

+ 

3 

H20 E0 =1,44 v 
2 H+ E0 (Aso4

3-;Aso3
3-)=0,58 

Aso4 
3-

= Br- + 3 H20 

Sbo4
3- + 2 H+ 

v 

Acidita titrovanych roztokov sa upravuje kyselinou chlorovodikovou. 

Priebeh reakcie sa urychluje titraciou pri zvysenej teplote. Bod ek­

vivalencie sa indikuje na metylovu oranzovu, metylovu cervenu, indi­

gokarmin, resp. na roztok skrobu s pridavkom jodidu draselneho. 

Postup. Roztok vzorky prelejeme kvantitativne do 100 ml odmernej 

banky, doplnime vodou po znacku a premiesame. z tohto roztoku odmeria­

me pipetou opatrenou nasadcom (pozor - zluceniny As i Sb su prudko 

jedovate!) do titracnej banky 20 alebo 25 ml, pridame 25 ml konc. HCl 

a zriedime vodou na celkovy objem asi 100 ml. Po zohriati na 50-60 °c 
pridame 3 kvapky 0,2% roztoku indikatora a titrujeme do odfarbenia. 
Pred koncom titracie pridame este indikator, pretoze sa pomaly oxidu­

je este pred bodom ekvivalencie. 
Ak pouzijeme ako indikator roztok skrobu s pridavkom KI titruje­

me za studena. Nadbytocny odmerny roztok KBro3 oxiduje I- na j6d, 

ktory sa adsorbuje na gel skrobu a titrovany roztok zmodrie. Rovnakym 

postupom mozno stanovit aj soli cinate ale do kysleho roztoku v tit­

racnej banke sa pridava za lyzicku NaHco3 . Uvotneny co2 brani pristu­

pu vzdusneho kyslika a jeho oxidacii sn2+. 
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J o d o m e t r i a 

Jodometria je subor oxidacno-redukcnych stanoveni, ktore su za­

lozene na (dokonale vratnej) reakcii 

1 2 + 2e = 2 I 

Hodnota redukcneho potencialu tejto ciastkovej reakcie lezi priblizne 

uprostred v rade redukcnych potencialov sustav zostavenych pod1a stu­

pajucich hodnot. v rozmedzi pH 1-8 je konstantna. z toho vyplyva, ze 

pre latky s dostatocne nizsim redukcnym potencialom je 1 2 oxidovadlom 

(napr. s 2o 3
2-, As 3+) a naopak je mnoho oxidovadiel, ktore sa daju re­

dukovat jodidom (napr.cro4
2-, Mno4-).Priebeh reakcie jednym alebo 

druhym smerom je mozno usmernit vo1bou reakcnych podmienok. 

o d m e r n e r o z t o k y 
s t a n d a r d y 

a p r i m a r n e 

Jodometria sa v praxi vyuz1va aj ako metoda oxidimetricka aj ako 

metoda reduktometricka. Specialnym pripadom je stanovenie dvojnych 

vazieb zalozene na adicii jodu. 

a) oxidimetricke jodometricke stanovenia su zalozene na titracii 
odmernym roztokom s c(I2 )=0,005-0,05 moljl. Pretoze r 2 je vo vode ma­

lo rozpustny, rozpusta sa v nadbytku jodidu, s ktorym tvori dobre 

rozpustne trijodidove aniony. 

Stanovenia sa robia v neutralnom prostredi ako titracie priame. Nie­

ktore (najma organicke) latky sa v neutralnom prostredi oxiduju ve1mi 

pomaly. Reakcna rychlost je vacsia v alkalickom prostredi. Tieto sa 

stanovuju spatnou titraciou tak, ze vzorka sa v alkalickom prostredi 

oxiduje nadbytkom jodu. Po prebehnuti reakcie sa roztok okysli a nad­

bytocny 1 2 sa stanovi odmernym roztokom tiosiranu. V alkalickom pros­

tredi je vlastne oxidovadlom jodnan, ktory vznika v dosledku dispro­

porcionacie r 2: 

= 
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z resublimovaneho j6du je mozne 

centraciou. v praxi sa ale castejsie 

koncentraciou, ktory sa standardizuje 
= 197,82). 

pripravit roztok s presnou kon­

pripravuje roztok s pribliznou 
na primarny standard As 2o 3 (Mr 

Jodid draselny, v ktorom sa rozpusta 12 , casta obsahuje stopy 
103-, ktory pri titracii v neutralnom prostredi (priame titracie) ne­

rusi. Pri nepriamych titraciach (titracie s s 2o3
2- v kyslom prostre­

di) jodicnan reaguje s jodidom, cim sa zvacsuje mnozstvo j6du v reak­
cnej zmesi 

Pre tento typ titracii sa koncentracia roztoku j6du stanovuje na se­

kundarny standard, ktorym je roztok tiosiranu o presnej koncentracii. 

b) Reduktometricke stanovenia sa uskutocnuju v kyslom prostredi 

ako titracie nepriame. Redukovadlom je jodid draselny, ktory redukuje 

oxidovadla, pricom vznika ekvivalentne mnozstvo j6du. Uvo1neny j6d sa 

titruje odmern¥m roztokom tiosiranu sodneho. 

Priama titracia roztokom KI nie je mozna z viacerych dovodov: 
1. j6d vznikajuci pri titracii by z roztoku vypadaval ako zraze­

nina a znemoznoval by indikaciu; 

2. cely rad reakcii vyzaduje pre kvantitativny priebeh nadby­

tok jodidu; 
3. vodne roztoky I- su pomerne nestale. 

Odmernym roztokom v reduktometrickej jodometrii je roztok tiosi­

ranu disodneho s koncentraciou 0,01-0,1 mol/1. Pripraveny roztok sa 

musi vzdy standardizovat. Roztoky tiosiranu ·su pomerne nestale. uz 
v slabokyslom prostredi (staci acidita co2 pohlteneho vo vade) sa 

rozkladaju. Na stabilizaciu sa do roztoku pridava NaHco3 , no aj tak 

sa koncentracia roztoku musi obcas kontrolovat. 

= 

Primarne standardy na stanovenie koncentracie tiosiranu su: 

KJ03 Mr = 214,02 

KBr03 Mr 167,01 

K2cr2o7 Mr = 294,22 

K3 [Fe(CN) 6 ] Mr = 329,26 
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Indikacia bodu ekvivalencie: v jodometrii mozno vyuzit 
a) na autoindikaciu vznik zlteho zafarbenia pri titracii j6dom, 

alebo odfarbenie roztoku pri titracii roztokom tiosiranu. 

b) extrakciu j6du do nepolarnych bezkyslikatych rozpustadiel 
{CHC1 3 , cc1 4 , benzen), v ktorych tvori ruzovofialove sfarbenie. 

c) Najpouzivanejsi je specificky indikator - roztok skrobu (naj­
vhodnejsi je zemiakovy). Na polysacharid amyl6zu sa adsorbuju trijo­
didove ani6ny r 3- za vzniku intenzivne rnodro sfarbeneho produktu. sa­

rnotny r 2 ani I- reakciu nedava. Indikator sa pridava do titrovaneho 

roztoku az pred koncorn titracie ked je roztok len slabo zlty, pretoze 

pri vysokej koncentracii j6du v roztoku dochadza k jeho stratarn pev­

nou vazbou na skrob. Indikaciu rusi kysle prostredie (hydrolyza amy­

lazy), zvysena teplota a niektore organicke latky (alkohol, dextrin, 

zelatina). 

Ak prevazuje v pouzitom skrobe pektinova zlozka, vznika cerveny 

roztok. Takyto skrob je ako indikator nevhodny. 

Uloha 78. Priprava odmerneho roztoku j6du 

Postup. Navazok rozotreteho j6du, vypocitany pre objem a koncen­

traciu pripravovaneho odrnerneho roztoku, odvazirne na technickych va­

hach jj6d treba naberat porcelanovou lyzickou;. K navazku pridame 

priblizne dvojnasobne rnnozstvo KI a co najmensi objern vody, ktory 

postacuje na uplne rozpustenie jodidu. Je dolezite, aby sa j6d v kon­

centrovanom roztoku KI rozpustil dokonale, pretoze po zriedeni vodou 
sa nerozpusteny podiel j6du prakticky nerozpusti. Roztok prelejerne do 

odrnerneho valca, doplnime na pozadovany objern vodou a prerniesame. 

Uloha 79. atandardizacia roztoku j6du na oxid arzenity; 

stanovenie arzenitanov 

Oxid arzenity je vo vode nerozpustny, rozpusti sa v roztoku al­

kalickeho hydroxidu: 

Vzniknuty arzenitan sa oxiduje j6dom v neutralnom prostredi na arze­

nicnan: 



1 2 + 2e 

Aso3
3- + H2o - 2e-
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2 I E0 (I 2/2 I-)=0,54 V 

Aso4
3- + 2 H+ E0 (Aso4

3-;Aso3
3-)=0,58 v 

Aby reakcia prebiehala kvantitativne smerom doprava, viazu sa vzni­

kajuce H+i6ny pomocou NaHC03 alebo KHC03 . Titruje sa za studena na 

indikator roztok skrobu. 

Postup. Diferencne odvazime presne asi taky navazok As 2o 3 , aky 

zodpoveda 100 ml pouziteho odmerneho roztoku j6du (pozor! - As 2o 3 je 

prudko jedovaty !). Navazok rozpustime v 5 ml 10% NaOH (rozpustanie 

sa urychli opatrnym zahriatim). Do roztoku pridame 3 kvapky roztoku 

fenolftaleinu (indikator) a po kvapkach 10% HCl do odfarbenia cerve­

neho roztoku. 

Potom roztok (alebo kvapalnu vzorku) prelejeme kvantitativne do 

100 ml odmernej hanky, doplnime vodou po znacku a premiesame. Do 

troch titracnych baniek odmeriame pipetou s nasadcom 20 alebo 25 ml 

tohto roztoku, pridame 2 g NaHC03 alebo KHC03 , 5 ml roztoku skrobu 

a titrujeme odmern¥m roztokom j6du, kym sa roztok prvou kvapkou za­

farbi na modro. 

