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Odmeérna analyza - acidobazicka titrace
Martin Krejci Laboratorni prace
Doba na pripravu:
20 min
Vystup RVP:  experiment umoziiuje Zakdm pochopit chovani slabych protoly- Doba na realizaci:
td (kyselin a zasad) ve vodnych roztocich; Zaci se detailnéji sezndmi 30-35 min
s pH-metrickou detekci bodu ekvivalence jako jednou se zékladnich Doba na zprac. dat:
instrumentalnich technik kvantitativni odmérné analyzy, béhem vy- 30-35 min
poctové Casti se zaci nauci zakladnim vztahGm vypoctd pH slabych Obtiznost:
protolytd, tlumivych roztok(, osvoji si terminy konstanta acidity ¢i ba- stfedni

zicity a pochopi jejich vyznam pro posouzeni chovani slabych proto-
Iyt ve vodnych roztocich;
dle pouzitého protolytu, pfipadné jeho koncentrace ¢i koncentrace
odmérného roztoku, titracni kfivka variuje a pfi interpretaci si zak
osvojuje podstatnd fakta o vlivu koncentrace roztokl na pribéh sta-
noveni. Zaci se seznami s aparaturou pro titraci a principem titra¢ni
techniky jako metody odmérné analyzy

Klicova slova: Alkalimetrie, slaba kyselina, konstanta acidity, stupen disociace, silna
zasada, pH, bod ekvivalence, titra¢ni krivka

Alkalimetricka titrace slabé kyseliny (CH,COOH) silnou zasadou
(NaOH) s pH-metrickou detekci bodu ekvivalence

Ukol pH-metrické stanoveni kyseliny octové CH,COOH odmérnym roztokem hydroxidu sodné-
ho NaOH.

Cil - Pomoci pfesné odmérné analytické metody s instrumentalni detekci bodu ekvivalence
stanovit pfesnou molarni koncentraci vodného roztoku kyseliny octové (CH,COOH).

- Z naméfenych ménicich se hodnot pH v dusledku ptidaného objemu odmérného roz-
toku silné zasady (NaOH) v prabéhu stanoveni sestavit titracni kfivku zobrazujici prabéh
titrace.

- Povéimnout si tvaru a interpretovat rozdily mezi titracnimi kfivkami pfi stejném typu ti-
trace, ale s jinymi koncentracemi jak kyseliny octové (CH,COOH), tak i pfipadné s rozdil-
nou koncentraci odmérného roztoku hydroxidu sodného (NaOH).

- Grafické zpracovani a analyza titracnich kfivek (detekce bodu ekvivalence).

- Vyuziti prvni a druhé derivace pfi znazornéni a detekci bodu ekvivalence.

- Vypocet pfesné molarni koncentrace kyseliny octové (CH,COOH) na zékladé objemu od-
mérného roztoku NaOH zjisténého pii titraci.

— Pouziti acidobazickych indikator( jako zpUsobu pro vizualni detekci bodu ekvivalence.
Funk¢ni oblast indikatoru (oblasti barevnych pfechodU jednotlivych strukturnich forem
indikétord jako funkce pH vodnych roztokd kyselin a zasad).

- Seznamit se s aparaturou pro provadéni odmérné analyzy titra¢ni technikou.

Teoreticky (viz acidobazické rovnovahy)
uvod

Pomicky Pristrojové vybaveni: datalogger LABQUEST, pocita¢ s nainstalovanym programem Lo-
gger Pro, pH-elektroda Vernier, magneticka michacka + magnetické michadlo
Laboratorni technika: laboratorni stojan, drzak na byrety, byreta (V = 50 ml), odmérna
pipeta (V =1ml, 10ml, 50 ml), titra¢ni barika (V = 250 ml), odmérnd banka (V=100ml,V =
250 ml), drzak pH elektrody (neni podminkou), stfi¢ka, pipetovaci balonek
Chemikalie: roztok kyseliny chlorovodikové HCI(aq) c=0,1 mol-L"", odmérny roztok hydroxi-
dusodného NaOH ¢ =0,1 mol-L"
pozn.: Pro dosaZeni vyssi pfesnosti stanoveni je nezbytnosti standardizace odmérného roztoku
NaOH.
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Odmeérna analyza - acidobazicka titrace

Informace o nebezpecnosti pouzitych chemikalii

CH,COOH: H-véty H314 ZpUsobuje tézké poleptani kliZze a poskozeni oci.

