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Uvod

Tieto skripta st ur¢ené studentom 1. rocnika bakaldrskeho stup-
na Studia na Katedre Laboratérnych vysetrovacich metéd v zdra-
votnictve na Fakulte zdravotnictva a socialnej prace TU. Skripta
st rozdelené do troch kapitol, pricom kazda obsahuje teoretickt
a prakticku cast, ktora studentom slazi zaroven ako protokol, do
ktorého si budu zapisovat okrem iného vypocty a vysledky k jed-
notlivym tloham. V prvej kapitole skripta sumarizuju zakladné
laboratorne techniky, postupy a zruc¢nosti vyuzivané v chemic-
kom laboratdriu (napr. praca s odmernym sklom, automatickymi
pipetami, vdhami, ¢i opis principov vybranych metod sluziacich
na oddelovanie zloziek zmesi a ich prakticka aplikacia). Druha ka-
pitola je venovana chemickym vypoctom, ktoré tvoria neoddeli-
teInt sucast vyucby praktickych cviceni z analytickej chémie. Ted-
ria a aj praktické cvicenie na konci kapitoly s orientované najma
na priklady zamerané na zlozenie a pripravu roztokov, ako aj na
rozne sposoby kvantitativneho vyjadrenia latkovych ststav. Po-
sledna kapitola sa zaobera odmernou analyzou so zameranim na
acidobézicku titrdciu. Okrem prehfbenia si teoretickych vedomosti
umoznuje absolvovanie cviceni z Analytickej chémie ziskat prak-
tické zrucnosti v chemickom laboratériu, ktoré su predpokladom
uspesného zvladnutia praktickych cviceni aj z dalSich predmetov
pocas studia.

Autorka



1 Zaklady laboratérnej techniky

1.1 VSeobecné zasady bezpecnej prace v laboratériu

Do laboratéria Student vstupuje vzdy iba v sprievode poverenej
osoby. Pred kazdym experimentom si treba pozorne precitat pri-
slusny navod. Pri nejasnostiach poziadat o vysvetlenie vedtceho
cvicenia. Pri praci treba postupovat presne podla navodu.

Pocas prace v laboratdriu treba pouzivat ochranné okuliare
a mat oblec¢eny laboratérny plast. Oblecenie pod plastom by malo
byt pohodlné a nemalo by zabranovat v pohybe, zaroven by mala
byt primerané dika rukévov a nohavic, prip. $iat, aby pocas pohy-
bu v laboratériu nestierali povrchy. Dalsou nevyhnutnou podmien-
kou pre bezpecnu pracu v laboratdriu je pevné zopnutie dlhych
vlasov, ¢im sa eliminuje riziko ich znedistenia, poskodenia alebo
zapalenia. Takisto je nevyhnutna v laboratériu vhodna obuv, ktora
ochrani nohu pred rozbitym sklom, rozliatymi a rozsypanymi che-
mikaliami. Pri narabani so zieravinami a jedovatymi latkami treba
pouzit ochranné rukavice. Pracu s latkami uvolniujacimi jedovaté
alebo drazdivé vypary treba vykondvat v digestoriu.

Do laboratéria smut Studenti nosit iba najnutnejSie pomocky
uréené na laboratérne cvicenie. Svoje okolie v laboratoriu student
udrziava v poriadku (pracovny stol; plochy, s ktorymi prichadza
do kontaktu), pracuje rozvazne a pri nejasnostiach sa obracia na
veduceho cvicenia.

Laboratdérne pristroje a zariadenie smie Student pouzivat az po
dokladnom obozndmeni s ndvodom na obsluhu. To sa tyka vaku-
ovych vyvev, rotacnych vakuovych pump, plynovych tlakovych
nadob a elektrickych zariadeni.