Uloha 80. Priprava odmerneho roztoku Na 2s 2o 3 

Na pripravu odmerneho roztoku pouzivame Na 2s 2o 3 .5 H2o, vysuseny 

nad cac1 2 • Vodny roztok Na 2s 2o 3 sa uz v slabo kyslom prostredi poz­

voine rozklada (staci uz oxid uhlicity pohlteny vo vode).: 

Preto sa na jeho pripravu pouziva prevarena voda a na zaistenie vhod­

neho pH sa pridava este Na 2co3 . Pridavok uhlicitanu potlaca aciditu, 

ale sucasne viaze aj i6ny cu2+ (pritomne casto i v destilovanej vo­

de), ktore katalyzuju uvedenu rozkladnu reakciu. 

Postup. Vypocitany navazok Na 2s 2o 3 .5 H2o, ktory zodpoveda koncen­

tracii a objemu pripravovaneho odmerneho roztoku, navazime na tech­

nickych vahach a rozpustime v malom objeme prevarenej a ochladenej 

vody. Potom pridame Na 2co3 (na kazdych 100 ml odmerneho roztoku asi 
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0,2 g) a po jeho rozpusteni prelejeme roztok do odmerneho valca, do­
plnime na pozadovany objem prevarenou vodou a premiesame. 

Uloha 81. ~tandardizacia odmerneho roztoku Na 2s 2o3 na jodicnan 
draselny; stanovenie jodicnanov 

Ako zakladna latka na stanovenie presnej koncentracie odmerneho 

roztoku Na 2s 2o3 sa najcastejsie pouziva jodicnan draselny, ktory oxi­

duje v kyslom prostredi jodid na elementarny j6d a tento sa titruje 
odmernym roztokom tiosiranu: 

2 I - 2 e 
+ 12 H+ + 10 e 

= 

= E0 (I 2/2 I-)=0,54 V 

E0 (2I03-;I2 )=1,19 V 

Postup. Diferencne odvazime presne asi taky navazok KI03 , aky 

zodpoveda 100 ml roztoku tiosiranu, ktory budeme standardizovat. Na­

vazok rozpustime v mensom objeme vody, prelejeme kvantitativne do 

100 ml odmernej banky, doplnime vodou po znacku a premiesame. z tohto 

roztoku odpipetujeme do titracnej banky 20, resp. 25 ml, pridame 1,0 

g tuheho KI, roztok okyslime 10 ml 10% HCl a po premiesani titrujeme 
vyluceny j6d odmernyro roztokom Na 2s 2o 3 do svetlozlteho sfarbenia. Po­

tom pridame 5 ml indikatoroveho roztoku skrobu; roztok sa zafarbi in­

tenzivne modro a titrujeme kym sa roztok jednou kvapkou odfarbi. Nes­

korsie zmodranie odstaveneho roztoku neberieme do uvahy. Je sposobene 

oxidaciou I- (ktory je v roztoku v nadbytku) vzdusn1ro kyslikom. 

Uloha 82. ~tandardizacia odmerneho roztoku Na 2s2o3 
na bromicnan draselny 

Redukcia bromicnanu jodidom prebieha pomalsie ako redukcia jo­

dicnanu. Reakcnu zmes treba nechat dostatocne dlho stat alebo reakciu 

urychlit pridavkom katalyzatora 
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2 I 2e = I2 E0 (I 2/2 I-)=0,54 v 
Bro3 + 6e + 6 H+ = Br - + 3 H2o E0 (Bro3-;ar-)=1,44 v 

Bro3 
- + 6 I - + 6 H+ Br - 3 I2 3 H2o = + + 

!2 + 2 S203 2- = 2 I + S406 2-

Postup. je rovnaky ako pri standardizacii na jodicnan (pozri 
ul. 81). Rozdiel je v torn, ze po pridani tuheho KI a okysleni sa roz­
tok necha v prikrytej banke stat 5 rninut na trnavorn rnieste. Potorn sa 
titruje ako v ulohe 81. 

Postup pri standardizacii odrnerneho roztoku tiosiranu na hexaky­

anozelezitan draselny a dichroman didraselny je zhodny s postupom 
stanovenia tychto soli (uloha 87 a 89). 

Oxidimetricke jodometricke stanovenia 

Uloha 83. Stanovenie antimonitych zlucenin 

V neutralnorn alebo alkalickorn prostredi za pritornnosti vinanu 

sa oxiduju j6dorn zluceniny antirnonite na antimonicne. 

I2 + 2 e = 2 I-

Sbo3 
3- + H2o - 2 e = Sb04 

3- + 2 H+ 

!2 + Sb03 
3- + H20 = 2 I + Sb04 

3- + 2 H+ 

Kyselina vinna viaze Sb(III) do rozpustneho kornplexu, cirn sa zabrani 

hydrolyze antimonitych soli pri neutralizacii roztoku. Pritornnost vi­

nanu· zoslabuje modre sfarbenie pri indikacii skrobovym roztokom. In­

dikacia bodu ekvivalencie sa robi vytrepanim prveho prebytku j6du do 

bezkyslikateho, vo vode nerozpustneho, organickeho rozpustadla 

(CHC1 3 alebo ccl4 ), v ktorom sa j6d rozpusta na fialovo zafarbeny 

roztok. 

Postup. Navazok vzorky po rozpusteni prelejeme kvantitativne do 

100 ml odmernej banky, doplnime destilovanou vodou po znacku a premie­

same. Do titracnej panky odpipetujeme z tohto roztoku 20 alebo 25 ml, 

pridame 1-2 g kyseliny vinnej alebo vinanu sodnodraselneho (Seig-



- 238 -

nettovej soli). Potom roztok opatrne zneutralizujeme 10% NaOH na in­

dik6tor fenolftalein do rulov~ho ~farbenia, prid6me 1-2 g NaHC03 . Na 

indik6ciu prid6me 10 ml chloroformu alebo tetrachl6rmetanu a za in­

tenzivneho miesania titrujeme odmernym roztokom j6du, k¥rn sa prvou 

nadbytocnou kvapkou sfarbi vrstva organick~ho rozpustadla do ruzova. 

Uloha 84. Stanovenie kyseliny askorbovej 

Pri jodometrickom stanoveni sa kyselina askorbov6 (vitamin C) 

oxiduje na kyselinu dehydroaskorbovu: 

O=C~ 

HO-~ I 
I o 

HO-I _j 
H-C 

+ = 

0=1~ 
O=C I 

I o 

O=l_j 
H-C 

+ 2 H+ + 2 I 

I I 
HO-C-H HO-C-

I I 
CH 20H CH20H 

Postup. Zo vzorky kyseliny askorbovej odvAzime presne asi to1ko, 

ko1ko zodpoved6 100 ml pouzit~ho odmern~ho roztoku j6du. Po rozpuste­

ni navazku roztok kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej hanky, 

doplnime po znacku a premiesame. Do titracnej hanky odpipetujeme 

z tohto roztoku 20, resp 25 ml, prid6me priblizne 30 ml destilovanej 

vody, 4 ml 20% H2so4 a 5 ml indikatorov~ho roztoku skrobu. Ihned tit­

rujeme odmernym roztokom j6du do modr~ho sfarbenia. 

Reduktometricke jodometricke stanovenia 

Uloha 85. Stanovenie formaldehydu 

spatn~ jodometricke stanovenie formaldehydu v alkalicckom pro­

stredi prebieha ako oxidAcia jodnanom na kyselinu mravciu: 

Po okysleni nezreagovany jodnan prechadza na j6d, ktory sa stanovi 

odmern¥rn roztokom Na 2s 2o 3 . 
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Postup. Zo vzorky formaldehydu pripravime do 100 ml odmernej 

banky zasobny roztok beznym sposobom. Do titracnej banky odmeriame 

pipetou s nasadcom 10 ml tohoto roztoku (formaldehyd je znacne jedo­

vaty), pridame presne 25 ml odmerneho roztoku j6du a po kvapkach 

priblizne 3 ml 10% NaOH az je roztok iba slabo zlty. Roztok nechame 

10 minut stat, okyslime 10 ml 20% H2so4 a vyluceny j6d titrujeme ih­

nea odmern¥ro roztokom Na 2s 2o3 do svetlozltej farby; po pridani 5 ml 

indikatoroveho roztoku skrobu titrujeme az sa roztok jednou kvapkou 

odfarbi. 

Uloha 86. Stanovenie meanatych zlucenin 

cu2+ v roztokoch meanatych soli sa redukuje jodidom v kyslom 

prostredi na cu+, ktory tvori s jodidom nerozpustny, biely jodid med­

ny. Vyluceny I 2 sa titruje tiosiranom. 

2 I - 2 e 

cu2+ + e 

= 

= 

I 2 + 2 Cui 

V roztoku musi byt dosatatocny nadbytok I-. Na okyslenie nie je 

vhodna HCl; pouziva sa H2so4 alebo kyselina octova. 

Postup. Navazok vzorky po rozpusteni v kadicke kvantitativne pre­

lejeme do 100 ml odmernej hanky, doplnime vodou po znacku a premiesa­

me. z roztoku odpipetujeme do titracnej banky 20 alebo 25 ml, pridame 

3-5 ml 20% H2so4 (alebo koncentrovanej CH3COOH), 3,0 g jodidu drasel­

neho a premiesame. Vyluceny j6d titrujeme ihned odmern¥m roztokom 

Na 2s 2o3 najskor do slabo zlteho sfarbenia a po pridani 5 ml indikato­

roveho roztoku skrobu dotitrujeme modry roztok prvou kvapkou do od­

farbenia. Treba si uvedomit, ze sa titruje j6d v suspenzii bielej 

zrazeniny Cui, co stazuje urcenie bodu ekvivalencie. 
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Uloha 87. Stanovenie hexakyanozelezitanov (standardizacia 

roztoku tiosiranu sodneho) 

V kyslom prostredi sa redukuje hexakyanozelezitan jodidom na he­

xakyanozeleznatan; jodid sa oxiduje na 1 2 , ktory sa titruje tiosira­

nom 

2 I - 2 e 
(Fe(CN) 6 ] 3- + e 

E0 (I 2/2 I-)=0,54 V 
E0 = 0,7 V 

Vzhtadom na relativne maly rozdiel standardnych redukcnych potencia­

lov ciastkovych reakcii, treba podmienky pri stanoveni upravit tak, 

aby reakcia jednoznacne prebehla v smere doprava. Mozno to dosiahnut 

viazanim vznikajuceho hexakyanozeleznatanu na nerozpustny hexakyano­

zeleznatan zinocnaty: 

= 

alebo zvysenim acidity reakcneho prostredia. 