NaOH: H-véty H314 ZpUsobuje tézké poleptani kiize a poskozeni oci.

Postup 1
prace

H226 Hoflava kapalina a pary.

R-véty R10 Hoflavy.
R35 Zplsobuje tézké poleptani

S-véty S1/2 Uchovévejte uzaméené a mimo dosah déti.
$23 Nevdechujte plyny/dymy/péry/aerosoly
(pfislusny vyraz specifikuje vyrobce).

$26 P¥i zasazeni o¢i okamzité dikladné vyplachnéte vodou

a vyhledejte lékafskou pomoc.

S45 V pfipadé nehody nebo necitite-li se dobfe, okamzité vyhledejte

Iékarskou pomoc (je-li mozno, ukaZte toto oznaceni)

R-véty R35 ZpUsobuje tézké poleptani.
S-véty S1/2 Uchovavejte uzamcené a mimo dosah déti.

-

$26 Pfi zasazeni oc¢i okamzité dikladné vyplachnéte vodou

a vyhledejte lékafskou pomoc.

$37/39 Pouzivejte vhodné ochranné rukavice

a ochranné bryle nebo obli¢ejovy Stit.

S45V pripadé nehody nebo necitite-li se dobre,
okamzité vyhledejte lékafskou pomoc

(je-li mozno, ukazte toto oznaceni).

Do disté titracni bariky (250 ml) odpipetujeme odmérnou pipetou
10 ml roztoku kyseliny octové CH,COOH,, o priblizné koncentraci
0,1 mol-L" (obr. 1), nasledné pfiddme 50 ml destilované vody, aby
byla mérici ¢ast pH-elektrody celd ponofena do stanovovaného roz-
toku. K roztoku CH3COOH(aq) Ize pridat 3 kapky zvoleného acidoba-
zického indikétoru (fenolftalein, bromthymolovd modf apod.) Pozn.:

Pro praci s acidobazickymi indikatory je lepsi provést [ ’_:___"‘
samostatny experiment v rdmci jiného laboratorni- ~ .|

ho cvic¢eni, s Sirsi Skalou acidobazickych indikéator.
Sestavime aparaturu pro titraci (obr. 2 a 3).

Pres filtracni néalevku naplnime byretu odmérnym
roztokem NaOH(aq) ¢ =0,1 mol-L"Pred vlastnim pIné-
nim je tieba byretu peclivé proplachnout destilova-
nou vodou a nasledné zbytek vody splachnout ma-
lym mnozstvim pfipraveného odmérného roztoku
(cil = minimalizace chyby stanoveni zplGsobené po-
zménénim koncentrace odmérného roztoku desti-
lovanou vodou pochazejici z poc¢ate¢niho vyplachu
byrety).

Meniskus, vytvofeny hladinou odmérného roztoku,
nastavime na nulovou hodnotu odpusténim preby-
te¢ného mnozstvi odmérného roztoku. ol;r. 2
Do titra¢ni bariky s analyzovanym roztokem kyseliny

octové vloZzime magnetické michadlo.

Do drzdku na elektrodu upneme pH elektrodu (neni pod-
minkou), elektroda muze byt umisténa i volné, potom dba-
me na to, aby michadlo zbyte¢né nenarazelo do méfici ¢asti
pH-elektrody.

pH metrickou elektrodu je nezbytné pred experimentem ka-
librovat. Kalibraci provadime dvoubodové za pomoci roztokd
pufrd o definovaném pH (pfi dvoubodové kalibraci pouzivame
roztoky o pH =4 a o pH = 7. (misto pufru o pH = 4 Ize pouzit
i roztok o pH =10).

odmérna
pipeta

obr. 1
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Odmeérna analyza - acidobazicka titrace

8 Nyni je nezbytné nastavit rezim méfeni v programu LoggerPro pro sbér dat. V rozbalo-
vacim seznamu Experiment zvolime nabidku Sbér dat, po které se nam objevi dialo-
gové okno pro nastaveni (obr. 4). Zde nastavime variantu Udalosti se vstupy (obr. 5).
Nasledné doplnime informace o ndzvu g ax T
sloupce, znacce a jednotce manuaélné
zadavané veli¢iny (obr. 6). Potvrzenim e S| Clopsk.

