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Diky grantu FRVS ¢&. 429/04 ,,Inovace laboratorniho cvigeni z analytické chemie* bylo pro la-
boratof ziskdno nové technické vybaveni, mimo jiné i polarimetr a temperovaci nastavec pro
spektrofotometr Helios Delta. Proto bylo moZzno navrhnout, ovéfit a do vyuky zatadit nové la-
boratorn{ dlohy:

1) Polarimetrické stanoveni sachar6zy a glukézy vedle sebe
2) Kineticko-spektrofotometrické stanoveni askorbové kyseliny
3) Stanoveni manganu metodou konstantni koncentrace

Prvni dloha umozZnila vyuZit polarimetr (doposud vyuZivany pouze v laboratofi fyzikalni
chemie v uloze Polarimetrické studium kinetiky kyselé hydrolyzy sacharézy) také v
laboratornim cviceni z analytické chemie, a to k viceslozkové analyze. O zkuSenostech s touto
ulohou informuje napft. pfispévek (1).

Druh4 dloha je popsdna ve skriptech (2) a je rozpracovanim publikace (3). Jeji problém
(zdlouhava kalibrace) byl vyfeSen tak, Ze za definovanych podminek byla peclivé promé&fena
kalibraéni kfivka, kterd je vyuzivdna k vyhodnoceni vysledkii dalSich méfeni. K
reprodukovéni vySe uvedenych podminek je temperace nezbytna.

Tteti metoda, nové zatfazena do laboratorniho cviceni z analytické chemie, je (stejné jako
metoda piedchozi) metodou kinetickou, vyuZivajici spektrofotometrickd méfeni. Temperovaci
nastavec ke spektrofotometru je i v tomto piipad¢ nezbytny.
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Kinetické metody analytické chemie

Metodam aplikujicim zdkonitosti chemické kinetiky pro dcely chemické analyzy je
v posledni dobé vénovéana znacnéd pozornost. Stejné jako ostatni metodiky analytické chemie
nejsou ani kinetické metody obecné pouZitelné pro jakékoliv analyzy. Existuje vSak fada
stanoveni, kde kineticky zptisob feseni je vyhodnéjsi nez vyuziti rovnovaznych metod. Nelze
také opomenout tu skuteCnost, Ze vyzkum v oboru kinetickych metod nutné vede k po-
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losti nutné k dal§imu rozvoji analytické chemie.

Kinetické metody analytické chemie lze rozdélit na:

— metody vyuzivajici nekatalyzovanych reakci — tyto metody jsou vyhodné pro analyzu
smeési latek chemicky podobnych, zejména pro analyzu smési organickych latek.

— metody vyuzivajici katalyzovanych reakei (analyzovana latka je katalyzator, katalytické
déje probihajici na povrchu elektrod, enzymové reakce). Tyto reakce jsou vyhodné pro
analyzu stopovych (107°-10™"° mol dm™) koncentraci kovi.

— reakce komplexii (vétSinou jde o reakce katalytické, ale protoZe komplexy maji v ana-
lytické chemii vyznamné misto, byva témto reakcim vénovana zvl4stni pozornost)

— chemické reakce s indukéni periodou. Indukéni perioda je doba uplynuld od smichani
vychozich latek, béhem které reakce zddnlivé neprobihd. Po svém objeviteli se tento jev
nazyvd Landoltiv efekt. Ke vzniku indukéni periody dochdzi zejména u reakci
probihajicich ve vice krocich.



Kineticko-spektrofotometrické stanoveni askorbové kyseliny

Analytickd metoda pouZitd v této laboratorni dloze je zaloZend na inhibi¢nim vlivu
askorbové kyseliny na reakci mezi bromi¢nanem a kyselinou chlorovodikovou. Produkty této
reakce odbarvuji methyloranz, coz miize byt sledovano spektrofotometricky pti 510 nm.