Postup. z tuhej vzorky obsahujucej hexakyanozelezitan pripravime 

znamym sposobom zasobny roztok do 100 ml odmernej banky. Do titracnej 

banky napipetujeme 20 alebo 25 ml tohoto roztoku, pridame 2-4 ml 10% 

HCl, 1,0 g KI a premiesame. Za pol minuty pridame 10 ml 25% znso4 , 

premiesame a titracnu banku uzavrieme. Po uplynuti 1 minuty titrujeme 

uvotneny j6d odmernyro roztokom Na 2s 2o 3 do slabo zlteho sfarbenia a po 

pridani 5 ml roztoku skrobu dotitrujeme modry roztok do odfarbenia. 

Druha moznost je namiesto roztoku siranu zinocnateho pr~dat 50 ml 

10% HCl. 

Rovnaky postup sa pouziva na standardizaciu odmerneho roztoku 

Na 2s 2o 3 na K3 [Fe(CN) 6 ]. 

Uloha 88. Stanovenie chl6ru, br6mu a j6du 

J6d ako najslabsie oxidovadlo zo skupiny c1 2 , Br2 , 1 2 sa moze 

priamo titrovat tiosiranom. Elementarny chl6r a br6m ako silne oxido­

vadla by oxidovali tiosiran nielen na tetrationan, ale aj na siran. 

Preto sa chl6r a br6m stanovuje nepriamo. Ku vzorke sa prida nadbytok 
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jodidu a titruje sa mnozstvo j6du, ktore je ekvivalentne mnozstvu 
Br2 alebo c1 2 . 

(X=Cl, resp. Br) 

= 1 2 + 2 x-

Takto sa stanovuje obsah halovych prvkov v br6movej alebo chl6-

rovej vode. Ak sa stanovuje j6d v tzv. j6dovej tinkture (Solutio Jodi 

spirituosa), ktora obsahuje okrem K1 aj etylalkohol, musime titrovany 

roztok bud dostatocne zriedit vodou, aby v koncentrovanejsorn alkoho­

lickorn roztoku j6du nedochadzalo k oxidacii s 2o3
2- az na so4

2-; alebo 

na rozpustenie vyluceneho j6du pridat prirnerane rnnozstvo K1. 

Postup. Z kvapalnej vzorky pripravime beznyrn sposobom zasobny 

roztok do 100 ml odrnernej banky. Do titracnej hanky dame 20 ml 10% K1 
a 20 alebo 25 rnl roztoku vzorky. Uvo!neny j6d titrujerne odmernyrn roz­
tokorn Na 2s 2o3 do slabo zlteho sfarbenia a dotitrujerne po pridani 5 ml 

indikatoroveho roztoku skrobu do odfarbenia. 

Uloha 89. Stanovenie chr6manov a dichr6manov; nepriame 

stanovenie olovnatych a barnatych zlucenin 

v kyslorn prostredi sa chr6rnany a dichr6many redukuju jodidorn na 

chrornite zluceniny: 

2 I 2 - 12 - e = 
CrO 2- + 8 H+ + 3 e = cr3+ + 4 H20 4 

2 cro 2-4 + 6 I- + 16 H+ = 2 cr3+ + 3 I 2 + 8 H20 

2 I 2 - I2 - e = 
2- 14 H+ + 6 e 2 cr3+ + 7 H20 cr2o7 + = 

2-cr2o7 + 14 H+ + 6 I- = 2 cr3+ + 3 I 2 + 7 H20 

Mnozstvo uvo!neneho j6du sa stanovi roztokom tiosiranu. 
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Stanovenie chr6manu a dichr6manu sa vyuz1va aj na nepriame stano­
venia zlucenin Pb2+ a Ba 2+. stanovovane i6ny sa kvantitativne vyzra­
zaju znamym objemom odmerneho roztoku cr2o 7

2- alebo cro4
2-, 

zrazenina sa odfiltruje a vo filtrate sa jodometricky stanovi nadby-
2- 2-tocne mnozstvo cr2o7 , alebo cro4 . 

Postup. Diferencne odvazime presne asi totko vzorky, ko!ko zodpo­

veda 100 ml a koncentracii pouziteho odmerneho roztoku. Navazok roz­

pustime v mensom mnozstve vody, kvantitativne prelejeme do 100 ml od­

mernej hanky, doplnime vodou po znacku a premiesame. z tohto roztoku 

odpipetujeme 20 alebo 25 ml do titracnej banky, pridame 30 ml vody, 

1-2 g KI a 15 ml 10% HCl. Vyluceny j6d titrujeme ihned odmernYm roz­

tokom tiosiranu az do slabo zlteho zafarbenia. Potom pridame 5 ml in­

dikatoroveho roztoku skrobu a dotitrujeme z modreho do zeleneho sfar­

benia, vyvolaneho pritomnostou vznikajucej chromitej soli. 

Uloha 90. Stanovenie manganistanov 

V kyslom prostredi sa manganistan redukuje jodidom na manganatu 

zluceninu: 

2 I - 2 e 

+ a H+ + 5 e-
= 
= 

Vyluceny elementarny j6d titrujeme odmernYm roztokom Na 2s 2o3 . 

Postup. Mnozstvo vzorky, ktore je ekvivalentne 100 ml pouziteho 

odmerneho roztoku, odvazime diferencne a po rozpusteni kvantitativne 

prelejeme roztok do 100 ml odmernej banky. Do titracnej banky odmeria­

me 20 ml 10% roztoku KI (alebo v nej rozpustime 2 g KI) pridame 10 ml 

10% HCl. Do tohto roztoku napipetujeme 20 alebo 25 ml roztoku vzor­

ky a premiesame. Vyluceny j6d ihned titrujeme odmernYm roztokom tio-
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siranu do slaho zlteho sfarhenia a po pridani 5 ml indikatoroveho 
roztoku skrohu dotitrujeme z modreho zafarhenia do odfarhenia. 

Na standardny roztok KMno4 mozno takto stanovit presnu koncentra­

ciu odmerneho roztoku Na 2s2o3 . 

Uloha 91. Stanovenie peroxidu vodika 

Jodid redukuje kyslik v peroxide vodika na vodu: 

2 I- - 2 e - = I2 E0 (I2/2 I-)=0,54 V 

H202 + 2 H+ + 2 e = 2 H2o E0 (H20 2/H20)=1,80 V 

H2o2 + 2 I- + 2 H+ = I2 + 2 H2o 

Tato reakcia vsak prehieha pomalsie, co sa zdOvodnuje pomaljm priehe­

hom niektorej elementarnej reakcie 

I: H202 + I- = H2o + IO -
II: IO- + I + 2 H+ = I 2 + H20 

H202 + 2 I - + 2 H+ = I2 + 2 H2o 

Reakciu mozno urychlit· pridavkom katalyzatora (molybdenan aleho volt­

raman am6nny}, aleho treha nechat reakcnu zmes stat v tme v uzavretej 
nadobe asi 15-20 minut. 

Na rozdiel od manganometrickeho stanovenia neovplyvnuje vysledok 

jodometrickeho stanovenia H2o2 pritomnost organickych stahilizatorov. 
Pri stanoveni vsak musia hyt sklenene nadohy prichadzajuce do styku 
s analyzovanjm roztokom zhavene prachu a inych latok, schopnych kata­
lyzovat rozklad H2o2 na kyslik a vodu. 

Postup. Zo vzorky peroxidu vodika pripravime do 100 ml odmernej 

hanky zasohny roztok znamym spOsohom. Na titraciu napipetujeme do 

titracnej hanky 20 aleho 25 ml tohoto roztoku, pridame 10 ml 20% 

H2so4 , 3 kvapky 3% molybdenanu am6nneho a uvo1neny j6d ihned titruje­

me odmernjm roztokom tiosiranu do slahozlteho zafarhenia. Potom pri­

dame 5 ml roztoku skrohu a titrujeme do odfarhenia jednou kvapkou od­
merneho roztoku. 

•, . 
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Uloha 92. Nepriame stanovenie siranov 

Sirany vytesnuju z nerozpustneho jodicnanu barnateho ekvivalent­

ne mnozstvo ro3-, ktore sa stanovi reduktometrickou jodometriou. 

so 2-4 + Ba(I03 ) 2 = BaS04 + 2 I03 
2 I - 2 e = I2 

2 !03 + 12 H+ + 10 e I2 + 6 H2o 

I03 + 5 -I + 6 H+ = 3 I 2 + 3 H2o 

Postup. Navazok vzorky, ktory odpoveda 100 ml odmerneho roztoku 

tiosiranu odvazime diferencne do kadicky. Po rozpusteni vzorky prele­

jeme roztok do 100 ml odmernej banky a po doplneni po znacku premia­

same. Do kadicky odpipetujeme 20 alebo 25 ml tohto roztoku, okyslime 

2 kvapkami konc. HN03 , pridame 0,1 g praskoviteho jodicnanu barnateho 

(pripravu pozri nizsie) a za staleho miesania suspenziu mierne varime 

2 minuty. Po ochladeni pridame 1-2 kvapky indikatoroveho roztoku rne­
tylovej oranzovej a alkalizujerne 10% arnoniakorn az do zlteho sfarbenia. 