Pri zostavovani aparatiiry na experiment treba skontrolovat
sklo, ¢i nie je prasknuté alebo nalomené (osobitne ddlezité pri praci



1 Zaklady laboratornej techniky

za znizeného tlaku). Treba taktiez skontrolovat, ¢ije aparattira dob-
re upevnena v drziakoch a na stojanoch.

V zaujme predchadzania poZiaru sa treba vyhybat pouzivaniu
otvoreného ohna a vyuzivat v zavislosti od potreby vodné a olejo-
vé kupele, elektrické varice, pripadne elektrické ohrevné hniezda.
V pripade potreby pouzitia otvoreného ohna nikdy nezapalovat
kahan predtym ako skontrolujeme, ¢i sa v blizkosti nenachadza
otvorena flasa s horfavym rozpustadlom, pripadne inou horlavou
organickou zltceninou.

Pouzité laboratérne pomocky student odklada do pripravenych
nadob, urcenych na dezinfekciu a sterilizaciu alebo do nadob s dez-
infekénym roztokom. Student je povinny pracovat bezpeéne s ma-
teridlom tak, aby nedoslo k jeho rozsireniu (napr. rozliatiu).

Uraz, pripadne poranenie pocas prace na cviceni student ihned
oznami vedticemu cvicenia a podla jeho instrukcii a za jeho asisten-
cie situdciu riesi.

V laboratériu je zakazané jest, pit, fajcit a odnasat akékolvek
predmety. Pred odchodom z laboratoria na prestavku alebo na za-
ver cvicenia (pracovnej doby) si treba dokladne umyt ruky myd-
lom alebo inym vhodnym dezinfekénym roztokom.

vybu3nina oxidovadlo horlavina

- IN T

. i . environmentalne .. ] .
Skodlivina korozivna litka skodliva litka radioaktivna latka

Obr. 1: Niektoré medzinarodné symboly oznacujiice charakter rizika pri praci
s chemickymi latkami
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1.1.1 Prvd pomoc

Poskytnutie prvej pomoci je nielen prirodzenou (moralnou)

povinnostou kazdého obcana, ale aj povinnostou, ktora vyplyva
z Trestného zakona ¢. 300/2005 Z. z. § 177. Prva pomoc sa musi
poskytovat pri vsetkych trazoch, otravach a nahlych ochoreniach.
Zakladnym pravidlom pri poskytovani prvej pomoci je robit vset-
ko, ¢o stav postihnutého vyzaduje a oho je zachranca schopny, ale
len v takom rozsahu, ktory bezpecne ovlada.

Pri poskytovani prvej pomoci treba dodrzat nasledujtici postup:
najprv treba zistit druh prihody (odstranit alebo prerusit poso-
benie vyvolavajice pri¢iny a umoznit poskytnutie prvej pomo-
ci),

zorientovat sa v rozsahu poSkodenia a zdravotnom stave po-
stihnutého (postuidenie stavu bezprostredného ohrozenia Zivota
a postihnutia bez bezprostredného ohrozenia zivota),

vykonat opatrenia zachranujice zivot, poskytnut dalsiu prva
pomoc podla stavu postihnutého a t¢innymi opatreniami za-
branit vzniku alebo rozvoju komplikacii,

zorganizovat dalSiu pomoc (zabezpecit Setrny a rychly odvoz
postihnutého do zdravotnickeho zariadenia a zabezpecit spre-
vadzanie postihnutého),

odovzdat postihnutého do stistavy rychlej zdravotnickej pomoci.

