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Nazov: Stanovenie amoniakalneho dusika destila¢ne

Navod na pracu

Zadanie: Stanovte obsah amoniakalneho dusika v % N vo vzorke destilacnou metodou.

Teoria
Pridavkom silnej zasady a zahrievanim sa z amonnej soli vytesni NHs, ktory sa kvantitativne

predestiluje do predlohy so zndmym nadbytkom odmerné¢ho roztoku kyseliny. Prebehne
neutralizacia:

NH; + HCI — NH4Cl (1)

Nadbyto¢na kyselina, ktora sa nespotrebovala na neutralizaciu amoniaku, sa stanovi spéatnou
titraciou odmernym roztokom NaOH na indikator metylCerven:

HCl + NaOH — NaCl + H20 (2)

Titruje sa z ¢ervenej po cibulovu farbu.

Pomécky: kahan, trojnozka, siet’ka s keramickou vlozkou, svorka, drziak, zapalky, laboratorny
stojan, odmerné banky (250 ml), Erlenmeyerova banka (500 ml), titracna banka (250 ml),
kadicky (100, 250, 500, 1000 ml), pipeta (50 ml), pipetovaci balonik, byreta (25 ml), varné
hniezdo, lievik, odmerny valec, striekacka, varné kamienky

Chemikalie: kyselina chlorovodikové (36 %), hydroxid sodny, metyl¢erven

Postup

1. Na stanovenie pripravte zasobny roztok vzorky navazenim 2,5 g vzorky a dopliite do
250 ml v odmernej banky.

2. Do 500 ml Erlenmeyerovej banky odpipetujte 25 ml zdsobného roztoku vzorky, zried'te
asi 100 ml destilovanej vody a pridajte niekol'’ko varnych kamienkov.

3. Do predlohy — titratnej banky odpipetujte 50 ml odmerného roztoku HCI, zried’te asi
25 ml destilovanej vody a pridajte 3 kvapky metyl¢ervene. Predlohu umiestnite do
litrovej kadicky pre pripad, ze by bolo nutné predlohu chladit’ vodou.

4. Erlenmeyerovu banku prestupnikom spojte s predlohou tak, aby ustie prestupnika
siahalo pod hladinu roztoku kyseliny.

5. Do Erlenmeyerovej banky déavkovacom pridajte 20 ml 30 % roztoku NaOH a banku
ihned’ uzavrite.
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6. Hrdlo banky a otvor v zatke utesnite destilovanou vodou (,,vodny uzaver®).

7. Obsah banky prived’te k varu a var udrziavajte 15 minuat. Po tejto dobe je uz vSetok
amoniak predestilovany.

8. Destilaciu ukoncite znizenim predlohy tak, aby koniec prestupnika nebol ponoreny
v roztoku. AZ potom sa vypnite kahan!

9. Koniec prestupnika oplachnite destilovanou vodou a ¢erveno zafarbeny roztok titrujte
odmernym roztokom NaOH do vzniku zItého sfarbenia.

Nakladanie s chemickymi latkami

Chemikalia Forma H-vety P-vety
HCI 0,2 mol/l roztok H315, H319, H335, | P261, P305 + P351 +
H290 P338
NaOH 0,2 mol/l roztok H315, H319 P280, P302 + P352
NaOH 30 % roztok H314, H290 P280, P310, P305 +
P351 + P338
Metylcerven 0,1 % roztok, | --- ---
indikator

Zdroje rizik a vyhodnotenie zavaZnosti rizika

Metyl&ervei nie je nebezpeénou latkou v zmysle zakona &. 356/2003 Z. z. Ziak pracuje s
roztokom s koncentraciou 0,1 % — indikétor v indikatorovej fl'asticke. PrijateI'né riziko.

Hydroxid sodny 30 % roztok — praca v rukaviciach a chemickych okuliaroch. Prijatel'né riziko.

Pouzita koncentracia kyseliny chlorovodikovej a hydroxidu sodného je 0,2 mol/dm?®, ¢o je
vel'mi zriedeny roztok. Prijatelné riziko.

Sposob nakladania s odpadmi

Rozbité sklo sa musi vyhadzovat’ do ur¢en¢ho kontajnera. Nevracajte zvySky roztokov do
skladovacich flias. Zabraite kontaminacii povrchovych a podzemnych véd a pody.
Formaldehyd, 30 % hydroxid sodny sa nesmie dostat’ do kanalizacie, hrozi nebezpecenstvo
vybuchu. Zvys$né roztoky zlikvidujte podl'a pokynov ucitel’a a asistenta ucitel’a.

Opatrenia k obmedzeniu rizika

Vyhnite sa priamemu pdsobeniu formaldehydu, pouzivajte ochranné pomdcky. Nevystavujte
sa dlhodobej alebo opakovanej expozicii. V pripade nehody alebo ak sa necitite dobre, okamzite
informujte ucitela. Tieto latky alebo ich obaly sa musia likvidovat' ako nebezpecny odpad.
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Zabraite uvol'neniu chemickych latok do zivotného prostredia. PocCas prace nejedzte, nepite a
nefajCite, po praci alebo pri preruseni prace si umyte ruky teplou vodou a mydlom alebo ich
oSetrite regeneracnym krémom. PouZzivajte osobné ochranné prostriedky, dodrziavajte osobnu
hygienu. Zabrante kontaktu s latkou, nevdychujte vypary.
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Pracovny list

Experimentalne udaje

1. PreStudujte si pracovny postup a odvod'te vzt'ah na vypocet hmotnostného % N pre
destilacné stanovenie.

2. Priprava zasobného roztoku vzorky (diferencne 2,5 g do 250 ml banky)

Hmotnost’ [g]

Lodic¢ka s navazkom

Lodic¢ka po vysypani

Hmotnost’ vzorky

3. Zaznamenajte objem odmerného roztoku hydroxidu sodného pouzitého pri titracii.

Titracia V(NaOH) [ml]
1
2
3

Vypocty

1. Vypocitajte latkové mnozstvo nespotrebovanej pri neutralizacii amoniaku.

2. Vypocitajte obsah amoniakalneho N v % vo vzorke.
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Otazky
1. Napiste rovnice reakcii, ktord prebieha pri destilacnom stanoveni amoniakalneho

dusika.

2. Ako funguje acidobazicky indikator.

3. Uvedte zdroje chyb pri tejto metdde. Ako by ste tieto chyby minimalizovali?

4. Je destilacné stanovenie amoniakdlneho dusika priama alebo nepriama metdda.
Vysvetlite preco?

5. Preco musi Ustie priestupnika medzi Erlenmayerovou bankou a predlohou siahat’ pod
hladinu roztoku kyseliny v predlohe?

Zaver
Zhriite stru¢ne ciel’ experimentu, hlavné vysledky a porovnajte ich s o¢akdvanymi hodnotami.
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Vyhlasenie o vyluceni zodpovednosti

Financované Eur6pskou uniou. Vyjadrené nazory a postoje st nazormi a vyhlaseniami autora(-
ov) a nemusia nevyhnutne odrdzat nazory a stanoviskd Eurdpskej unie alebo Slovenskej
akademickej asocidcie pre medzindrodnu spolupracu, Narodnej agentiry programu Erasmus+
pre vzdeldvanie a odbornu pripravu. Eurdpska unia ani organizacia udel'ujica grant za ne
nepreberaju ziadnu zodpovednost'.
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