Reakce probihd v n€kolika krocich. Nejprve bromi¢nan reaguje s kyselinou chlorovo-
dikovou:

10ClI +2BrO; + 12H <=5 Cl, + Br, + 6 H,0 (a)

Vzniklé plyny (Br; a Cl,) reaguji s methyloranzi, coz vede k jejimu odbarveni: (b)
08 -@—hﬂ-@mmalg t X ¢ Hp — HD—@Nl':Hﬂ: + 038 @_x v N+ X
X = Clnebo Br

Tento d€¢j mlze byt sledovan spektrofotometricky méfenim poklesu absorbance
reakéni smési pii 510 nm. Askorbova kyselina pfednostné reaguje s produkty reakce (brom,
chlor), coz zplsobuje vznik indukéni periody (odpovidd Casu potfebného na zreagovani
pritomné askorbové kyseliny. AZ je askorbovd kyselina z roztoku vycCerpana, reaguje dalsi
vznikajici brom a chlor s methyloranzi a odbarvuje ji. Indukéni perioda vzrastd s rostouci
koncentraci askorbové kyseliny ve vzorku. Zdvislost absorbance na €ase md typicky tvar,
znazornény na obr. 1.
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Obr. 1: Priklad zavislosti absorbance na case.

Vidime, Ze graf ma 3 Cdsti:

I Indukéni periodu (tj. A je pfiblizn€ konst.),

1L pribéh reakce (pokles A s ¢asem),

II.  z analytického hlediska nezajimavou c¢ast (A = 0, pokud jiZ pfitomny brom a chlor
rozloZily veskeré piitomné barvivo).



Indukéni periodu zjistime tak, Ze linedrnimi dseky ¢asti I a II grafu vedeme piimky.
Cas odpovidajici pruseciku téchto pii-
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Obr. 2: Zdvislost indukcni periody na 2 § R™=0,9958
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Koncentraci askorbové kyseliny vypocCteme ze stanovené indukcni periody feSenim
regresni funkce, tj. kvadratické rovnice
t =-0,0082 ¢’ + 0,6085 c, kde

| AR induk¢ni perioda (min), C.uennn koncentrace askorbové kyseliny (mg/100 ml).

Ukol: Kineticko-spektrofotometrickou metodou stanovit obsah askorbové kyseliny ve
vybraném vitaminoveé obohaceném ndpoji nebo ve farmaceutickém preparatu.

Potieby:
Pristroje: Spektrofotometr, nastavec pro temperovani kyvet, termostat, michacka.
Laboratorni sklo a jiné pomiicky: Kyvety, délend pipeta 2 cm’, pipeta 5 cm’, odmérné bariky
apipety na ziedéni vzorku, mikropipeta 200 pl, Spicky, nddoba na Spicky, kapatko,
michadélko, kadinka pro titraci, délend pipeta 2 cm® (bude improvizované pouZita pro titraci
misto byrety), ndlevka.
Chemikdlie: 1,44.107 mol dm™ KBrOs, roztok methyloranze v HCI (vznikly z 27,3 cm’
4mol dm™ HCI a 25 cm’ methyloranze o ¢ = 125 mg/dm3 doplnénim do 250 cm’
destilovanou vodou), vzorek k analyze, odmérny roztok jodu o koncentraci takové, aby 1 cm’
jodu ztitroval pfiblizné 1 mg askorbové kyseliny (pfesnd koncentrace roztoku je uvedena na
reagencni lahvi), 0,4 % roztok jodu

Postup:
— Zapneme spektrofotometr a nastavime vlnovou délku 510 nm. Pfistroj nechdme Zhavit.

— Nastavime termostat na 25 °C a temperujeme drzdk kyvet ve spektrofotometru. Ve vnitin{
¢asti termostatu temperujeme roztok KBrOs; a roztok methyloranze v HCI.

— Podle udajt vyrobce zjistime teoreticky obsah askorbové ve vzorku (mg/100ml). Mdme-li
analyzovat tuhy farmaceuticky preparit, nejprve jej kvantitativn€ prevedeme do roztoku.