Potorn pridame 2-3 rnl etylakoholu, po prerniesani sfiltrujeme do tit­

racnej banky a zrazeninu 3-4 razy prernyjeme 1-2 ml 30% etanolu. 

K filtratu pridame 1 g KI, 1 rnl 20% H2so4 a vyluceny j6d ihnea 

titrujerne odmernyrn roztokom Na 2s 2o3 do slabo zlteho sfarbenia. Po 

pridani 5 ml indikatoroveho roztoku skrobu titrujerne modry roztok do 

odfarbenia. 

Postup pripravy jodicnanu barnateho. 12,5 g sac1 2 .2 H20 rozpusti­
rne v 150 rnl vody; 21,4 g KI03 rozpustime v 200 ml vody. Obidva rozto­

ky za horuca zmiesame. Zrazeninu Ba(I03 ) 2 niekofkokrat dekantujeme 

teplou vodou, premyjeme horucou vodou, etylalkoholom a po vysuseni 

rozotrieme na jemny prasok. 

Uloha 93. Stanovenie j6doveho cisla olejov a tukov 

J6dove cislo vyjadruje mnozstvo halogenu vyjadrene v percentach 

j6du, ktore latka aduje. Sluzi v potravinarstve i vo farmacii ako mie­

ra nenasytenosti tukov. 

Da sa stanovit viacerymi sposobmi. Dobre vysledky poskytuje pos­

tup podfa Hanusa, pri ktorom sa na dvojnu vazbu aduje bromid jodny -
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- IBr. Mnozstvo adovaneho halogenu sa ale vyjadruje ekvivalentnyrn 
rnnozstvorn j6du. 

= 

I Br 

IBr + I 

I2 + 2 s2o32- = 

Postup. Navazok tuku (presne asi 0,1-0,2 g pre tuky s j6dovym 

cislorn vyssim aka 100; pre tuk s j6dovyrn cislorn 50-100 n= 0,2-0,5 g; 

20-50 n=0,5-0,8 g; mensirn aka 20 n=l-2 g) rozpustirne v 300 ml zabru­

sovej erlenmayerovej banke v 10 ml chloroforrnu. K roztoku byretou 

pridarne 20 rnl roztoku IBr s koncentraciou c(IBr)=0,1 moljl (21 g IBr 

rozpustirne v 800 rnl koncentrovanej kyseliny octovej a v odmernej ban­

ke doplnirne na 1000 rnl vodou). Banku uzavrieme, prerniesarne a necharne 

stat 30 minut. Potorn do zmesi pridarne 1,5 g KI, premiesame a ihned 
titrujeme odrnernyrn roztokom tiosiranu sodneho c(Na 2s 2o3 )=0,1 rnol/l do 

svetlozlteho zafarbenia. Potorn pridarne 2 rnl skroboveho roztoku a tit­
rujerne kyrn sa vodna vrstva jednou kvapkou odfarbi (spotreba v1 ). 

sucasne sa urobi "slepy" pokus so vsetkyrni skumadlami. Objern 

vzorky sa nahradi vodou (spotreba na "slepy" pokus V
0

). J6dove cislo 

sa vypocita z koncentracie a objernu roztoku tiosiranu (V0 -V1 ). 

B r o m o m e t r i a 

Brornornetria ako 

ucinkoch Br2 nerna vetky 

oxidirnetricka metoda zalozena na oxidacnych 

prakticky vyznarn. Analyticky vyznamnejsie su 

substitucne reakcie fenolov a prirnarnych aromatickych aminov. K sub­

stitucii dochadza v o- a p- polohe k funkcnej skupine. Stanovenie sa 

robi ako spatna titracia z dvoch dovodov: po prve bromacia prebieha 

pomaly a po druhe vzhtadorn na prchavost br6mu nie je mozne pripravit 

odmerny roztok Br2 so znarnou koncentraciou. Br6rn, ktory sa "pridava" 

k stanovovanej latke v znamorn nadbytku sa pripravuje priarno v titrac­

nej banke reakciou znarneho mnozstva bromicnanu (pridava sa presny ob­

jem odrnerneho roztoku) a bromidu. 

+ 5 Br- + 6 H+ = 
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Po prebehnuti substitucnej reakcie sa nadbytocny Br2 stanovi re­

duktometrickou jodometriou: jodidom sa redukuje Br2 a vyluceny j6d sa 

titruje tiosiranom. Takto je moine stanovit jednoduche i viacsytne 

fenoly, anilin, acetanilid, 8-chinolinol, atd.( Metoda je oficinalna 

podla CsL 4). Nepriamo je mozne stanovit aj i6ny kovov, ktore posky­

tuju s 8-chinolinolom nerozpustne chelaty s definovanyro zlozenim 
(napr. Pb, Cd, Zn, Mn, Al, Fe a ine). Tieto sa izoluju, rozpustia v 
kyseline a stanovi sa mnozstvo uvolneneho 8-chinolinolu. Aj ked so 

stanovovanou latkou reaguje br6m, vzhladom na pouzivany odmerny roz­

tok KBro3 alebo jodometricke stanovenie nadbytku Br2 , byva toto sta­
novenie uvadzane v bromatometrii alebo jodometrii. 

Uloha 94. Stanovenie fenolu 

Elementarny br6m vzniknuty reakciou bromicnanu a bromidu v kys­

lom prostredi, reaguje s fenolom za vzniku 2,4,6-tribrom fenolu. Rov­

nako sa stanovuje aj dihydroxybenzen, kyselina o-hydroxybenzoova, ky­

selina p-aminobenzoova: 

+ 5 Br- + 6 H+ 

<Q}oH + 

= 

~Br 

Br~OH 

Br 

+ 

Nezreagovany podiel br6mu sa stanovi jodometricky 

Br2 + 2 I I 2 + 2 Br-

I2 + 2 s 2o 3
2- = s 4o6

2- + 2 I 

3 HBr 

Postup. Zo vzorky obsahujucej fenol pripravime v 100 ml odmernej 

banke zasobny roztok tak, aby zodpovedal 100 ml pouziteho odmerneho 

roztoku Na 2s 2o3 . Do zabrusovej banky odpipetujeme 20 alebo 25 ml toh­

to roztoku, so ml standardneho odmerneho roztoku KBro3 zodpovedajucej 

koncentracie, pridame 1,5 g KBr a 40 ml 10% HCl. Banku uzavrieme, ob­

sah premiesame a nechame stat 20 minut na tmavom mieste. Potom prida­

me 2,0 g KI premiesame, banku opat uzavrieme a nechame stat v tme es-
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te 5 minut. uvo1neny j6d titrujeme odmern¥rn roztokom Na 2s 2o3 do slabo 
zlteho sfarbenia a po pridani 5 ml indikatoroveho roztoku skrobu tit­
rujeme do odfarbenia. 

3. 5. VZORY PROTOKOLOV Z KVANTITATtVNEJ CHEMICKEJ ANALYZY 

o kazdej analyze je potrebne spisat protokol, v ktorom uvedieme 
datum a sposob odberu vzorky, sposob uchovavania vzorky, prevedenie 
vzorky do roztoku ata. 

Na zaciatku protokolu uvedieme datum analyzy, meno a priezvisko 

pracovnika, ktory analyzu robil. 

Do protokolu uvedieme metodiku analyzy, rovnice chemickych reak­

cii, popiseme strucne ale vystizne pracovny postup, odcitujeme pouzi­

tu literaturu. Dalej uvedieme preh1adnym sposobom vsetky udaje a vy­

pocty suvisiace s analyzou, vyhodnotenie vysledkov a zaverecny vysle­

dok analyzy . 
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v z o r p r o t o k o 1 u z v a z k o v e j 

a n a 1 y z y 

Datum: 

cvicenie c.: 

U1oha: Stanovenie zeleza ako Fe 2o 3 

Meno: 

stol c.: 

Zadanie: Stanovte hmotnostny zlomok Fe v % vo vzorke zelezitej soli. 

Princip: K roztoku vzorky s obsahom zelezitej soli pridame NH4Cl 

a vyzrazame roztokom amoniaku. Zrazeninu Fe(OH) 3 prefiltrujeme, pre­

myjeme a vyzihame na oxid zelezity. 

Hmotnost Fe 2o 3 zistime vazenim. 

zihanie 
2 Fe(OH) 3 

Pracovny postup. Navazok vzorky som 

analytickych vahach, rozpustil v asi 

lenej 5 ml zriedenej HCl, do roztoku 

mer do varu. 

navazil diferencne na lodicke na 

150 ml destilovanej vody, okys­

pridal 1 g NH4Cl a zahrial tak-

Do horuceho roztoku som po kvapkach za miesania pridaval 10% 

roztok NH3 az sa uz netvorila zrazenina. Zrazeninu som nechal usadit 

a dekantova1 1% roztokom NH4No3 • Podiely z dekantovania som filtroval 

cez kvantitativny filtracny papier (cierna paska) a napokon som zra-

zeninu prefiltroval. Zrazeninu na filtri som premyl do negativnej re­

akcie na chloridove i6ny, potom som filter so .zrazeninou spalil v od­

vazenom a vyzihanom tegliku a zihal 1 hodinu. 

Teglik som nechal vychladnut v exsikatore a odvazil na analytic­

kych vahach. 

vypocty: 

Hmotnost navazku: 

lodicka + vzorka: 9,2577 g 

lodicka po odsypani: -8,6615 g 

navazok: 0,5962 g 

Hmotnost Fe 2o 3 : 

teglik + Fe 2o 3 : 6,8515 g 

teglik: -6,7534 g 

produkt: 0,0981 g 

Latkove rnnozstvo Fe vo vzorke je: n(Fe) = 2 n(Fe 2o 3 ) 

M(Fe)=55,847gjmo1; M(Fe 2o 3 )=159,692gjmol;; 

Hmotnost Fe vo vzorke je: 
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. 0,0981 g 

m(Fe) = 0,6994.0,0981 g = 0,06861 g 

Hmotnostny zlomok Fe vo vzorke je: 

0,06861 g 

w(Fe) = . 100 11,51% 

0,5962 g 

Vysledok: Analyzovana vzorka obsahuje 11,51% !eleza • 
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V z o r p r o t o k o 1 u z o d m e r n e j 

a n a 1 y z y 

Datum: Meno: 

cvicenie c.: stol c.: 

Uloha: stanovenie CH3COOH alkalimetricky. 

