11. ANALYZA SLITIN

Elektrogravimetrické stanoveni je zalozeno na kvantitativnim elektrolytickém vydéleni stanovované latky z
analyzovaného roztoku ve formé vazitelného poviaku na vhodné inertni (napi. platinové) elektrode.

Pri elektrochemickych reakcich, probihajicich na elektrodach s viozenym stejnosmérnym napétim, dochdzi na
katode k redukci kovovych kationtii za vylouceni kovu, na anodé se jako vysledek oxidacnich reakci tvori oxidy
vy$Sich oxidacnich stupiii, napr. pii elektrolyze roztoku s Pb** se na anodé vylucuje oxid olovicity. Aby doslo k
elektrolytickému vylucovani kovu nebo oxidu, musi byt na elektrody vlozeno urcité, tzv. rozkladné napéti Er, (1j.
minimdlni napéti, které odpovida souctu standardnich elektrodovych potencialii pro jednotlivé reakce), které se
odvozuje od rovnovaznych potencialii obou elektrod (EA, EK), jejichz hodnoty zavisi podle Nernstova vztahu na
koncentraci vylucovanych ionti.

Pri nasem experimentu technikou elektrolyzy za konstantniho napeti soubézné s vylucovanim médi probiha na
katode redukce kyseliny dusicné na kyselinu dusitou, ktera ma oxidacni vlastnosti a pri jejim vetsim
nahromadeni (predevsim ke konci elektrolyzy) muze dojit k rozpusténi vyloucené médi. Vznikajici nezadouci
kyselinu dusitou Ize odstranit pridavkem mocoviny.

Standardni oxidacné redukeni potencial E° (Cu?*/Cu’) = + 0,34 V pro reakci: Cu*" +2e~ — Cu

11.1. Rozklad vzorku slitiny

a) na analytickych vahach navazit = 0,4 g neznamého vzorku

b) vzorek pievést do kadinky na 100 ml + 10 ml smési mineralnich kyselin (11 ml destilované vody +
14 ml 35% HCI1 + 8 ml 65% HNOs3, smés dokonale promichat), pfikryt hodinovym sklickem a
v digestoii mirn¢ zahtat, dokud nedojde k Gplnému rozkladu vzorku

¢) roztok ochladit — zfedit destilovanou vodou na 30 ml + za stalého michani pridavat po kapkach
25-27% NH3 az do vytvoreni stalého zakalu + poté 5 ml konc. CH;COOH — pievést do 100 ml
odmérné banky — doplnit destilovanou vodou po znacku

d) na analytickych vahach navézit = 0,4 g standardu Cu, zopakovat body b) a c)

11.2. OSetieni Pt-elektrod a urceni jejich piresné hmotnosti

Platinovou sitkovou elektrodu a platinovou spirdlovou elektrodu ponofit do kadinky s dest. H,O a poté
do kadinky s ethanolem — po chvili vyjmout, vlozit do Petriho misky a dat do susarny vyhtaté
maximalné na 100°C. Asi po 5 minutdch elektrody opatrné pfenést do suché kadinky a nechat

vychladnout. Platinovou sitkovou elektrodu zvazit na analytickych vahach.

11.3. Elektrogravimetrické stanoveni Cu

a) do vysoké kadinky na 150 ml vlozit michadélko — napipetovat 20 ml neznamého vzorku + 30 ml
1 M HNO; (odm.valcem) + 1 g pevné mocoviny — objem upravit na 100 ml — kadinku zahtat
na 60 - 70°C.

b) vnéjsi sitkovou elektrodu (na ni se bude redukovat méd'naty kation na kov), ptipojit k zaporné

svorce (-), vnitini dratkovou elektrodu ke kladné svorce (+), elektrody se nesmi nikde dotykat —



elektrody ponofit do roztoku tak, aby asi 0,5 cm vyc¢nivalo z roztoku
¢) na zdroji propojeném s pocitacem — stisknout tlacitko SHIFT, na displeji se zobrazi Sh:Ft,
poté stisknout tlacitko RS-232/485 a nakonec Lock/Unlock — uzamdeni tlacitek k propojeni
s pocitacem
!

spustit program LabVIEW s nazvem Analyza slitin — zobrazi se ivodni obrazovka

l

stanoveni spustit kliknutim na ikonu bilé Sipky v levém hornim rohu @

!
zkontrolovat vstupni napéti (2,50 V) a vstupni proud (0,5 A), spustit tlac¢itkem On/Off

!
po 45 min se program automaticky vypne, v zdvéru elektrolyzy po uplném odbarveni roztoku (asi
po 30 — 35 min), provéfit iplnost vylouceni médi ponotfenim celé sitkové elektrody
pii nepieruseném proudu do roztoku (pokud bylo vylouceni médi z roztoku kvantitativni, zistane
puvodné neponotfena ¢ast Pt-elektrody nezménéna, neobjevi se na ni povlak Cu)
d) ukonceni — pfi nepieruSeném proudu vytahnout obé elektrody z roztoku — odpojit, sitovou
elektrodu ponofit do kadinky s vodou, ethanolem — do susarny na 100°C

l

po vychladnuti sitkovou Pt-elektrodu zvazit
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11.4. Jodometrické stanoveni Cu

a) do titracni batiky na 250 ml napipetovat 10 ml roztoku vzorku + 1 — 2 g pevného KI + 5 ml 20%
NH4SCN (az po rozpusténi K1) a zfedit destilovanou vodou na cca 150 ml
b) titrovat ihned 0,05 M Na»S,0s . 5 H>O do svétle zlutého odstinu, potom odm. valcem piidat 2 ml
roztoku Skrobu
l

po kapkach dotitrovat do Spinavé bilé (popfipadé s rizovym nadechem)

Vypocet hmotnosti Cu: 20U +41 —>2Cul+1,



1, +2 Na,S,0, — Na,S,0, +2 Nal

Standardizace odmérného roztoku Na,S;03. 5 H,O:

Latkova koncentrace standardniho roztoku médi ccu:

M(Cu) = 63,546 g.mol"
Vo =100 ml

Titr (koncentrace) ¢(Na,S,0s. 5 H,O):

Stanoveni obsahu médi ve slitiné:

Npays,0, = Pa

plati:

mCu :MCu C

Vypocet podilu Cu ve vzorku:

11.5. Vyhodnoceni analyzy
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Pti vyhodnoceni obsahu médi ve vzorku slitiny v protokolu do zavéru uvedeme:

e vyhodnoceni stanoveni médi elektrogravimetricky, hodnoty nalezeného mnoZstvi médi v

%.

e vyhodnoceni stanoveni médi jodometricky, hodnoty nalezeného mnoZzstvi médi v %.

e porovnani hodnot ziskanych elektrogravimetricky s hodnotami ziskanymi jodometricky,

zdivodnéni nepresnosti, zhodnoceni pripadnych problémi béhem méfeni.