Hot . <kladni t PR dia[To P [#]mefit ihned
otovo mame zakladni nastaveni rezi- : y Trigger.Je woruty
mu méfeni a mdzeme pfistoupit k vlast- [ Neprerugeny sbér dat
ni realizaci méfeni. Lze ptekontrolovat Vepsteee]Telernee
, v vz 1 vzorkifsekunda 1 sekundy/vzorek
nastaveni grafu, hlavné méritko os nebo
format zobrazovanych bod( apod. Neni [Cprémérovani Celkem bude méfeno: 11
to viak nezbytné, ponévadz s timto na-
stavenim Ize pracovat i po sbéru dat,
ve fazi zpracovani naméfenych hodnot.
(viz kapitola zpracovani dat)
[ Hotovo ] [ Zrusit ]
obr. 4
Sbér dat Shér dat
Méd v Pocet sloupci: |1 Méd | udélosti se vstupy v Pocet sloupct: |1 %
Nézev sloupce: [Entry - Nazev sloupce: [Objem -
Znatka: [YstuP j Jedno j Znacka: |V L‘ Jedno L] j
l =] l |
I =] [ -

[CIPousit 10 s primér (zplisobi pisluinou prodievu)

[CPousit 10 s priimér (zplisobi prisludnou prodlevu)

[ Hotovo J[ Zrusit ] [ Napoveda ] [ Hotovo ][ Zrusit ]
obr. 5 obr.6
9 S takto pripravenou aparaturou mdzeme zacit vlastni titraci. pH-elektrodu ponofime

10

Zpracovani 1
dat

do analyzovaného roztoku. Otadcky magnetické michacky nastavime tak, aby se analy-
zovany vzorek nerozstfikoval po sténdach titracni banky (nezadouci zkresleni vysled-
k@ méreni). Vlastni méreni zahdjime piikazem Sbér dat (zelena Sipka na monitoru).
Soucasné se zahajenim sbéru dat se vedle zelené Sipky objevi symbol modrého krouz-
ku Zachovat vyuzivany k manualnimu zadavani objemu pfidaného odmérného rozto-
ku. Béhem titrace volime objem odmérného roztoku dle potfeby tak, abychom ziskali
dostatecné mnozstvi hodnot pro vykresleni titracni kfivky. Jako idealni se jevi objemy
v intervalu 1 — 2 ml (zavisi na koncentrovanosti roztokd). Po kazdém pfidavku je ne-
zbytné pockat, az se na méficim pfistroji nova hodnota zménéného pH ustali. Nasledné
za pomouci tla¢itka Zachovat potvrdime naméfenou hodnotu a manudalné zadame ob-
jem a potvrdime tlacitkem OK. Celou operaci opakujeme tak, abychom ziskali dostatek
hodnot, a to jak pfed bodem ekvivalence, tak i za nim, aby vysledna titracni kfivka byla
uplna, s dobfe patrnymi body zlomu v celém svém pribéhu.

Po naméreni dostate¢ného poctu hodnot ukoncime sbér dat tlac¢itkem Ukongit.

Na nasledujicim obréazku je zobrazen graf zobrazujici prabéh titrace. Z takto namére-
nych hodnot jiz Ize odedistV . v bodé ekvivalence. Nejprve klikneme na tlacitko Ode-
cet hodnot na zakladni listé a v rozbalovacim seznamu Analyza zatrhneme nabidku
Interpolace, kterd ndm zajisti dopocitavani hodnot i mimo hodnot namérenych data-
loggerem.
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Odmeérna analyza - acidobazicka titrace

14 ‘ ‘
13 Objem (OH): 10,51589003
pH: 8,358

1

pH
~N

7 8

9 10

12

Objem (OH) (ml)

druhé derivace pH v zavislosti na zméné V

derivaci pH v zavislosti na zméné V

Nova dopotitdvand datova fada

Nastaveni sloupce | Nastaveni

Jednoty a popisky

2
technik:
pH-melrickéstanovenl kyseliny actové
EfadRRatez TIeE
B i 71
Eim— =
s
ol |
‘Obiem ml) i .
Identifikace bodu ekvivalence
metodou oskulacnich kruznic
3

(OH)™"