Zadanie: Stanovte hmotnost kyseliny octovej vo vzorke. 

Princip: Kyselina octova je slaba kyselina, je mozne ju stanovit 

alkalimetricky. Ako odmerny roztok pouzijeme standardny roztok NaOH 

bez obsahu uhlicitanov, indikator fenolftalein 

= 

Pracovny postup. Kvapalnu vzorku s obsahom kyse1iny octovej som kvan­

titativne preniesol do 100 ml odmernej banky, dop1nil po znacku vodou 

a premiesal. Do troch baniek som odpipetoval po 25,00 ml roztoku 

vzorky, pridal indikator a titroval odmernym roztokom NaOH s koncen­

traciou c(NaOH)=0,2016 moljl. 

vtpocty: 

Pipetoval som 3 x 25 ml vzorky, 

spotreby odmerneho roztoku NaOH bo1i: 24,50; 24,55 a 24,60m1; 

priemerna spotreba V(NaOH) =24,55 m1, c(NaOH)=0,2016 moljl. 

M(CH3COOH) = 60,053 gj mol; 

Latkove mnozstvo cH3cooH je: 

n(CH3COO) = n(NaOH) = c(NaOH).V(NaOH) 

Latkove mnozstvo cH3cooH v titrovanom podieli je: 

n(CH3COOH) = 0,2016 mol/1.0,02455 1 = 4,9493.10-3 mol 

Hmotnost CH3COOH je: 

m(CH3COOH)=4,9493.10- 3mol . 60,053 gjmol = 0,2972 g 

Hmotnost CH3COOH v celej vzorke je: 0,2972.4 = 1,1888 g 

Vysledok: Analyzovana vzorka obsahuje 1,1888 g CH3COOH. 
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3.6. P R t K LAD Y N A R I E S EN I E 

Priklad 1. Odvodte vztahy a vypocitajte gravimetricke faktory pre 

stanovenie Ba aka Baso4 : co2 aka caco3 ; Ag aka Ag 2s: Fe 2 (so4 ) 3 aka Fe! 

(BajBaS04=0,5884; C02/CaC03=0,4397; 2 Ag/Ag 2S=0,8706; 

Fe 2 (S04 ) 3/2Fe=3,580) 

Priklad 2. Ake je hmotnostne percento Pb vo vzorke Pbco3 , z kto­

rej sme po vyzihani navazku 0,4987 g do konstantnej hmotnosti ziskali 

0,3657 g vazite1nej formy PbO ? (68,07% Pb) 

Priklad 3. Zo vzorky s obsahom NaCl sme odvazili 0,5073 g a po 

rozpusteni navazku vo vode vyzrazali chloridy s AgNo3 . Hmotnost izo­

lovaneho a vyzihaneho Agel bola 1,1090 g. Ake je hmotnostne percento 

NaCl vo vzorke ? (89,15% NaCl) 

Priklad 4. Ake je hmotnostne percento vody vo vzorke siranu med­

nateho, ked sme vysusenim 0,5675 g tejto vzorky ziskali 0,4497 g bez­

vodeho cuso4 ? (20,76% H2o) 

Priklad 5. Zo vzorky caco3 sme odvazili 0,9763 g a vyzihali. Aka 

je hmotnost ziskaneho cao, ak obsah vlhkosti vo vzorke bol 5,0% hmot­

nostnych ? (0,5197 g CaO) 

Priklad 6. Aky objem v ml roztoku Znso4 s hmotnostnym zlomkom 

priblizne w(Znso4 )=0,25% musime zobrat na gravimetricke stanovenie 

Zn aka ZnNH4Po4 , aby hmotnost produktu bola medzi 0,25 az 0,3 g ? 

(100 rnl) 

Priklad 7. zo vzorky Al 2 (so4 ) 3 sme odvazili 2,4040 g a rozpusti­

li na 100 ml roztoku. z 50,0 ml tohto roztoku sme po vyzrazani 

Al 3+ ziskali 0,1820 g AlP04 . Ake je hmotnostne percento Al 2 (so4 ) 3 vo 

vzorke? (21,24% Al 2 (so4 ) 3 ) 

Priklad a. Vo vzorke, ktora obsahovala vapenate a horecnate soli, 

sme stanovili obidve zlozky tak, z~ ca 2+ sme vyzrazali aka stavelan, 

ktory srne vyzihanim s H2so4 previedli na caso4 ; Mg 2+ sme stanovili 
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aka Mg 2P 2o 7 . Ake je hmotnostne percento cao a MgO vo vzorke, ak sme 

z navazku 0,5233 g vzorky ziskali 0,2552 g caso4 a 0,3018 g Mg 2P2o 7? 

(20,09% CaO; 20,89% MgO) 

Priklad 9. Navazok vzorky 0,5647 g, ktora obsahovala cu2+ sme 

rozpustili a cu2+ sme vyzrazali roztokom 8-chinolinolu. Po izolacii 

a vysuseni bola hmotnost Cu(C9H60N) 2 0,3245 g. Ake je hmotnostne per­

cento cu2+ vo vzorke ? (10,38% cu2+) 

Priklad 10. 0,2409 g hydratu dusicnanu nikelnateho sme rozpus­

tili vo vode. V roztoku sme vyzrazali Ni 2+ butandi6ndioximom. Hmot­

nost izolovanej a vysusenej vazite1nej formy Ni(C4H7N2o 2 ) 2 bola 

0,2940 g. Ko1ko molekul vody obsahuje molekula analyzovaneho dusicna­

nu ? (3 molekuly vody) 

Priklad 11. Aka bola hmotnost cu2+ v g vo vzorke roztoku meana­

tej soli, z ktoreho sme po vyzrazani a izolacii ziskali 0,4689 g va­

zite1nej formy benzoinoximatu meanateho (kupron)-(Cu c 14H11N02 )? 

(0,1032 g Cu) 

Priklad 12. Pri kvantitativnej elementarnej analyze organickej 

latky sme z navazku 8,81 mg ziskali 9,55 mg co2 a 3,41 mg H2o. Aky 

je hmotnostny zlomok w(C) a w(H) v analyzovanej vzorke ? 

(w(C)=0,2958 a w(H)=0,0433) 

Priklad 13. Elementarnou analyzou organickej latky sme zistili 

prvkove zlozenie c, H, o, N. Pri stanoveni c a H z navazku 16,11 mg 

vzorky vzniklo 15,97 mg co 2 a 6,61 mg H2o. Pri stanoveni N podta Du­

masa sme z navazku 6,26 mg vzorky ziskali 1,73 ml dusika pri teplote 

20°c a tlaku 99992 Pa (750 torr).Vyhodnotte zastupenie uvedenych prv­

kov hmotnostnyroi percentami ! (Obsah kyslika dopocitajte do 100 %). 

(27,05% C; 4,59% H; 31,77% N; 36,59% 0) 

Priklad 14. Aky objem H2so4 v ml ( =1,831 gjml) potrebujeme 

na pripravu 5 1 roztoku s koncentraciou c(H 2so4 )=0,1 mol/1 ? 

(28,49 ml) 

Priklad 15. Aky objem HCl v ml s koncentraciou c(HC1)=0,2 mol/1 

mozeme pripravit z 15 ml 34% kyseliny chlorovodikovej? 

(817,6 ml) 
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Priklad 16. 470 ml roztoku HClo4 s koncentraciou c(HC!04 )=0,2132 

mol/1 sme zriedili v odmernej banke na objem 500 ml. Aka je vysledna 

latkova koncentracia roztoku HClo4 ? (c(HCl04 )=0,2004 mol/1) 

Priklad 17. z roztoku KOH s c(KOH)=0,1017 mol/1 sme odpipetovali 

do troch titracnych baniek po 20,00 ml a titrovali roztokom H2so4 . 

Spotreby H2so4 boli 16,50: 16,48 a 16,54 ml. Aka je latkova koncent­

racia H2so4? (c(H2so4 )=0,06161 mol/1) 

Priklad 18. Z roztoku Ca(OH) 2 (tzv. vapennej vody) sme odpipeto­

vali 50,00 ml a titrovali roztokom HCl s c(HC1)=0,0998 mol/1: spotre­

ba roztoku HCl bola 19,04 ml. Aka je hmotnostna koncentracia roztoku 

Ca(OH) 2 ? (j(Ca(OH) 2 )=1,4079 g/1) 

Priklad 19. Zo vzorky obsahujucej NaHco3 sme odvazili 0,4521 g, 

rozpustili vo vode a titrovali odmerntrn roztokom H2so4 s c(H2so4 )= 

=0,1045 moljl. Spotreba H2so4 bola 20,98 ml. Vyhodnotte hmotnost-

ne percento NaHco3 vo vzorke! (81,48% NaHC03 ) 

Priklad 20. Aky navazok KOH v g potrebujeme na pripravu 500 ml 

roztoku KOH s c(KOH)=0,1 mol/1 ? 
(2,81 g + 10% nadbytok; tj.3,09 g) 

Priklad 21. Na analytickych vahach sme navazili 0,3432 g kyseli­

ny amidosirovej (HS03NH 2 ), rozpustili vo vode v titracnej banke a ti­

trovali odmernym roztokom NaOH. Spotreba NaOH bola 17,90 ml. Aka je 

latkova koncentracia roztoku NaOH ? (c(NaOH)=0,1975 mol/1) 

Priklad 22. Zmiesali sme dva odmerne roztoky NaOH a to 300 ml 

roztoku s koncentraciou c 1 (NaOH)=0,1547 mol/1 a 600 ml roztoku s kon­

centraciou c 2 (NaOH)=0,0843 mol/1. Aka je vysledna latkova koncentra­

cia roztoku NaOH ? (c(NaOH)=0,1078 mol/1) 

Aka je hmotnostna koncentracia tohto roztoku ? 
( g (NaOH)=4, 3117 g/1) 

Priklad 23. Aka je latkova koncentracia vodneho roztoku KOH, 

ktoreho hmotnostny zlomok w(KOH)=2 % ? 
(c(KOH)=0,3623 mol/1) 



- 254 -

Priklad 24. Roztok s obsahom H2so4 sme kvantitativne preniesli 

do 100 ml odmernej banky, doplnili po znacku destilovanou vodou a od­

pipetovali do troch titracnych baniek po 25,00 ml. Titrovali sme od­

mernym roztokom NaOH s c(NaOH)=0,2311 moljl; spotreby NaOH bo1i 

15,42 m1; 15,48 m1 a 15,50 ml. Vyhodnotte hmotnost H2so4 v g vo vzor-

ke ! 