Dalej v texte si opiseme najcastejsie laboratérne nehody a spo-

sob podévania prvej pomoci v konkrétnych situdciach:

10

Urazy pri praci so sklom — pri iraze porezanim zistime najprv
rozsah poranenia a v pripade, Ze v rane je kus skla, odstranime
ho sterilnou pinzetou. Charakteristickym znakom je krvacanie,
bolest, strata alebo poskodenie tkaniva. Malé rany vydezinfiku-
jeme a obviazeme sterilnym obvazom. Vicsie trzné alebo rezné
rany vyzaduju predovSetkym zastavenie krvacania. Krvacanie
zo zily (krv vytekd plynulym pradom) zastavujeme priamym
stla¢enim rany prstami alebo tlakom dlane cez sterilny obva-
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zovy materidl a prilozenim tlakového obviazu. Prietok krvi sa
nesmie prerusit aplne. Pri krvacani z velkych tepien (krv pul-
zujuco strieka) sa poktsime obmedzit krvacanie nepriamym
stlatenim tepny v tlakovom bode, ¢o najblizsie k rane. Tlakovy
obvédz umiestnime medzi ranou a srdcom maximalne vSak na
15 mintut. Je nevyhnutné okamzite vyhladat lekarsku pomoc.

Poleptanie zieravinou - t. j. silnou kyselinou alebo zasadou, je
beznym trazom. Uéinok tychto latok je lokélny, drazdia pokoz-
ku a sliznice dychacich ciest. Pri manipulacii so Zieravinami je
nutné pouzivat ochranny odev a rukavice, okuliare, pripadne
stit. Poleptanie sa prejavuje bolestou sprevadzanou zacervena-
nim az vznikom pluzgierov a nekréz na pokozke. Vo vaznych
pripadoch dochadza az k Soku. Vo vSeobecnosti sa poleptanie
kyselinou povazuje za menej vazne, pretoZe na rozdiel od zasad,
kyseliny zrazaja bielkoviny a spdsobujt tzv. koagula¢né nekro-
zy, ktoré st povrchové a I'ahsie sa hoja a oSetruju. Koncentro-
vané zasady bielkoviny rozpustaju a pritom prenikaja hlboko
do zdravého tkaniva. Hojenie takychto ran je zdihavé a poma-
1¢, ¢asto zanechava hlboké a deformujtce jazvy. Pri postriekani
zieravinami postihnuté miesto umyvame prudom vody, pre-
moceny odev a obuv okamzite vyzlecieme (modzu rozhodovat aj
sekundy). Po dokladnom omyti je mozné urobit neutralizaciu.
Poleptanie kyselinou neutralizujeme 3 — 10 % roztokom hydro-
génuhlicitanu sodného alebo mydlovou vodou. Prilozime asep-
ticky obvdz navlhceny neutraliza¢nym roztokom a urychlene
vyhladame lekarsku pomoc. Poleptanie hydroxidom neutrali-
zujeme 3 % roztokom kyseliny citrénovej alebo octovej, popri-
pade velmi zriedenym roztokom octu. Kvapalné a tuhé Zieravé
chemicke latky, ktoré sa dostali do oka, okamzite vyplachujeme
pradom vody. Rychly zasah casto rozhoduje o zachrane zraku.
Nikdy sa nepoktisame o neutralizaciu kyseliny alebo zasady!

Popalenie a obarenie - k ich vzniku dochadza bud prostrednic-
tvom priameho kontaktu s plametiom kahana, Spiralou elektro-
spotrebica, alebo v désledku vzplanutia horlavych par a kvapa-
lin a pod. Z rozsahu a hibky popaleniny mézeme odhadnut aj

11
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jej zavaznost. Rozoznavame niekolko stupriov popalenin (po-

vrchové, stredne hlboké a hlboké), ktoré je vSak niekedy tazké

rozlisit. Velké popaleniny urcite zahfniaja vSetky stupne a mozu
viest u postihnutého k soku. Pri poskytnuti prvej pomoci sa od-
portica nasledujtici postup:

1. zastavit posobenie tepla, respektive prudu,

2. chladit popélené miesto studenou vodou, pripadne fadom,

3. nedotykat sa popéaleného miesta bez pouzitia sterilného ma-
terialu,

4. nestrhavat priskvareny odev, nenanasat zasypy ani masti,

5. tekutiny podavat len obmedzene, nikdy nepodavat alkohol
ani kavu,

6. akje postihnuty v bezvedomi, uvolnit dychanie a zacat s 0zi-
vovanim,

7. neodkladne zabezpecit rychlu zdravotnicku pomoc pri pri-
znakoch Soku, hlbokych popdleninach, pripadne povrcho-
vych, ale rozsiahlych popaleninach