— Pak jodometrickou titraci s vizudlni indikaci zjistime pfibliZnou koncentraci askorbové
kyseliny ve vzorku:
o Napipetujeme 5 cm’ vzorku do kadinky, pfiddme kapatkem asi 0,5 cm® roztoku

Skrobu.

o Do kddinky vloZime michadélko, kddinku postavime na michacku a zapneme michéni.
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o Délenou' pipetou o objemu 2 cm’ pomalu po kapkach pfiddvdme odmérny roztok jodu
a sledujeme zabarveni roztoku.

o Pfi zméné zbarveni (jod zmodrd®) titraci ukonéime a zapiSeme si pfidany objem
roztoku jodu.

o Titraci opakujeme tfikrat. Z pramérné spotfeby vypocteme koncentraci askorbové
kyseliny ve vzorku.

Vzorek ztedime na ocekdvanou koncentraci askorbové kyseliny asi 7 mg/100 ml. Vypocet

si nechdme zkontrolovat vyucujicim.

Pak kineticko-spektrofotometrickou metodou stanovime koncentraci askorbové kyseliny

ve ziedéném vzorku:

o Do kyvety o optické draze 1 cm napipetujeme 1,6 cm’ roztoku methyloranZe v HCI.

o Mikropipetou pfiddme 200 pl ziedéného roztoku vzorku (pipetu po vytlaeni vzorku
v kyveté dikladné proplachneme tim, Ze pfi ponoiené Spicce né€kolikrat stiskneme
ovladac¢ do polohy 1 a uvolnime).

o Pak kyvetu umistime do drzdku kyvet ve spektrofotometru a zapneme reZim
automatického méteni po 15 sekundéch.

o Do mikropipety nabereme 200 pl 1,44.10~ mol.dm™ KBrOs.

o Presné v okamzZiku zvukového signdlu ptistroje vyprazdnime obsah pipety do kyvety
a obsah kyvety promichdame tim, Ze Spicku v roztoku v kyveté 10X proplachneme (celad
operace smi trvat nanejvy$ 10 sekund).

o Pak uzavieme spektrofotometr a po kazdém zvukovém signalu opisujeme3 absorbanci
az do zacatku faze III — viz obr. 1 (cca 10 — 20 minut).

o Mcéfeni tfikrat opakujeme.

Protokol:
Presné informace vyrobce o zkoumaném vzorku (ndzev vyrobku, sloZeni, teoreticky obsah
askorbové kyseliny, zaruka, datum vyroby, piesny ¢as otevieni, vyrobce).
Obsah askorbové kyseliny stanoveny jodometrickou titraci.
Ze ziskanych dat sestrojime graf z4vislosti absorbance na Case a odecteme z né¢j indukéni
periodu.
Dosazenim indukéni periody do kalibraéni rovnice vypocteme koncentraci askorbové
kyseliny ve zfedéném vzorku a pak ve vzorku piivodnim.
Kazdé méfeni kineticko-spektrofotometrickou metodou vyhodnotime zv1ast’ a vypocteme
pramérnou koncentraci.
Srovndme vysledek stanoveni jodometrickou titraci, kineticko-spektrofotometrickou
metodou a udaj vyrobce.
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! Prace s délenou pipetou o objemu 2 cm’ je velmi ndroénd na experimentalni zruénost. Je proto vhodné pied
titrac{ si préci s touto pipetou vyzkouSet ,,nanecisto*.

% Pozor, v barevnych vzorcich ovocnych §tdv nemusi byt barevny pfechod vzdy jasné pozorovatelny a vysledné
zbarveni nemusi byt modré.

? Pomoci programu Hyperterminal Ize data automaticky pfimo nahravat do pocitace, nenf je tedy nutno opisovat
ru¢né. Podrobnéjsi informace zddejte v piipade zdjmu u vyucujiciho.



Kinetické stanoveni Mn?* metodou konstantni koncentrace

Princip metody

Oxidace Stavelové kyseliny manganistanem v kyselém prostiedi probihd podle
rovnice:

2 MnO, + 5 C,04 + 16 H* — 2 Mn** + 10 CO, + 8 H,O

Tato reakce je katalyzovand manganatymi ionty. ProtoZe tyto ionty jsou soucasné pro-
duktem uvedené reakce, jde o reakci autokatalytickou.