Priklad 25. Na ana1ytickych vahach sme navazi1i 0,1721 g vzorky 

s obsahom Mgco3 .K navazku sme pridali 50,00 ml odmerneho roztoku HCl 

s c(HC1)=0,1077 mol/1 a roztok sme povarili. Po vychladnuti sme nez-

reagovanu HCl titrova1i spatne 

mo1/1, pricom spotreba KOH bola 

Mgco3 vo vzorke ? 

odmernym roztokom KOH s c(KOH)=0,0952 

20,98 m1. Ake je hmotnostne percento 

(82,98% MgC03 ) 

Priklad 26. K 20,00 m1 roztoku s obsahom kyseliny dusicnej sme 

pridali 25,00 m1 odmerneho roztoku NaOH, c(NaOH)=0,1982 mo1/l, premie­

sali sme a nadbytocny NaOH sme titrovali odmernym roztokom H2so4 , 

c(H2so4 )=0,1152 mol/1, spotreba H2so4 bola 14,30 ml. Aka je hmotnost 

HN03 v mg vo vzorke ? (104,6 mg HN03 ) 

Aka je latkova koncentracia roztoku HN03? (c(HN03 )=0,08301 mo1/1) 

Priklad 27. Navazok 0,8432 g vzorky organickej 1atky obsahujucej 

dusik sme po mineralizacii preniesli kvantitativne do destilacnej apa­

ratury na stanovenie NH+ 4 soli. Do predlohy pod ustie chladica sme da­

li 25,00 ml kyseliny sirovej s c(H2so4 )=0,1315 mol/1. Po pridani kon­

centrovaneho KOH ku vzorke sme vydestilova1i unikajuci NH3 .Po desti-

1acii sme nezreagovany podie1 H2so4 stanovili odmernym roztokom NaOH 

s c(NaOH)=0,2217 moljl. Spotreba NaOH bola 12,16 ml. Ake je hmotnost-

ne percento dusika vo vzorke ? (6,44% N) 

Priklad 28. Aku hmotnost v g kyseliny chloristej s w(HCl04 )= 

=0,70 ( =1,668 g/m1) treba navazit na technickych vahach na pripra­

vu 1000 m1 roztoku HC104 v bezvodej kyseline octovej s c(HCl04 )=0,05 

mol/1? (7,18 g HC104 ). 

Aky navazok acetanhydridu v g treba pridat, aby sa stechiometricky 

viazala voda z vypocitaneho navazku vodneho roztoku HC1o4 s w(HCl04 )= 

0,70 aby sme obdrzali roztok HClo4 v bezvodej kyseline octovej ? 

(12,21 g (CH3Co) 20) 
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Priklad 29. Na analytickych vahach srne odvazili 0,1058 g hydro­

genftalanu draselneho, navazok srne rozpustili v bezvodej kyseline oc­

tovej a titrovali odrnernyrn roztokorn HC104 v bezvodej kyseline octo­

vej. Spotreba HClo4 bola 10,24 rnl. Aka je latkova koncentracia odrner­

neho roztoku HCl04 ? (c(HCl04 )= 0,0506 rnol/1) 

Priklad 30. Na analytickych vahach srne odvazili 0,1007 g vzorky 

s obsahorn glycinu, navazok srne v titracnej banke rozpustili v bezvo­

dej kyseline octovej. Titrovali srne roztokorn HClo4 s c(HCl04 )= 

=0,0203 rnoljl. Spotreba HClo4 bola 9,42 rnl. Ake je hrnotnostne percen-

to glycinu vo vzorke ? 

Priklad 31. Na analytickych vahach 

tuku, k navazku srne pridali 25,00 

(14,26% glycinu) 

srne odvazili 2,1545 g vzorky 

rnl etanoloveho roztoku KOH 

s c(KOH)=0,4934 rnol/1, zahriali srne a pod spatnyrn chladicorn povarili 

1 hodinu. Nezreagovany KOH srne titrovali odrnernyrn roztokorn HCl 

s c(HC1) =0,5031 rnol/1 a spotreba bola 20,30 rnl.Za rovnakych podrnienok 

srne uskutocnili slepy pokus; spotreba roztoku HCl na slepy pokus bola 

24,00 rnl. Aku hodnotu rna cislo zrnydelnenia analyzovaneho tuku ? 

(48,48) 

Priklad 32. Aky navazok chelatonu 3 (Na 2c 10H14o8N2 .2 H20) v g 

treba na pripravu 750 rnl jeho roztoku s koncentraciou 0,02 rnol/1? 

(5,58 g chelatonu 3) 

Priklad 33. Na standardizaciu roztoku chelatonu 3 s latkovou 

koncentraciou priblizne 0,02 rnol/1 srne odvazili 0,1373 g praskoveho 

zinku. Po rozpusteni navazku v HN03 srne roztok v odrnernej banke dopl­

nili na objern 100 rnl. Na 25,00 rnl tohto roztoku bola priernerna spot­

reba standardizovaneho roztoku chelatonu 22,94 rnl. Aka je latkova 

koncentracia roztoku chelatonu 3 ? 
c(chelaton 3)=0,02289 rnol/1) 

Priklad 34. z prirnarneho standardu Pb(N03 ) 2 srne odvazili 

0,1452 g. Po rozpusteni navazku a uprave pH srne roztok Pb(N03 ) 2 tit­

rovali roztokorn chelatonu 3, pricorn jeho spotreba bola 24,35 rnl. Aku 

latkovu koncentraciu rna roztok chelatonu 3 ? 
(c(chelaton 3)=0,01800 rnol/1) 
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Priklad 35. Aku latkovu koncentraciu rna roztok Mgso4 ak sme na 

titraciu 20,00 ml tohto roztoku spotrebovali 21,85 ml roztoku chela­

tonu 3 s c(chelaton 3)=0,012 mol/1 ? 

(c(Mgso4 )=0,01311 mol/1) 

Aku hmotnostnu koncentraciu rna roztok Mgso4 ? 

( ~( MgS04 )=1,5780 gjl) 

Priklad 36. Aku latkovu koncentraciu musi mat odmerny roztok che­

latonu 3, aby pri titracii vapenatej soli 1,00 ml odmerneho roztoku 

chelatonu 3 odpovedal obsahu 1,00 mg Ca ? 

(c(chelaton 3)=0,02495 moljl) 

Priklad 37. Zo vzorky siranu olovnateho sme odvazili 0,4125 g. 

Po rozpusteni navazku sme roztok Pb2+ titrovali odmernym roztokom 

chelatonu 3 s c(chelaton 3)=0,01960 moljl. Spotreba pri titracii bola 

29,80 ml. Ake je hmotnostne percento Pb vo vzorke ? (29,33% Pb) 

Priklad 38. Zo 100 ml roztoku s obsahom Al 3+ sme odpipetovali 

25,00 ml do titracnej hanky. K roztoku sme pridali 50,00 ml odmerneho 

roztoku chelatonu 3 s c(chelaton 3) = 0,021 mol/1 a povarili. Po vy­

chladnuti sme titrovali nezreagovany chelaton 3 odmernym roztokom 

Pb(N03 ) 2 s c(Pb(N03 ) 2 )=0,0l8 moljl.Spotreba odmerneho roztoku bola 

29,50 ml. Aku hmotnost Al 2 (so4 ) 3 v g obsahuje 100 ml analyzovaneho 

roztoku ? (0,3551 g Al 2 (so4 ) 3 ) 

Priklad 39. Navazok 0,1821 g vzorky s obsahom Bi2o 3 a znco 3 sme 

rozpustili za tepla v HN03 . Po vychladnuti sme v kyslom prostredi 

titrovali Bi 3+ chelatometricky na xylenolovu oranzovu. Spotreba od­

merneho roztoku chelatonu 3 s c(chelaton 3)= 0,021 mol/1 bola 22,50 

ml. Pot om sme upravili pH hexametylentetraaminom na hodnotu 4,5 

a titrovali tym istym odmernym roztokom chelatonu 3 ion zn2+, pricom 

spotreba bola 18,30 ml. Ake je hmotnostne percento Bi 2o 3 a ZnC03 
v analyzovanej vzorke ? (60,45 % Bi 2o 3 a 26,46 % ZnC0 3 ) 

Priklad 40. Aky navazok zinkovej masti, ktora obsahuje okolo 11% 

ZnO musime navazit na jedno stanovenie, aby po mineralizacii a roz­

pusteni bola spotreba odmerneho roztoku chelatonu 3 s c(chelaton 3)= 

0,011 mol/1 na titraciu zn 2+ okolo 25,00 ml ? 
(okolo 0,2 g zinkovej masti) 
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Priklad 41. Aka je celkova tvrdost vody vyjadrena ako c(Ca+Mg)= 

mmol/1, ak sme na titraciu 100,00 ml vody spotrebovali 22,80 ml roz­

toku chelatonu 3 s c(chelaton 3)=0,0114 moljl? 

