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Úloha 1: Stanovte obsah NaCl v kvapalnom vzorku titráciou podľa Fajansa na flouresceínu. 

Úloha 2: Stanovte obsah KCl a KI v jednom vzorku titráciou dusičnanom strieborným za využitia potenciometrickou indikáciou konca titrácie.

Teoretický princíp:  

Zrážacie titrácie

Ak je zrážacím činidlom pri zrážacej titrácii odmerný roztok dusičnanu strieborného, hovoríme o argentometrii. Argentometriu v praxi najviac používame na stanovenie chloridových, bromidových, jodidových aniónov vo vzorku, všeobecne na anióny II analytickej triedy a niektoré anióny I analytickej triedy.
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Pri titrácii podľa Fajana možno titrovať bromidy, chloridy, jodidy, ako indikátor sa  používa flouresceín.  Podľa Mohra možno stanoviť bromidy a chloridy a ako indikátor sa používa chroman draselný.

Stanovenie NaCl v kvapalnom vzorku titráciou podľa Fajansa

Pri titrácii podľa Fajansa  pred bodom ekvivalencie je záporne nabitý povrch zrazeniny (vznikajúca zrazenina absorbuje chloridové anióny, ktoré sú v nadbytku pred bodom ekvivalencie) odpudzuje anióny fluoresceínu a tie titrovaný roztok sfarbujú zelenožlto. Po vyzrážaní halogenidových anónov nabije prvý nadbytok odmerného roztoku povrch zrazeniny kladne, a preto sa naň budú viazať anióny fluoresceínu elektrostatickými silami.  Anióny už nebudú vykazovať flurescenciu, titrovaný roztok zmení farbu na ružovú, až červenú, čo indukuje koniec titrácie.

Vzniknuté zrazeniny podliehajú fotoredukcii, preto treba titrovať rýchlo, aby nevzniklo koloidné striebro.

Stanovenie KCl a KI vedľa seba v pevnom vzorku s potenciometrickou indikáciou konca titrácie

Do titrovaného roztoku obsahujúci KCl i KI, miešaného mechanickým miešadlom sú vložené elektródy, medzi ktorými zisťujeme hodnotu elektrického napatia citlivým potenciometrom. Potenciál referenčnej elektródy (merkurosulfátovej) je konštantný a jeho číselná hodnota nemá na určenie bodu ekvivalencie žiaden vplyv. Potenciál indikačnej striebornej elektródy naopak závisí na koncentrácii strieborných katiónov v titrovanom roztoku podľa Nerstnovej rovnice.

Pretože jodid strieborný má menší súčin rozpustnosti ako chlorid strieborný, preto sa skor vyzráža z roztoku jodid a to nám umožní stanoviť spotreby titračného činidla na obe soli zvlášť.
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Popis vzorku

1. Bezfarebný, číry roztok bez zápachu.

2. Pevná biely sypký prášok tuhého skupenstva. Tvorili sa hrudky vplyvom vlhkosti.

Postup 1:   

Najprv som doplnením predloženej odmernej banky destilovanou vodou doplnil na 100 ml (po rysku). Nedelenou pipetou som odpipetovala 10 ml vzorku do titračnej banky, do titračnej banky pridala  odmerným valcom 50 ml vody a pridala 3 kvapky flouresceínu.Titrovala som 0,1 M odmerným roztokom AgNO3 až jediná kvapka dokončila zmenu roztoku zo zelenožltej na ružovú nefluoreskujúcu. 

Prvé stanovenie bolo iba orientačné. Titrovala som trikrát. Dávala som pozor, aby som netitrovala príliš pomaly a striebro sa svetlom neredukovalo.

	Číslo merania
	V(AgNO3)
	w(NaCl)%

	1
	10,38
	0,601

	2
	10,27
	0,595

	3
	10,31
	0,597

	4
	10,27
	0,595

	Priemer 2-4
	10,283
	0,5956


f(AgNO3) =   0,9911

c(AgNO3) =  0,1 mol.l-1 

M(NaCl) = 58,44327 g.mol-1
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Postup 2:

Stanovenie KI a KCl vedľa seba v pevnom vzorku argentometrickou titráciou

 s potenciometrickou indikáciou bodu ekvivalencie

Najskor som odvážila vzorok 

m1 = 0, 2067 g

Vzorok som kvantitatívne previedla do 150 ml kadičky, vložila som doň miešadlo, pripevnika k aparatúre potenciometru, do titrovaného roztoku som zaviedla miešadlo, merkurosulfátovú aj striebornú elektródu. Aby miešadlo dosiahlo roztok, bolo ho nutné nariediť  na cca 100 ml.

Pri prvom orientačnom meraní som titračné činidlo pridávala po približne 0,5 ml, a na druhýkrát som titrovala v okolí bodu ekvivalencie tak, že som pridávala také objemy titračného činidla, aby sa potenciál zvýšil len o 0,1 ml.  

Výsledky meranie sú prehľadne zapísané v tabuľkách

Množstvo  KCl a KI som vyjadrila v hmotnostnej koncentrácii.

Výpočet prebiehal na základe vzorca:
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	Číslo merania
	V1 (AgNO3)
	V2 (AgNO3)
	w(KI)

[%]
	w(KCl)

[%]

	1
	4
	22,7
	31,838
	65,880

	2
	4,03
	22,43
	32,742
	67,136


1. meranie je len orientačné.

W(KI)% a w (KCl) % prebiehalo podľa výpočtu: 

m2 = 0, 2025 g

f(AgNO3) =   0,9911

c(AgNO3) =  0,1 mol.l-1 

M(KI) = 166 g/mol

M(KCl) = 74,55 g/mol

Štatistické spracovanie dát

Stanovenie NaCl vo vzorku

w(NaCl):

1. výsledky usporiadam podľa veľkosti:

0,595=0,595<0,597<0,601

2. zistím rozpatie:




R = (0.601 – 0,595) % =  0,06%

3. určím a vylúčim odľahlé  merania:
            Qn =  0,04   Q1 = 0,02 


(ziadne meranie nie je odlahle)

4. určím medián:




0,596 %

5. určím smerodatnou odchylku s:


s = k4 * R = 0,486* 0,06 %= 0,02916 %

6. určím relativní smerodatnou odchylku:

sr =  (0,02916 / w(NaCl) )*100%= 4,9 %
7. určím pološírku intervalu spolehlivosti:

L1/2 = K4* R = 6,40* 0,003 %
 = 0,0192 %

8. určím relativní chybu:



 s t a t  = L1/2 / wmedian(NaCl) = 3,22 % 
Záver

Vzorok “1” obsahoval 

w(NaCl) = 0,596 % ±  0,0192 % (4,9 %)

Vzorok 2 obsahoval  32,742 % jodidu draselného a 67,136 % chloridu draselného.  

Hodnotenie:

Výpočítaný obsah KCl a KI považujem za orientačný, pretože relevantné meranie bolo prevedené len jedenkrát, prvé meranie bolo orientačné. Je dobre poznamenať, že súčet hmotnostných percent KI a KCl nie je 100%, podľa mojich výpočtov. 