Je tedy zfejmé, Ze v piitomnosti Mn** iontii pobézi uvedena reakce rychleji (a zfejmé
vy$si koncentraci Mn”* bude odpovidat i vétsi rychlost reakce). Rychlost uvedené reakce ma-
Zeme vyhodné sledovat pomoci zmény zabarveni roztoku, protoZe vychozi reakéni smes je
ruzové/fialova, zatimco produkty jsou prakticky bezbarvé. Jednou z moznosti je méfit dobu,
za kterou reakce probéhne do urcitého pfedem zvoleného stupné konverze, coZ se projevi
umérnym poklesem intenzity zbarveni roztoku. MiiZzeme napiiklad métit dobu, za kterou
intenzita zbarveni roztoku klesne na 50 % plvodni hodnoty. ProtoZe jde ouze o dosaZeni
urcité, vzdy stejné koncentrace, lze také méfit dobu, kdy absorbance roztoku dosdhne urcité
hodnoty, napf. 0,100). Tato doba se s rostouci pocatecni koncentraci Mn** iontil v roztoku

bude sniZovat. Vhodnou kalibra¢ni zavislosti (krom¢ klasické zavislosti t =f(w,; ..)) je pak

napi. zdvislost —=f(w,, ..), kde w,, .. je hmotnostni koncentrace Mn** iontd v kali-
t

bra¢nich roztocich.

ProtoZe rychlost chemickych reakei siln€ zavisi na teploté, je nutno pracovat pfi konstantni,
ne piili§ vysoké teploté. Z technickych diivodii (termostaty s moZznosti chlazeni jsou velmi
drahé) byla v této uloze zvolena teplota 25 °C, ptestoze by bylo pro pfesnost méfeni vhodnéjsi
zvolit teplotu niZs{ (t€ odpovidaji delsi a tedy presnéji méfitelné reakéni doby), napt. 20 °C.

Ukol: Stanovit celkovou hmotnost Mn>* iontii v zadaném roztoku.

Poti'eby:
Pristroje: Spektrofotometr s moZnosti kinetickych métfeni a s temperovatelnym drzikem

kyvet, termostat, fén (vysousec vlasl).

Laboratorni sklo a jiné pomiicky: 2 uzaviratelné kyvety s optickou drdhou 1 cm, mikropipeta
2-20 pl, 20-200 wl a 200-1000 pl, spicky k mikropipetam.

Chemikdlie: 0,3 mol dm™ H,SO4, 0,048 mol dm™ KMnOy, standardni roztok obsahujici Mn**
s hmotnostni koncentraci 1 mg cm_3, roztok §t'avelové kyseliny o koncentraci 0,015 mol dm_3,
ethanol na vyplach kyvet.

Postup:
— Zapneme termostat a spektrofotometr. VSechny roztoky i vnitfni prostor spektrofotometru

temperujeme na 25 °C.
— Nastavime vlnovou délku 526 nm a pocatecni absorbanci pfi této vinové délce (4.
v absorpénim maximu — pfibliZny tvar absorp¢ni kiivky viz obr. 1):
o Vynulujeme spektrofotometr pii vinové délce 526 nm (slepy vzorek je destilovana
voda).
o Do uzavitatelné kyvety s optickou drdhou 1 cm napipetujeme mikropipetou 2 ml vody
a 1 ml H,SO4 o koncentraci 0,3 mol dma promichdme.
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vyklepeme ethanol a kyvetu vysuSime fénem.

Obr. 1:
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Po vytemperovdani na 25 °C pfiddme 5 pl roztoku KMnOs o koncentraci
0,048 mol dm™.

Zm¢fime absorbanci pti vinové délce 526 nm (méla by byt mezi 0,20 — 0,25).

kazdém méfeni kyvetu vyplichneme destilovanou vodou, pak ethanolem, opatrné
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Na spektrofotometru nastavime rezim kinetického méfeni s frekvenci odecitani 5 s.

Do uzaviratelné kyvety s optickou drdhou 1 cm pfipravime prvni kalibracni roztok
podle rozpisu uvedeného v tabulce & 1 (postupujeme od roztoku bez Mn** k roztoku
s nejvyssi koncentraci Mn?").