Otrava chemickymi latkami vdychnutim alebo pozitim — pri

beznom zahrievani, rozliati, pri neuzatvoreni zasobnej nadoby,

v priebehu reakcie, pri horeni a pod. mdze dochadzat k vytva-

raniu oblaku par a plynov uvoltwujtcich sa do priestoru labo-

ratdria. Zvysena koncentracia par alebo plynov moze vyvolat
otravu vdychnutim, inhalaciou. Otravy mozu byt vyvolané aj
nahodnym alebo tiimyselnym pozitim chemickych latok, pri-
padne prienikom Skodlivej latky cez pokozku alebo sliznicu pri
neopatrnej manipuldcii. V pripade vdychnutia chemickej latky
vyvedieme postihnutého zo zamoreného miesta, a ked je pri ve-
domi snazime sa zistit, akou latkou sa otravil. Ak je to mozné,
zabezpetime jej zvysok, zistime dizku expozicie latky, pripadne
dalsie tidaje, ktoré poskytneme lekarovi. V pripade, Ze postih-
nuty je v bezvedomi, ulozime ho do stabilizovanej polohy na
boku, zabezpecime mu dostatok cerstvého vzduchu a okamzita
lekarsku pomoc. Pri poziti Skodlivej latky sa snazime zriedit ob-
sah zaltdka pitim vody alebo vyvolame vracanie. Vracanie sa
nesmie vyvolavat pri poziti kyselin, zasad, benzinu, petroleja,
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pri kf¢och, pri tehotenstve a pri celkove zlom zdravotnom stave
postihnutého. V Ziadnom pripade nepodceniujeme lekarske vy-
Setrenie ani vtedy, ked priznaky otravy st len nepatrné.

1.2 Zakladné zariadenie a vybavenie
chemického laboratéria

Laboratérny st6l

Zakladnym zariadenim je laboratérny st6l, ktory moze mat
roznu konstrukciu. Jeho povrch je pokryty I'ahko umyvatelnou,
nehorlavou hmotou odolnou proti chemikaliam. Laboratdérne sto-
ly st vybavené privodmi studenej i teplej vody, plynu pripadne
stladeného vzduchu, rozvodom elektrickej energie a tiez odvodom
odpadovej vody. Na konci stola byva obvykle vylevka z materialu
odolného proti chemikalidm (napr. glazirovana keramika) spolu
s privodom teplej a studenej vody urcenej na umyvanie pomdcok
a potrieb. Nad laboratérnym stolom byva obvykle policka na od-
kladanie chemikalii, pripadne inych laboratérnych potrieb. Spodna
cast stola je vybavena skrinkami s polickami alebo zdsuvkami a je
vyhradena na ukladanie laboratérneho skla, lapakov, filtra¢éného
papiera, chemikalii a pod. Elektrické vedenie musi byt uloZzené izo-
lovane v zabezpecovacich rurkach, vyustenie musi byt v krytych
zasuvkach, chranenych pred kordziou so zretelnym oznacenim na-
pétia.

Digestorium

Jednotlivé miestnosti sa zariaduju podla svojho urcenia pris-
lusnym nabytkom. Pri praci s chemickymi latkami uvolnujtcimi
agresivne, zdraviu skodlivé, alebo neprijemne zapachajice plyny,
alebo latkami horlavymi ¢i vybuSnymi pouzivame digestérium. Je
to zasklena drevend alebo kovova skrifia s posuvnou prednou ste-
nou umoznujucou jeho uzavretie a sicasné pozorovanie chemic-
kych dejov v iom prebiehajticich.