Nézev: |1 derivace

Znatka: |1d

{«
Datové Fada: | Méfent |

Ravnice:

j othy: |

||

M |

v|  [ZPridat viem podobnym datavym fadsm

13 14 15 16 17 18 19 20

Pro vlastni identifikaci bodu ekvivalence potom mizeme volit jednu z nasledujicich

pH-metrickéstanoveni kyseliny octoveé

B2 il

A
o

(OH)™

v !
otiem(nt)

Identifikace bodu ekvivalence

metodou tecen

V programu LoggerPro je mozno identifikovat bod ekvivalence metodou prvni nebo

Realizace je nutna nasledujicim postu-
pem: nejprve v nabidce Data navolime moznost Novy dopocitavany sloupec. Obje-
vi se dialogové okno pro novy dopocitavany sloupec (obr. 7). Vyplnime okno Nazev,
Znacka a na zavér vybereme z nabidky funkci, kde volime v seznamu calculus (mate-
matické funkce) (obr. 8) a v nich derivace (obr. 9). V tabulce se nam objevi novy slou-
pec s hodnotami prvni derivace. Soucasné Ize vykreslit graf zobrazujici pribéh funkce.
Bod ekvivalence se nachazi v maximu kfivky. Stejnym zpUsobem lze provést i druhou

Nova dopotitavana datovd fada @
Nastaveni sloupce | Nastaveni
Jednotky a popisky
Nézev. '1 derivace Analfza » j
tepd za minutu
Znatka: [1d | Krevnitiak »
boolean »
a T TN
Datové fada | Méteni 1 collapse derivativeSG
collapselndirect derivativeTimeShift
G konstanta integral
e delta druhé derivace

obr.7

[ Funkee > H Proménné (sloupce) > ][ Parametry > I

Zrusit

secondDeri

exp
dislo
interpolace
In
log
—  modulo
NAB! Optické 24vora »

obr. 8

secondDerivativeTimeShift
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Odmeérna analyza - acidobazicka titrace

4 Na nasledujicich obrézcich Ize vidét vy-
dpH
v,

nymi body ekvivalence pro graf prvni

i druhé derivace pH.

sledné grafy derivaci svyznace-

Pokud se podivame na grafy 1.i 2. deriva-
ce pH, je vidét prolozeni ¢asti grafu krivkou
u 1.d a pfimkou u 2. d. Touto technikou do-

stavame informaci o objemu odmérného

Novd dopocitavand datova rada

| Nastaveni sloupce | Nastaveni

Jednotky a popisky

Nazev:
Znacka: h LI oy ,_ l]

i

Datovs fads; | Méfeni1 | [Ipidat v2em podobngm detovsm Fadém

Rovrice:

derivace('pH")

[[Jzobrazovat béhem méfen Funkee > || Proménné (sloupce) > | Parametry >

roztoku NaOH v bodé ekvivalence.
obr.9
5
X L]
Objem (OH): 10,507723411 ml \ /
1. derivace: 2,9040
1. derivace: 2,8886 \\ /
N |
s \g
g I\
2 [\
$ \
<
- ) T
\ Automaticky prolozit kfivku pro: ||
\ \ Méfeni 111. derivace [
Automaticky prolozit kivku pro: / \ /
1
Méfeni 111. derivace p /
- \ \
I \ A /
~ / ]
0 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Objem (OH) (ml)
FObjem (OH): 10,480491046 ml \/
2. derivace: 1,2877 /\
2. derivace: -1,4540
| 2. derivace: 0,0013618 b \
0,5
| / 1\
c,/ \
/ Prolozeni pfimky pro:
/‘ \ l Méreni 112. derivace
Y 1 | | ?
> )
— — 1 ’
'GU: .- 1/
- \ i
Automaticky prolozit kivku pro: /
| Méreni 112. derivace ‘
o KIE
Automaticky prolozit kfivku pro: | |
T Méreni 112. derivace
\'y !

9

0 11 12 13 14 15 16 17

Objem (OH) (ml)

18

19

20
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Vypocty
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Odmeérna analyza - acidobazicka titrace

PRIRODOVEDNYCH
PREDMETU

Vysledky objem( NaOH v bodé ekvivalence:

V.(OH)_, =10,52ml,V (OH) , =10,51ml, V,(OH)_, =10,48 ml pH bodu ekvivalence
bylo odecteno jako 8,39. pH,, , v bazické oblasti je pro titraci slabé kyseliny silnou zésadou
charakteristicka, protoze se tvofi hydrolyzovatelna sil — octan sodny (CH,COONa), z které
octanovy anion podléha hydrolyze a do roztoku se pfi ni generuji (OH) ionty, které posou-
vaji hodnotu pH do bazické oblasti.