(celkova tvrdost je 2,60 mmol/1) 

Priklad 42. Z navazku 0,2956 g primarneho standardu NaCl sme 

pripravili presne 100,00 ml roztoku. Na tri paralelne merkurimetricke 

stanovenia sme odpipetovali po 20,00 ml tohto roztoku. Priemerna 

spotreba odmerneho roztoku Hg(N03 ) 2 bola 20,95 ml. Aka je presna 

latkova koncentracia roztoku Hg(N03 ) 2 ? 

Priklad 43. Vzorku, ktora obsahovala NH4cl sme titrovali merkuri­

metricky odmernym roztokom dusicnanu ortutnateho s c(Hg(N03 ) 2 )=0,0268 

moljl. Aka bola hmotnost Cl- v mg vo vzorke ak spotreba roztoku 

Hg(N03 ) 2 pri titracii bola 24,50 ml ? (46,56 mg C1-) 

Priklad 44. Aka bude spotreba odmerneho roztoku dusicnanu ortut­

nateho pri titracii 120 mg vzorky s obsahom asi 95% KBr; c(Hg(N03 ) 2 )= 

0,0212 mol/1 ? (25 ml) 

Priklad 45. Aky objem roztoku Hg(N03 ) 2 v ml s c(Hg(N03 ) 2 )=0,05 

mol/1 mozeme pripravit z 10,03 g kovovej ortuti ? (Hg sa rozpusti 

(1000 ml) 

Priklad 46. Zo vzorky obsahujucej KCN sme odvazili 0,0718 g a po 

rozpusteni titrovali odmernym roztokom dusicnanu strieborneho s 

c(AgN03 )=0,01978 mol/1, pricom spotreba bola 27,85 ml. Vyhodnotte ob­

sah KCN vo vzorke hmotnostnym zlomkom ! (w(KCN)=0,9992) 

Priklad 47. Aku latkovu koncentraciu musi mat roztok Hg(N03 ) 2 , 

aby pri merkurimetrickom stanoveni 1,00 ml tohto roztoku reagoval 

s latkovym mnozstvom 0,050 mmol halogenidu x-? 

(c(Hg{N03 ) 2=0,0250 mol/1) 

Priklad 48. Aku hmotnost dusicnanu strieborneho treba navazit na 

pripravu 500 ml odmerneho roztoku s c(AgN03 )= 0,05 mol/1 ? 
(4,25 g AgN03 ) 
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Priklad 49. Aky navazok NaCl v g musime navazit na analytickych 

vahach na pripravu 200 m1 standardneho odmerneho roztoku s koncent­

raciou c(NaCl)=0,0200 mol/1? (0,2338 g NaCl) 

Priklad 50. Aku mo1arnu koncentraciu musi mat standardny odmer­

ny roztok AgN0 3 pre argentometricke stanovenie bromidov, aby 1,00 ml 

odmerneho skumadla pri titracii udaval obsah 1,00 mg Br- ? 

(c(AgN03 )=0,01252 mol/1) 

Priklad 51. 1,8123 g vzorky obsahujucej bromid sme rozpustili 

v destilovanej vode a dop1nili v odmernej banke na objem 250 ml. Ob­

sah bromidov sme stanovili argentometricky podfa Volharda tak, ze sme 

ku 25,00 ml tohto roztoku v titracnej banke pridali 30,00 ml odmerne­

ho roztoku AgN03 s koncentraciou c(AgN03 )=0,00902 mol/1 ana spatnu 

titraciu sme spotrebovali 14,21 ml 

s c(NH4SCN)=0,01031 mol/1. Vyhodnotte obsah 

hmotnostne percento KBr ! 

odmerneho roztoku NH4scN 

KBr vo vzorke, vyjadrite 

(8,15% KBr) 

Priklad 52. z primarneho argentometrickeho standardu NaCl p.a. 

sme odvazili na analytickych vahach 0,0730 g a navazok rozpusti1i v 

destilovanej vade. Aka bude spotreba odmerneho roztoku AgN03 s kon­

centraciou c(AgN03 )=0,0500 mo1/1 pri titracii tohto roztoku ? 

(24,98 ml) 

Priklad 53. z roztoku obsahujuceho chlorid draselny sme odpipe­

tovali do titracnej hanky 10,00 ml a pri stanoveni podfa Mohra spot­

rebovali 21,24 ml odmerneho roztoku AgNo3 s koncentraciou 

c(AgN0 3 )=0,02042 moljl. Aka bola hmotnost KCl v mg v titrovanom obje­

me vzorky ? (32,34 mg KCl) 

Aka je hmotnostna koncentracia KCl v roztoku vzorky ? 
(q KCl= 3,234 g/1) 

Priklad 54. Tuhu vzorku substancie KI s obsahom KI 95% chceme 

stanovit argentometricky podia Fajansa tak, ze navazok po rozpusteni 

vo vode doplnime v odmernej banke na objem 200,0 ml a pipetujeme ku 

titracii 20,00 ml. Aky musi byt navazok vzorky, aby sme pri titracii 

spotrebovali 15,00 ml odmerneho roztoku AgN03 s koncentraciou 

c(AgN03 )=0,1023 mol/1 ? (2,6815 g 95 %-neho KI) 
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Priklad 55. Aku hmotnost KMno4 p.a. musime odvazit na pripravu 
2 1 odmerneho roztoku s 1atkovou koncentraciou 0,0200 mo1/1 ? 

(6,32 g KMno4 ) 

Priklad 56. Aky objem 6% roztoku manganistanu drase1neho treba 
na pripravu 500 m1 odmerneho roztoku s koncentraciou c(KMno4 )=0,002 

mo1/l? ( q(KMn04 ) =1 gjml) (2,63 ml) 

Priklad 57. Aky navazok v mg trihydratu hexakyanozeleznatanu dra­
selneho p.a. ako primarneho standardu pre manganometriu v kyslom pro­

stredi musime odvazit na analytickych vahach, na pripravu 100,00 ml 

jeho roztoku. Tento roztok pouzijeme na stanovenie presnej koncentra­
cie KMn04 , ktory rna pribliznu latkovu koncentraciu 0,002 mo1jl. Nava­
zok vypocitajte tak, aby 1 ml roztoku standardu reagoval s 1 ml roz­

toku KMn04 . (422,4 mg K4 (Fe(CN} 6 ]. 3 H20) 

Priklad 58. Marne roztok KMno4 , jeho priblizna latkova koncentra­

cia je 0,02 moljl. Aku hmotnost standardu stave!anu sodneho treba od­

vazit na · analytickych vahach, aby sme pri stanoveni presnej koncent­

racie roztoku KMno 4 mali spotrebu okolo 25 ml KMno4 . 

(okolo 0,1675 g (COONa) 2 ) 

Priklad 59. Na standardizaciu odmerneho roztoku KMno4 sme odvazi­
li 0,1178 g As 2o3 .Navazok sme rozpustili v koncentrovanom roztoku 

NaOH, po okysleni sme titrovali roztokom KMnO~. Spotreba KMno4 bola 

28,95 ml. Aka je latkova koncentracia roztoku KMno4 ? 

(c(KMn04 )=0,01645 moljl) 

Priklad 60. z navazku 0,3926 g vzorky obsahujucej (NH4 ) 2Fe(so4 ) 2 
sme v 100 ml odmernej banke pripravili zasobny roztok. Na odpipetova­

nych 25,00 ml tohto roztoku sme pri manganometrickom stanoveni v kys­

lom prostredi spotrebovali 23,21 ml odmerneho roztoku KMn0 4 s koncent­

raciou c(KMn04 )=0,01062 moljl. Ko!ko g Fe obsahuje 1,000 g vzorky ? 

(0,7013 g Fejg vzorky} 

Priklad 61. z navazku 1,1067 g vzorky obsahujucej kyselinu sta­

ve!ovu sme pripravili 100,0 ml zasobneho roztoku v odmernej banke. Na 

manganometricke stanovenie sme odpipetovali po 20,00 ml tohto roztoku 

a pri troch paralelnych stanoveniach sme spotrebovali: 24,85 ; 24,95 
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a 24,90 m1 odmerneho roztoku KMno4 s koncentraciou c(KMn04 )=0,00873 

mo1jl. Vyhodnotte obsah bezvodej kyse1iny stavetovej vo vzorke, vy­

jadrite hmotnostne percento ! 

(22,11% (COOH) 2 ) 

Priklad 62. z navazku 1,3074 g vzorky obsahujucej siran ze1ezna­

ty sme pripravi1i zasobny roztok v 100,00 m1 odmernej banke. Pri man­

ganometrickej titracii 20,00 m1 tohto roztoku v kys1om prostredi sme 

mali priemernu spotrebu troch para1elnych stanoveni 27,63 m1 odmerne­

ho roztoku KMno4 s koncentraciou c(KMno4 ) = 0,01046 mo1j1. Udajte ob­

sah Fe vo vzorke hmotnostn¥m percentom ! 

(30,86% Fe) 

Priklad 63. Akej hmotnosti peroxidu vodika v mg zodpoveda 1,00 m1 

odmerneho roztoku KMno4 s koncentraciou c(KMn04 )=0,02013 mol/1 ? 

(1,712 mg H2o 2 ) 

Priklad 64. Aku 1atkovu koncentraciu musi mat standardny odmer­

ny roztok KMno4 pre manganometricke stanovenia vzoriek obsahujucich 

(NH4 ) 2Fe(so4 ) 2 , aby 1,00 m1 spotreby odmerneho skumad1a pri titra­

ciach v kys1om prostredi udava1 obsah 1,00 mg ze1eza ? 

(c(KMnOJ=0,003581 mo1/1) 

Prik1ad 65. Udajte, aku hmotnost dichromanu didrase1neho p.a. 

potrebujete navazit na ana1ytickych vahach na pripravu 500 m1 odmer­

neho roztoku K2cr2o 7 s koncentraciou c(K2cr2o 7 )= 0,0150 mo1J1? 

