15. ARGENTOMETRIE

Pii srazecich titracich dochdzi vzdjemnou reakci halogenidu X a kationtu Ag" k tvorbé mdlo rozpustného
halogenidu stiibra podle rovnice :

Agt + X- AgX
V bode ekvivalence jsou v roztoku vedle srazeniny halogenidu stribrného i volné ionty halogenidové a stiibrné,
Jejichz rovnovazna koncentrace je definovana soucinem rozpustnosti Ks(AgX) vzniklé soli.

15.1. Potenciometrické stanoveni titru odmérného roztoku 0,05 M AgNO; na
standardni roztok NaCl (standardizace)

Pri potenciometrické indikaci u srazecich argentometrickych titraci se v priubéhu titrace méri zmény potencidalu
indikacni stribrne elektrody v soustave clanku se srovnavaci referentni elektrodou (nasycena kalomelova
elektroda s kapalinovym miistkem KNO; nebo merkurosulfatova elektroda). Potenciometrem se méri rozdil
potencialit obou elektrod jako napéti elektrochemického clanku. V bodé ekvivalence, kdy je zména potencialu
nejvetsi, dochazi k tzv. potencidlovéemu skoku. Z polohy inflexniho bodu na potenciometrické kiivce v
potencialovém skoku se na ose x odecte spotreba titracniho cinidla V.

Ag+ + CI- AgCl

Piiprava vzorku:
Mypavazky(NaCl) = cca 292 mg M(NaCl) = 58,443 g/mol
navazku rozpustit v 25 ml dest. H,O

!
ptevést do Vo= 100 ml, doplnit dest. H,O

!
pipetovat 10 ml do vysoké kadinky na 150 ml + teflonové michadlo + 90 ml dest. H,O

1

titraci provést 2x (titraci ukoncit po ptidavku dvojnasobného mnozstvi odmérného roztoku, nez je mnozstvi
odpovidajici Ve

a) prvnl titrace slouzi k vymezeni oblasti potencidlového skoku (titracni cinidlo pridavat po AV = 1 ml,
zaznamenavat zménu napeti v mV)

b) druha titrace — v oblasti potencialového skoku v rozpéti £ 1,5 ml pridavat titracni cinidlo po AV = 0,1
ml zaznamendvat zménu napéti v mV)

Prace s automatickou byretou:

1) Zapnout automatickou byretu tlacitkem MAINS na piednim panelu.

2) Byretu naplnit otocenim levého nasavaciho Sroubu doprava (zkontrolovat zda je pfivodni hadicka
ponotena v roztoku 0,05M AgNO;).

3) Pfepnout nasdvaci Sroub do polohy ,,Davkovani titracniho ¢inidla“ otocenim doleva.

4) Na ptfednim panelu pfistroje nastavit rychlost davkovani tlacitkem SPEED na 5.

5) Nastavit objem davkovani 0,1 ml stlacenim modrého tlacitka (100 pl).

6) Provést titraci pomoci bilého tlacitka START.



Postup stanoveni koncentrace AgNQO; pomoci pH-metru OP 205/01:

1) Zapnout pH-metr OP 205/01 tlatitkem ON/OFF (umistény vzadu na pristroji).

2) Kadinku se vzorkem umistit na magnetickou micha¢ku, ponofit elektrody do roztoku a spustit
michéni.

3) Na prednim panelu nastavit méfenou veli¢inu — napéti v mV (stlaenim ¢erného tlagitka + mV
v levém hornim rohu).

4) Pomoci otoéného Sroubu TEMP °C nastavit teplotu.

5) Poté stlagit v pravém hornim rohu éerné tlacitko Z a pomoci oto¢ného Sroubu ZERO nastavit 0 na
displeji.

6) Piepnou Cernym tlacitkem 4 na vybér oblasti méfeni a poté pomoci otoéného Sroubu
COMPENSATION nastavit rucicku tak, aby byla v méfitelné oblasti.

7) Pro méfeni stlacit ¢erné tlacitko M.

8) Odecist naméfenou hodnotu nasledujicim zplisobem — oto¢ny sroub COMPENSATION udava
fadove stovky mV (napf. 1 = 100 mV, 5 =500 mV), ¢islo zobrazené na prednim méficim panelu
udava fadove desitky a jednotky mV, toto Cislo je tfeba vynasobit 100x a pficist k ¢islu ziskanému
pomoci tla¢itka COMPENSATION.