13
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Susenie a zahrievanie latok

K beznému zariadeniu laboratéria patri aj suSiaren. Sluzi na
regulované zohrievanie latok na konstantna teplotu. PouZziva sa
na suSenie pripravenych latok, susenie, pripadne zohrievanie la-
boratérneho skla a inych pomd&cok. Na zahustovanie a zahrievanie
roztokov sa pouziva vodny kupel. Je obycajne prispdsobeny na zo-
hrievanie viacerych roztokov nad vodnou parou. Na zohrievanie
kvapalin sa pouziva vyhrevné hniezdo alebo magnetickd miesac-
ka, ktora stucasne umoznuje kvapalinu zohrievat a mieSat magne-
tickym miesadlom. Mnozstvo chemickych reakcii prebieha lepsie
a s vyssim vytazkom pri teplote vyssej, ako je teplota laboratoria.
Na zvySenie teploty sa najcastejSie vyuzivaju plynové kahany.
Plyn hori v zmesi so vzduchom. Mnozstvo privadzaného vzduchu
urcuje, ¢i ziskame plamen svietivy, malo vyhrevny (bez pridavania
vzduchu); alebo nesvietivy, silne vyhrevny (s privodom vzduchu).
Existuja plynové kahany klasické, napr. Bunsen (obr. 2A), Teclu
(obr. 2B), prenosné, ktoré sa pripajaja k naplni plynu (cartridge),
a elektronické, ktoré sa zapdjaju do elektrickej siete (obr. 2C). Elek-
tronické plynové kahany s ovladanim pomocou nozného pedalu
st vhodné na pouzitie v digestéridch a laminarnych boxoch. Dalej
z elektrickych zariadeni sa v laboratoriu pouZzivajui najcastejsie va-
rice a vykurovacie platne.

A B C

Obr. 2: A — kahan Bunsen s ihlovym ventilom, B — kahan Teclu s ihlovym ventilom,
C - elektronicky plynovy kahan

14
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Destila¢ny pristroj

Na pripravu roztokov z vody zbavenej rozpustnych mineral-
nych latok sa pouZziva destilovana voda. Preto k beznym doplnkom
zariadenia laboratdria patria destila¢né pristroje a zasobné nadoby
na destilovant vodu, ktoré moézu byt sklenené, kameninové alebo
plastické s objemom 50 az 100 litrov s vyptstacim kohtitom v spod-
nej Casti (obr. 3). Pre menej naroc¢né prace sa destilovana voda na-
hradza demineralizovanou vodou (zbavenou rozpustnych soli che-
micky na ionmenic¢och). M6Ze mat svoj samostatny privod alebo sa
uchovava v podobnych nadobach ako destilovana voda.

Obr. 3: Destila¢ny pristroj

Vahy

Dalezitou stcastou takmer kazdej laboratdrnej prace je vazenie.
Preto st v laboratdridch umiestnené aj rychlovahy (predvazky),
ktoré umoznuju rychlo zistit hmotnost latok (reaktantov, produk-
tov a pod.) s presnostou obvykle 0,01 g (obr. 4A). Pri presnejsich
pracach sa vaZenie na predvazkach dopliia vaZenim na analytic-
kych vahach s presnostou 0,0001 g a viac (obr. 4B). Analytické vahy

15



Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

sa umiestiiuj na Specialne konstruované stoly, ktoré ich chrania
pred otrasmi. Prasnost a vlhkost vzduchu musi byt ¢o najmensia.

Obr. 4: A - predvazky, B — analytické vahy

Laboratérne sklo

Kadicky

Chemické operacie vykonavame zvicsa v chemickych nado-
bach. Kvapaliny zohrievame v tenkostennych kadickach nizkeho
alebo vysokého typu a roznych tvarov s vylevkou alebo bez nej
(obr. 5). Podl'a pomeru vysky a priemeru sa delia na vysoké a tizke.
Vyrabaju sa v objemoch 5 ml az 10 I. Kadicky nezahrievame priamo
v plameni, ale cez kovovt sietku. Nehodia sa na krystalizaciu a na
uchovavanie prchavych rozpustadiel. Hrubostenné kadicky z bez-
nych druhov skiel neznasaja zohrievanie, ale st mechanicky ovela
pevnejsie.