(2,2064 g K2cr2o 7 ) 

Aka je hmotnostna koncentracia tohto roztoku? 

(9(K2cr2o 7 ) = 4,4129 g/1) 

Priklad 66. Aky navazok vzorky obsahujucej asi 70 % Feso4 treba 

navazit na ana1ytickych vahach na dichromatometricku titraciu, aby sa 

na jej stanovenie spotrebovalo 20 m1 roztoku K2cr2o 7 s koncentra­

ciou c(K2cr2o 7 )=0,01653 mo1/1 ? (0,4305 g vzorky) 

Priklad 67. z navazku 2,0670 g vzorky obsahujucej heptahydrat si­

ranu ze1eznateho sme pripravi1i v odmernej banke 250,0 m1 zasobneho 

roztoku na dichromatometricke stanovenie. Pri titracii sme na odpipe­

tovanych 25,00 m1 tohto roztoku mali spotrebu 19,28 ml odmerneho roz-
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toku K2cr2o 7 s koncentraciou c(K2cr2o 7 )=0,003289 mol/1. Ake je hmot­

nostne percento Feso4 .7 H2o vo vzorke? 

Priklad 68. Zo vzorky obsahujucej hydrochin6n sme na analytic­

kych vahach odvazi1i diferencne do titracnej banky na dichromatomet­

ricke stanovenie 1,0735 g. Pri titracii sme zaznamenali spotrebu 

18,53 ml odmerneho roztoku dichr6manu didraselneho s koncentraciou 

c(K2cr2o 7 )=0,01640 mol/1. Vyhodnotte obsah hydrochin6nu vo vzorke 

hmotnostnym z1omkom v %! (9,35% hydrochin6nu) 

Prik1ad 69. Akej hmotnosti hydrochin6nu v mg pri dichromatomet­

rickej titracii zodpoveda presne 1,00 m1 odmerneho roztoku K2cr2o7 s 

koncentraciou c(K2cr2o 7 )=0,01659 mo1j1? 

(5,48 mg hydrochin6nu) 

Prik1ad 70. Vypocitajte, aky navazok bromicnanu draselneho p.a. 

potrebujeme navazit na ana1ytickych vahach na pripravu 1 1 standard­

neho odmerneho roztoku s koncentraciou c(KBro3 )=0,0350 mo1/1 na bro-

matometricke stanovenia (5,8451 g KBr03 ) 

Diferencne sme navazi1i 5,8782 g KBro3 , aka je presna latkova koncen­

tracia odmerneho roztoku KBro3 ? 

(c(KBro3 ) = 0,03520 mol/1) 

Priklad 71. z navazku 2,0252 g vzorky obsahujucej arzenitu z1u­

ceninu sme pripravili v odmernej banke 250 m1 zasobneho roztoku. Na 

bromatometricke stanovenie sme odpipetova1i na paralelne titracie po 

20,00 ml tohto roztoku. Priemerna spotreba odmerneho roztoku KBro3 
s latkovou koncentraciou c(KBr03 )=0,01671 mol/1 bola 21,24 ml. Aky 

je hmotnostny zlomok arzenu vo vzorke ? 

(w(As) = 0,4924) 

Priklad 72. Kvapalnu vzorku obsahujucu antimonitu so! sme kvan­

titativne preniesli do odmernej banky a zriedili na objem 100 ml. Na 

bromatometricke stanovenie sme do troch titracnych baniek napipetova­

li po 25,00 ml tohto roztoku. Priemerna spotreba paralelnych stanove­

ni bola 13,57 ml odmerneho roztoku bromicnanu draselneho s koncentra­

ciou c(KBr03 ) = 0,03343 mo1jl. Vyhodnotte hmotnost Sb vo vzorke 

(0,6628 g Sb) 
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Priklad 73. Aky navazok v g resublimovaneho j6du p.a. potrebuje­

me navazit na pripravu 250,0 ml odmerneho roztoku j6du s molarnouj 

koncentraciou 0,025 moljl ? (1,5863 g j6du) 

Priklad 74. Koiko mg standardu oxidu arzeniteho treba navazit na 

analytickych vahach na stanovenie presnej koncentracie odmerneho 

roztoku j6du, s pribliznou latkovou koncentraciou 0,02 moljl, aby 

spotreba j6du pri titracii bola 25 ml? 

Priklad 75. Pri jodometrickom stanoveni 0,7536 g vzorky obsahu­

jucej kyselinu askorbovu sme spotrebovali 22,45 ml odmerneho roztoku 

j6du s latkovou koncentraciou c(I 2 ) = 0,05013 moljl. Udajte obsah 

kyseliny askorbovej vo vzorke hmotnostnym zlomkom v % ! 

(26,30% kys. askorbovej) 

Priklad 76. Aku presnu latkovu koncentraciu musi mat odmerny 

roztok j6du, · aby pri jodometrickej titracii antimonitej zluceniny 

1 ml roztoku j6du zodpovedal 1,00 mg Sb ? 

(c(I 2 ) = 0,008214 mol/1) 

Priklad 77. Koiko g pentahydratu tiosiranu disodneho treba nava­

zit na pripravu 1500 ml odmerneho roztoku s latkovou koncentraciou 

0,05 mol/1 ? (18,61 g Na 2s 2o 3 . 5 H2o) 

Presnu koncentraciu tohto roztoku chceme stanovit na standard jodie­

nan draselny. Aky rna byt navazok Kro3 pre objem 100 ml, aby sme 

pri titracii 1 ml roztoku KI0 3 mali spotrebu okolo 1 ml roztoku 

Na 2s2o3 ? (okolo 0,1783 g KI03 ) 

Priklad 78. Aky navazok K2cr2o 7 p.a., ako zakladnej latky pre 

stanovenie presnej koncentracie odmerneho roztoku Na 2s 2o 3 , treba na­

vazit na pripravu 500,0 ml standardneho roztoku s koncentraciou 

c(K2cr2o 7 )=0,01 moljl. (1,4710 g K2cr2o7 ) 

Skutocne sme navazili 1,5273 g K2cr2o7 , rozpustili vo vode a doplnili 

na objem 500,0 ml. Aka bude ocakavana spotreba roztoku Na 2s 2o 3 , kto­

reho priblizna latkova koncentracia je asi 0,05 moljl, na napipetova­

nych 20,0 ml roztoku standardu ? 
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Priklad 79. Na jodometricke stanovenie sme navazili 0,8928 

g vzorky s obsahom hexakyanozelezitanu draselneho a z navazku sme 
pripravili roztok do 100 ml odmernej banky. Na odpipetovanych 3 krat 

20,00 ml tohto roztoku sme po pridani KI a okysleni, pri troch para­
lelnych titraciach zaznamenali spotreby: 19,29; 19,30 a 19,27 ml od­
merneho roztoku tiosiranu disodneho s koncentraciou c(Na 2s 2o3 )=0,02502 

mol/1. Aky je obsah Fe vo vzorke vyjadreny hmotnostnym percentom ? 

(15,09% Fe) 
Aku hmotnost K3Fe(CN) 6 v mg obsahuje 1,000 g analyzovanej vzorky? 

(889,8 mg K3Fe(CN) 6 ) 

Priklad 80. Akej hmotnosti br6mu v mg zodpoveda pri jodometric­

kej titracii 1,00 ml odmerneho roztoku tiosiranu disodneho s koncen­

traciou c(Na 2s 2o3 ) = 0,05021 mol/1 ? 

(4,012 mg br6mu) 

Priklad 81. z navazku 0,8721 g vzorky obsahujucej chlorid medna­

ty sme pripravili na jodometricku reduktometricku titraciu roztok do 

250 ml odmernej banky. Na odpipetovanych 25,0 ml tohto zasobneho roz­

toku sme po pridani KI a okysleni roztokom H2so4 mali prieme~nu spot­

rebu 19,07 ml odmerneho roztoku tiosiranu disodneho s koncentraciou 

c(Na 2s 2o3 )=0,01825 moljl. Aky je hmotnostny zlomok cuc1 2 vo vzorke ? 

(w(cucl 2 )=0,5366) 

Priklad 82. Navazok 0,1452 g olivoveho oleja sme rozpustili 
v 10 ml chloroformu. K roztoku sme pridali 20 ml roztoku IBr s kon­

centraciou priblizne 0,1 moljl. Po prebehnuti reakcie sme k roztoku 

pridali 1,5 g KI a titrovali odmernym roztokom tiosiranu disodneho 

s c(Na 2s 2o3 )=0,1145 moljl. Spotreba pri titracii bola 13,65 ml. Rov­

nakym postupom sme urobili slepy pokus, pri ktorom bola spotreba roz­

toku Na 2s 2o3 22,40 ml. Ake je j6dove cislo analyzovaneho oleja? 

{87,56) 

Priklad 83. Na pripravu odmerneho roztoku bromicnanu draselneho 

sme navazili 1,5128 g KBro3 p.a .. Aky je presny objem odmerneho roz­

toku, kea presna latkova koncentracia roztoku bromicnanu draselneho 

je c(KBr03 ) = 0,01812 mol/1 ? 
(500 ml) 
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Priklad 84. Zo 100 ml kvapalnej vzorky obsahujucej anilin sme 

odpipetovali 3x 20,00 ml do titracnych baniek, pridali KBr, okyslili 

a titrovali odmernyro roztokom KBr03 s koncentraciou c(KBr03 )=0,01667 

mol/1. Paralelne spotreby roztoku KBr03 boli 22,04; 22,05 a 22,04 ml. 

Kotko mg anilinu obsahuje 1 ml roztoku vzorky ? 

(1,711 mg anilinu) 

Priklad 85. Aku latkovu koncentraciu musi mat odmerny roztok 

KBro3 pre priame bromometricke stanovenie vzoriek obsahujucich ani­

lin, aby pri titracii 1 ml odmerneho roztoku KBro3 udaval 1 mg 

anilinu vo vzorke ? (c(KBr03 ) = 0,01074 mol/1) 
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