Po smichani Hyox, H,SO,, standardu Mn** a vody temperujeme 10 minut na 25 °C.
Teprve pak (pfesné v okamZiku zvukového signdlu pfistroje) ptidime 5 pl roztoku
KMnOy4 o koncentraci 0,048 mol dm™.

Po 5 s (hlid4 a automaticky méfi spektrofotometr) méfime absorbanci dokud neklesne
pod hodnotu 0,100.

Kyvetu vCetné zdtky vyplachneme a vysuSime. Méfeni opakujeme ttikrat.

Podobné se postupuje pti méteni vSech kalibracnich roztoki i roztoku vzorku.
ptipravé vzorku se postupuje stejn¢ jako pii piipravé kalibracnich roztokt, ale misto

standardniho roztoku Mn** pouZzijeme roztok vzorku o takovém objemu V(vz), aby
otekdvany obsah Mn”* v kyvet& byl nanejvys 0,06 mg Mn*".

— Pokud ¢as naméteny pro vzorek bude leZet mimo oblast kalibra¢ni zdvislosti, vhodné
upravime objem vzorku V(vz) pouZity pro méfeni a méteni opakujeme.

&. H,ox H,SO, Mn* voda KMnO,
(0,015 mol dm™) | (0,3 mol dm™) (1 mg cm™) (0,048 mol dm™)

spektrum - 1 ml - 2 ml 5u
O

1 2 ml 1 ml oul 60 ul S S5ul

2 2ml I ml 2ul 58 ul e 5ul

S 3 2 ml 1 ml 5ul 55 ul = 5ul

8 4 2 ml 1 ml 12ul 48 ul 8 Sul

s 5 2 ml 1 ml 24 ul 36 ul g Sul
=

6 2 ml 1 ml 42 ul 18 ul b5 Sul

7 2 ml 1 ml 60 ul oul Sul

vzorek 2 ml 1 ml V(vz) =12, 60-V(vz) ul S5ul

déle dle potieby

Tab. 1.: Rozpis pripravy roztoku pro nalezeni absorpéniho maxima, kalibracnich roztokii
a roztoku vzorku.
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Protokol:
Sestrojime casové kiivky, tj. zavislosti absorbance na Case.
Z casovych kiivek odecteme dobu pottebnou k dosaZeni absorbance 0,100 (pro kazdou
koncentraci standardu obdrZime tfi podobné hodnoty).
Pro kazdou z trojic ¢asti odpovidajicich jednotlivym standardiim vypocteme pramer.
Z takto vypoctenych pramérnych Casti a koncentraci Mn** v kyveté sestrojime kalibracni

kiivku I, tj. zdvislost t =f(w,, ..) akalibra¢ni kiivku II, tj. zdvislost 1 =f(w )
t

Kalibracni kiivkou se pokusime proloZit v programu Excel co nejlépe vyhovujici spojnici
trendu a nechdme vypsat jeji rovnici.

Z Casu naméfeného pro roztok nezndmého vzorku pomoci kalibracni kfivky uréime
hmotnost Mn** v pouzitém objemu roztoku vzorku. Mdme-li moznost, potvrdime sviij
vysledek také vypoctem pomoci rovnice spojnice trendu.

Hmotnost Mn** v celém vzorku pak vypocitiame s pfihlédnutim k pfedchdzejicimu fedéni
a celkovému objemu roztoku vzorku.
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Vyuziti polarimetrie ke stanoveni cukru

Sacharéza, glukéza i fruktéza se polarimetricky stanovuji obvykle jen tehdy, jde-li
o Cisté cukry. Roztoky glukdézy po pripravé jevi mutarotaci, coZ se projevuje sniZovanim
optické aktivity roztoku az po jeji ustdleni na ur€ité konstantni hodnoté. Dokonceni
mutarotace se urychli pfidavkem amoniaku do roztoku glukézy.

Vodné roztoky piirozenych materidld, v nichZz se ma stanovit piislusny cukr, byvaji
Casto zakalené. Proto se pfed analyzou museji vycifit pfidavkem Ccifictho €inidla. ProtoZze
nidvodu. Neni-li uvedeno, musi se nejmensi nutné mnozstvi Ccifictho Ccinidla urcit
experimentdlné. Cifidlem mohou byt rizné litky, napf. octan olovnaty, Cerstvé vysriZeny
hydroxid hlinity, octan rtutnaty, dusi¢nan rtutnaty, peroxid vodiku, manganistan draselny,
hydrogensificitan sodny aj.