—

Obr. 5: Kadicky roznych tvarov

16
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Skiimavky

Na reakcie s malymi mnozstvami latok sltizia reagencné sku-
mavky. Patria k najpouZzivanejSiemu laboratérnemu sklu. St to val-
covité nadoby vyrobené z kvalitného skla. Pozname niekolko ty-
pov skumaviek. Tenkostenné skiimavky sa pouzivaji na analytické
reakcie. Mozno ich zahrievat aj priamo na plameni. Hrubostenné
skiimavky sa pouzivaju hlavne na centrifugovanie. Pri mikroanaly-
ze sa pouZzivaju odsavacie skimavky s postrannym tubusom.

Banky

Pri praci v chemickom laboratdriu sa casto pouzivaja banky roz-
licnych velkosti a tvarov. Banky s plochym alebo gulatym dnom
a s dlhym alebo kratkym hrdlom sa m6zu pouzivat na zahrievanie
a tiez ako reakcéné nadoby. Varné banky maju gulovity tvar s gula-
tym alebo plochym dnom, ktoré sltizia na zahrievanie kvapalin za
normalneho tlaku (obr. 6A,B). Podobné banky so Sirokym a krat-
kym hrdlom a plochym dnom s objemom max. 250 ml sa nazyvaju
titracné (obr. 6C). Lisia sa od varnych hribkou a odolnostou voci
teplote. Nie st totiZ odolné voci zvySovaniu teploty. Vyhodny tvar
pre prace s usadeninami maji kuzelové (Erlenmeyerove) banky.
Erlenmeyerove banky st nddoby s tizkym alebo Sirokym hrdlom
a plochym dnom (obr. 6D). Vyrabajt sa v objemoch 25 ml az 5 L.
Konické ztizenie zabranuje vacSiemu odparovaniu, umoznuje krat-
kodobé zahrievanie bez spédtného chladica, hlavne vtedy, ked hrdlo
banky prekryjeme hodinovym sklickom a kiiskom I'adu. Celé vnut-
ro banky je dostupné tycinkou. Pouzivaja sa na krystalizaciu, ako
reakéné nadoby, na zahrievanie roztokov a je mozné do nich zachy-
tavat destilaty. Nie je mozné ich pouzivat na akukolvek pracu za
znizeného tlaku, ako to plati pre vSetky tenkostenné banky s plo-
chym dnom. Odmerné banky st sklenené tzkohrdlové banky,
obycajne so zabrusovou zatkou, ale aj bez nej (obr. 6E). St kalibro-
vané na urcity objem, po znamienko vyznacené na hrdle (obvykle
50 — 1000 ml). Znamienko na banke je kruhové a pri odmeriavani
kvapaliny treba, aby sa opticky predna strana kryla so zadnou stra-
nou, kruhové znamienko sa ma totiz javit ako priamka a meniskus
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tekutiny sa ma dotykat rysky dolnym okrajom. Odmerné banky
pouzivame na pripravu roztokov o znamej koncentrdcii a pokial
mozno presnej koncentrdcii. Frakéné banky maju prediiené hrdlo
s postrannym tubusom sltiziacim na odvadzanie vznikajacich par
alebo plynov (obr. 6F). Pouzivaju sa na destilaciu a aj ako predlo-
ha na zachytavanie destilatu. Pre mnohé operacie stt vhodné viac
hrdlové banky. Destilcie latok je mozno realizovat v aparatrach
roznej velkosti a konStrukcie. Vyber vhodnej aparatiry sa popri
moznostiach zariadenia laboratdria riadi predovsetkym vlastnos-
tami destilovanych latok, ich mnoZstvom a ciefom, ktory sa ma
destilaciou dosiahnut. Ako destila¢né banky sa pouzivaju banky
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Obr. 6: A — varna banka s plochym dnom, B — varna banka s gulatym dnom, C -
titracnd banka, D — Erlenmayerova banka, E — odmernd banka, F — frak¢na banka,
G — destila¢na banka, H — odsavacia banka