Urcovani ekvivalenéniho bodu potenciometrické titrace

Bod ekvivalence lze urcit: a) graficky — metodou tii rovnobézek

b) pocetné

GRAFICKE VYHODNOCENI{

V Excelu sestrojit graf - titracni kiivku, tj. zavislost napéti U na objemu pfidavaného titracniho ¢inidla
Vagnos. Grafické urCeni bodu ekvivalence provést proloZenim dvou rovnobéZek vodorovnymi ¢astmi
potenciometrické kiivky, rozpilenim vzdalenosti mezi nimi, prolozenim tfeti rovnobézky ziskanym
sttedem a urCenim pruseciku této tieti rovnobézky s titracni kiivkou.

POCETNI METODA URCOVANI INFLEXNIHO BODU TITRACNI KRIVKY

Objem ¢inidla odpovidajici inflexnimu bodu titraéni kfivky V., stanovit pomoci 2. diferenci
nasledujicim zpisobem.

Z namétenych hodnot sestavit tabulku:

\% AV U AU AU/AV AU,
0,05 M AgNO;
ml ml mV mV mV/ml mV

Zavislost (AUyYAV)? = f(V) nabyva v inflexnim bod& nulové hodnoty. Spotfebu V., odpovidajici této
nulové hodnoté vypocitat s pouzitim posledni kladné a prvé zaporné hodnoty 2. diference podle vztahu:

o),
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kde: V,, je objem ¢inidla v ml odpovidajici inflexnimu bodu titra¢ni ktivky,
V" je objem &inidla v ml odpovidajici posledni kladné 2. diferenci napéti AU,,
AV je konstantni ptidavek ¢inidla v ml, ktery se pfidava v oblasti ekvivalen¢niho bodu,
AU, a AU, jsou posledni kladna a prvni zdporna 2. diference U.

Vypocet piresné koncentrace odmeérného roztoku AgNO;:

m(NaCl) Vo (1

c(AgNO =
(ANO ) =\ ety ", 7,

15.2. Potenciomerické stanoveni chloridi v neznamém vzorku
Piiprava vzorku:

Vzorek v odm.barce (V, = 100 ml) doplnit po rysku dest. H,O

!
pipetovat 10 ml do vysoké kadinky na 150 ml + teflonové michadlo + 90 ml dest. H,O

!

ponofit elektrody — titraci provést 2x (titraci ukoncit po pfidavku dvojnasobného mnoZstvi odmérného roztoku,
nez je mnozstvi odpovidajici Ve

Vypocet obsahu Cl v neznamém vzorku: M(C1) = 35,453 g/mol

m(Cl) = c(AgNO ;) W, DVI'/—ODM(CZ)

pip

15.3. Potenciomerické stanoveni smési Cl a I v neznamém vzorku

Pri srazecich titracich s potenciometrickou indikact Ize stanovit ionty ve smésich, jestlize se souciny rozpustnosti

v . or 7 v . evr o ovor v v 3 . v o7 Ve . ’ v 4 .
postupné vznikajicich srazenin [lisi Fadové alespoii o 10°. Na titracni kiivce se to projevi oddeélenymi
potencidlovymi skoky.

Piiprava vzorku:

Vzorek v odm.bance (V, = 100 ml) doplnit po rysku dest. H,O

!
pipetovat 10 ml do vysoké kadinky na 150 ml + teflonové michadlo + 90 ml dest. H,O

l

ponofit elektrody — titraci provést 2x

Prvni inflexni bod na titra¢ni kiivce uréuje objem titraéniho Cinidla Ve, spotiebovany na vysrazeni jodidd,
rozdil mezi Vg, a Vo1 uréuje objem titraéniho ¢inidla spotfebovany na reakei s chloridovymi anionty.
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Vypocet obsahu I v neznamém vzorku: M(I) = 126,9 g/mol

n (1) = c(4gNO ) IV, BL- DM (1)

pip

Vypocet obsahu Cl v neznamém vzorku: M(Cl) = 35,453 g/mol

m(Cl) = (AGNO ) AV s =V ) B M (1)

pip

15.4. Vyhodnoceni analyzy

Pfi vyhodnoceni stanoveni CI- a smési Cl- a I- v neznamém vzorku v protokolu do zavéru uvést:

1. Hodnoty nalezenych hmotnosti Cl- v neznamém vzorku ¢.1 v mg zaokrouhlené na platny pocet
mist (pocetni i grafickou metodou).
2. Hodnoty nalezenych hmotnosti Cl- a I- v neznamém vzorku ¢.2 v mg zaokrouhlené na platny
pocet mist (pocetni i grafickou metodou).
. Srovnani grafické a pocetni metody uréovani inflexniho bodu p¥i argentometrickém stanoveni.
4. Zdiavodnéni moZného chybného stanoveni.

w