Polarimetricke stanoveni sacharozy a glukozy vedle sebe

Princip jednoslozkové polarimetrické analyzy

Pfipravenym roztokem vzorku naplnime polarimetrickou trubici (obvykle o délce
2 dm) a ihned zméfime optickou otd¢ivost. Tu pak méfime v pétiminutovych intervalech tak
dlouho, dokud neziskdme tti shodné hodnoty optické otacivosti. Ustdlenou hodnotu optické
otacivosti pouzijeme k vypoctu obsahu stanovované latky ve vzorku podle vztahu:

o = [o]Lw, kde (D

[ A nameéfend optickd otacivost roztoku vzorku,

[a] ..... specifickd optickd otacivost stanovované latky (zjisti se bud’ zmétenim optické otaci-
vosti roztoku stanovované latky o zndmé koncentraci blizké koncentraci stanovované,
nebo je moZno tuto hodnotu nalézt ve vhodnych tabulkéch),

L.... délka polarimetrické trubice,

W, hmotnostni koncentrace studované latky ve vzorku.

Kysela hydrolyza sacharozy
Sacharéza podléha ve vodnych roztocich hydrolyze, tj. rozkladu G€inkem vody:

sachar6za + voda — glukéza + fruktéza.

Zatimco sachar6za je pravotocivd, smés vzniklé glukézy a fruktdzy je levotocivd. Pii
reakci tedy dochdzi k velké zméné optické otdcivosti, cozZ se projevi pfi polarimetrickych mé-
fenich. Vyse uvedend chemickd reakce je relativn€ pomald (aktivaéni energie 107,9 kJ mol ™,
frekvencni faktor pro reakci druhého fadu: log A = 15,18 mol’ldm3s’1), takZe béhem labora-
torntho cviceni se optickd ot4€ivost roztoku sacharézy prakticky neméni. Je v§ak moZno ji
urychlit pfidanim kyseliny (kationty H" uvedenou reakci katalyzuji; ke kyselé katalyze hydro-
lyzy sachar6zy dochézi napt. v Zaludku pfi St€peni sacharézy u€inkem kyselych Zaludecnich
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§tdv obsahujicich roztok HCI) a zahtatim.

Princip stanoveni sacharézy a glukozy ve smési
Pro ziedéné roztoky dvou opticky aktivnich latek ve smé&si plati aditivita otac¢ivosti.
Celkova optickd otdcivost roztoku o je pak ddna vztahem

o= 0 + 0, kde )

o ... piispévek prvni latky k celkové optické otdcivosti,
o ... piispévek druhé latky k celkové optické oticivosti.

Po dosazeni (1) do (2):

o = [0y ]Lw; + [op]Lwo. 3



V této rovnici vystupuji dvé nezndmé (w,, w, ... hmotnostni koncentrace prvni, resp.
druhé stanovované litky), proto je nutno provést dvé nezdvisld méfeni. ProtoZe polarimetr
pracuje pouze pii jedné vlnové délce, neni mozno pro ziskani dvou vysledkt vyuZzit zavislost
specifické otdcivosti na vlnové délce a je nutno vyuZit jiné vlastnosti, kterou se obég
stanovované latky lisi. V naSem piipad€ vyuZijeme skuteCnosti, Ze sacharéza podléhd kyselé
hydrolyze doprovédzené inverzi optické otacivosti, zatimco glukdza za analogickych podminek
nereaguje.

Provedeme tedy tato dvé méfeni:
— méfeni optické otacivosti o(1.) roztoku ptivodniho vzorku, tj. smési sachardzy a glukézy,
— méfeni optické otacivosti ou2.) roztoku vzniklého z ptivodniho vzorku kyselou
hydrolyzou, tj. smési invertu a glukdzy.