1 Zaklady laboratornej techniky

s gulatym dnom (frak¢né a varné banky) a banky hruskovitého,
srdcovitého tvaru alebo niekedy aj v tvare slzy (obr. 6G). Destilacna
banka mda mat vhodny objem, aby ju destilovana kvapalina zapl-
nila maximalne do dvoch tretin. Do banky sa k destilovanej kva-
paline pridavaju obvykle tzv. varné telieska (alomky porcelanu,
sklenej frity alebo inych materidlov s nerovnomernym povrchom),
na povrchu ktorych sa I'ahko uvolniuju pary. Tym sa zabrani vzni-
ku utajeného bodu varu, ¢o je lokdlne prehriatie kvapaliny a nahle
uvolnenie par. Na vysoko vriace kvapaliny sa pouzivaju banky
s kratkym hrdlom a na nizko vriace kvapaliny musi byt cesta od
hladiny kvapaliny po vstup do chladica zase dlhsia, aby sa moh-
la ustalit rovnovaha medzi destilovanou kvapalinou a jej parami.
Hrubostennd tzv. odsavacia banka (obr. 6H) sltzi na filtraciu za
znizeného tlaku. Pouziva sa len na tento ucel, v Ziadnom pripade
v nej nie je mozné realizovat chemické operacie, plnit ich horticimi
kvapalinami alebo dokonca zahrievat.

Flase

Samozrejmou vybavou chemického laboratoria su rozne typy
flias, ktoré sltizia na uchovavanie chemikalii izolovane od von-
kajsieho prostredia. Vyrabaju sa vo velkostiach od 50 ml do 10 L
Reagencné fl'ase izkohrdlové, ktoré sa uzatvaraju korkovou alebo
gumovou zatkou, sa nazyvaju liekovky a pouzivaju sa na ucho-
vavanie kvapalnych reagencii (obr. 7A). Tuhé (praskové) chemi-

B

Obr. 7: A - reagencna flasa, B — prachovnica
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kélie sa uchovavaju v sirokohrdlovych flasiach — prachovniciach
(obr. 7B). Obidva druhy flia$ st1 zo svetlého alebo tmavého skla
a pouzivaju sa podTa citlivosti chemikalii na svetlo. Prchavé latky,
napr. koncentrované kyseliny alebo Specialne ¢inidla, citlivé na
vzdusni vlhkost, st uchovavané vo flasiach so zabrtisenou zatkou
a zabrtsenym sklenenym klobtcikom. Dost Casto sa pouzivaju na
uchovavanie chemikalii aj nadoby z plastickych hmot. Malé nado-
by s r6znym typom uzaveru sa nazyvaju vzorkovnice.

Hodinové sklicka st kruhové mierne vypuklé skla, ktoré v za-
vislosti od velkosti sltizia na prekryvanie kadiciek a na susenie ale-
bo odparovanie malych mnozstiev prchavych rozpustadiel napr.
pri krystalizacii (obr. 8A).

Medzi nadoby z porcelanu patria misky rozneho tvaru, ktoré
sltzia na odparovanie — odparovacie misky (obr. 8B), zahustova-
nie, krystalizaciu — krystalizaéné misky (obr. 8C), dalej sem radime
trecie misky (obr. 8D).

vv

A B C D

Obr. 8: A — hodinové sklicko, B — odparovacia miska, C — krystaliza¢na miska,
D - trecia miska