1. Pfesna koncentrace CH,COOH _ |
Z chemické rovnice je zfejmé, ze chemicka reakce probiha pfi jednotkové stechiometrii.

NaOH ,_+CH,COOH === CH,COONa

(aq)

(OH),, +HH,0)(,, = 2H,0

(aq) (aq)

(aq) (aq)+HZO

Znamena to, ze v bodé ekvivalence se rovnaji latkovd mnozstvi CH,COOH _, - titrovany
roztok a NaOH, - odmérny roztok. Plati tedy nasledujici relace:

n n

(OH")

Y

+ =
(H,0

n C

(1,01 = Yor) " o)

pfi charakteristikdich odmérného roztoku NaOH (molarni koncentrace ¢ = 0,7 mol-L" a ob-
jemV - odecteny z grafi v bodé ekvivalence V.. = 10,51 ml) Ize snadno ur¢it latkové
mnozstvi n(H,0*) oxoniového kationtu.

V bodé ekvivalence pT musi platit relace: n
koncentraci ¢(CH,COOH)

cycoom = Ny L2€ tedy spoditat pocatecni

— . . -3 __ . -3
Nyo0) =01:10,51-107 =1,051-10" mol
N(cH,coom) _ 1,051-107°

C =
(cHhcoom) V(CH3COOH) 10-10°°

=0,1051mol- L™

2. Pfiprava roztokii pro realizaci experimentu

a) Vypocet navazky NaOH  pro pfipravu odmérného roztoku NaOH(aq) o koncentraci
0,1 mol-L" a objemu 250 ml

c M

m NaOH * VNaOH *ViNaon

NaOH —

Po dosazeni:

m, ., =01-0,25-40

(pozn: Vzhledem k neZddoucim reakcim NaOH se vzdusnym CO, je doporuceno pfed stanove-
nim standardizovat odmérny roztok.)

b) Vypocet V(CH,COOH), ktery je tfeba odpipetovat ze zasobni lahve pro pfipravu roztoku
o pfiblizné koncentraci 0,1 mol-L"' a objemu 100 ml.

Vv _ Cenycoom 'VCH3COOH : MCH3COOH
(CH3CO0H )ggq, —

Wicr,cooH),,,, ~ T(cH,coom)

99%

v = —"==0,57mL .@
(HCZCOOH)gg% 0,99 : 7107

99%

Po dosazeni:
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Interpretace
titracni
krivky

Odmeérna analyza - acidobazicka titrace

Titra¢ni kfivka titrace slabé kyseliny silnou zdsadou ma charakteristicky tvar s mnohem
,mél¢im” bodem zlomu, nez je charakteristické pro titrace silnych kyselin stejnou bazi. Ty-
pickym znakem je posun pH bodu ekvivalence do bazické oblasti, ktery je vyvolan hyd-
rolyzou anionu pochazejiciho ze slabé kyseliny. Rozpéti hodnot pH pro dosazeni bodu
ekvivalence je mnohem uzsi nez u titraci silnych kyselin silnymi zdsadami. Zajimavy a cha-
rakteristicky je pocatek titrace, kdy s prvnimi pfidavky odmérného roztoku silné zasady se
prvotné celkem vyrazné méni i aktudini hodnota pH, kterd viak vzapéti zacne setrvévat
témér na stejné hodnoté. V tomto Useku titraéni kfivky, ¢i v tomto stadiu titrace, se v ti-
trované soustavé nachdazi soustava tvorena jak slabou kyselinou, tak i jeji konjugovanou
zasadou. Takové soustavy oznacujeme za Ustojné roztoky (syn. tlumivé roztoky ¢i pufry).
Vyznamnym bodem na titra¢ni kfivce je okamzik, kdy je slaba kyselina vytitrovana pravé
z 50 %. Hodnota pH tohoto okamziku se shoduje s pK,,, (konstantou acidity) titrované sla-
bé kyseliny.

Je velmi prospésné srovnat pribéh titracni kiivky s priibéhy titraci stejné slabé kyseliny pfi
jinych koncentracich, pfipadné s titracemi jinych slabych kyselin.
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