Opticka otacivost o(1.) ziskand z prvniho méfeni bude podle (3):

a(l.) = [os]Lws + [0g]Lwg, kde @))
(02 [ specifickd ot4€ivost sachardzy,
[0 7e T specificka otacivost glukézy,
WS eeeeeeeeeeeennnns hmotnostni koncentrace sachardzy,
WG eeeeneeenneeanns hmotnostni koncentrace glukézy.

Opticka ot4civost ou2.) ziskand z druhého méteni bude podle (3):

OC(Z) = [OLI]LWI + [(XG]LWG, kde (5)
[O] ceveeiiinnn. specificka otaivost invertu,
A ST hmotnostni koncentrace invertu,
[oG], WG ......... viz (4)

Pii predpoklddaném 100% prubéhu kyselé hydrolyzy je ziejmé w; = ws Hodnoty
specifické otaivosti sachardzy, glukdzy a invertu ziskdme jak bylo popsdno u jednoslozkové
analyzy. Rovnice (4), (5) tedy predstavuji soustavu dvou rovnic o dvou nezndmych, z nichz
po naméfeni hodnot a(1.) a o(2.) vypocteme koncentraci sacharézy a glukézy v méfeném
roztoku.

Ukol: Polarimetricky stanovit hmotnostni zlomek sachardézy a glukézy v jejich
spolecné smési v tuhé fazi.

Potieby:
Pristroje: Polarimetr s polarimetrickou trubici, termostat.
Laboratorni sklo a jiné pomiicky: Byreta, titracni banka, kddinka, 100 cm’® odmérnd barka,
dvé odmérné baiiky 50 cm’, pipeta 5 cm’, pipeta 25 cm’, ndlevka, 2 lodi¢ky, 2 navaZovaci
1zice, kapatko.
Chemikdlie: NH4Cl, pfiblizné¢ 6 mol dm™ NHs, 6,35 mol dm™ HCI, methylovad Cerven
(0,1% roztok v ethanolu).

Postup:
— Do titra¢ni baiikky odméiime piesné 5,0 cm’® 6,35 mol dm™ HCI, pfiddme jednu kapku
roztoku methylové Cervené a titrujeme roztokem NH; o koncentraci pfiblizn€ 6 mol dm™.
Vysledky tif titraci by se nemély liSit vice neZ o jednu kapku.



Z tuhého vzorku odvazime asi 20 g s pfesnosti na setiny gramu, rozpustime v kddince
v asi 20 cm® destilované vody o teploté 20 °C, kvantitativné pielijeme do odmérné banky
o objemu 100 cm’ a doplnime po rysku destilovanou vodou o teploté 20 °C. Po promicha-
ni z tohoto roztoku odpipetujeme po 25 cm’ do dvou odmérnych banék o objemu 50 cm’.
Do prvni z téchto dvou odmérnych banék ptidame 1,69 g NH4Cl, jednu kapku pfiblizné
6 mol dm™ NHj3, roztok doplnime destilovanou vodou o teploté 20 °C po rysku a po pro-
michani zmétime optickou otacivost ou(1.).

Do druhé odmérné banky s 25 cm’ roztoku vzorku odpipetujeme piesné 5,0 cm’
6,35 mol dm™ HClI, roztok promichdme a 5 minut temperujeme na 65 °C. Po vyjmuti
z vodni 14zné roztok ponechdme 10 minut volné na vzduchu, pak jej ochladime proudem
vodovodni vody, pfidime z byrety diive stanoveny objem pfiblizn€¢ 6 mol dm™ NH;
ajednu kapku roztoku amoniaku navic. Ochladime na 20 °C a doplnime po rysku (na
50 cm’) destilovanou vodou o teploté 20 °C. Po promichdni zmé&fime optickou otacivost
tohoto roztoku ou(2.).

Protokol:
Specifickd otacivost sacharézy, glukézy a invertu pro dané koncentracni rozmezi (sdéli
vyucujici).
Rovnice (4), (5) po dosazeni vySe uvedenych specifickych otdCivosti a naméfenych
hodnot a(1.) a a(2.).
Z rovnic (4) a (5) vypoctené hodnoty ws a wg.
Prepocet hodnot ws a wg na hmotnostni zlomky v ptivodni sypké smési.
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