Drobné kovové pomocky

Aby sa potrebné chemické reakcie mohli robit ¢o najucelnejsie,
treba zo sklenenych nadob a zakladnych dielcov najrozli¢nejsich
tvarov zostavovat zlozitejSie pristroje a aparattiry. Zakladnou su-
Castou laboratérneho naradia su stojany roznej velkosti (obr. 9A).
NajcastejSie sa pouzivaju stojany doskové alebo s trojnozkou. Na
upevnenie jednotlivych nadob a casti pristrojov sa pouzivaju lapa-
ky (obr. 9B). Pri skimavkovych reakciach za hortica sa vyuzivaju
lapaky na skiimavky. Lapaky sa pouzivajii samostatne alebo s vy-
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1 ] K

Obr. 9: A - stojany réznych velkosti, B — lapaky, C - krizova dvojita svorka,
D - trojnozka, E — sietka nad kahan, F — varné Zelezné kruhy, G - kruhy na filtraciu,
H - klieste, I - pinzeta, ] — obojstranna lyZzicka, K — Spachtla
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uzitim svoriek, ktorymi sa pripdjaji na stojany (obr. 9C). Sklenené
kadicky a banky zahrievame na trojnozkach (obr. 9D) prikrytych
drotenymi sietkami s azbestovou vrstvou uprostred (obr. 9E). Na
zohrievanie sklenenych baniek v aparattirach sa vyuzivaju zelezné
kruhy, ktoré mézu mat svorky, umoznujtice menit vzdialenost kru-
hu od stojana (obr. 9F). Umoziuju nam tiez reguldciu vzdialenosti
kahana od zohrievanej nadoby. Na upevnenie filtracného lievika sa
pouziva filtraény kruh (obr. 9G). Od Zelezného kruhu sa odlisuje
tym, Ze md eSte dreventi, plastovu alebo inti nekovovt vlozku, ktora
zabranuje priamemu kontaktu skla s kovom. Hortice predmety pre-
nasame v roznych dlhych téglikovych kliestach, s rovnymi alebo
zahnutymi celustami (obr. 9H). Na jemnti manipulaciu pouzivame
v laboratériu pinzety (obr. 9I), na naberanie latok lyzicky (obr. 9])
alebo Spachtle (obr. 9K). Na susenie a odkladanie pipiet, resp. sku-
maviek sltzia Specidlne kovové alebo drevené stojany.

Teplomery

Na meranie tepl6t sa v praxi pouzivaju najma tieto druhy tep-
lomerov: kvapalinové, plynové, odporové, optické a termoclanky.
Pri kvapalinovych teplomeroch sa urcuje teplota na zaklade tepel-
nej roztaznosti kvapaliny. Najcastejsie sa pouziva Hg, lebo je tekuta
v rozmedzi 38 °C az +237 °C pri tlaku 100 kPa, nezmaca sklo a ma
konstantny koeficient tepelnej roztaznosti. VeImi dobré odcitanie
vyplyva z jej nepriehladnosti a velkej reflexnej schopnosti. Zvéac-
Senie teplotného intervalu dosiahneme zvySenim tlaku inertného
plynu v kapilare, ¢im sa zvysi bod varu Hg az na 750 °C. Teplomery
urcené na meranie tepl6t sa plnia aj inymi kvapalinami, ¢o zavi-
si od rozsahu meranych teplot. Ortutové teplomery sa vyrabaju
s roznou presnostou a roznej uprave (obr. 10A). Odporové teplo-
mery su zaloZené na zavislosti elektrického odporu kovov Fe, Ni,
Cu, Pt a polovodicov od teploty (obr. 10B). Zmena odporu vyvola-
na zmenou teploty sa registruje vychylkou galvanometra, ktorého
stupnica je ciachovana priamo v stuprioch Celzia. Maji velmi malt
tepelnt kapacitu, a preto st vel'mi citlivé, vhodné na meranie v roz-
medzi 200 az +1 000 °C. Vyhodné st na dialkovy prenos teplotnych
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udajov. Termoelektrické ¢lanky sa uplatniiuju pri merani teploty od
200 do 2 000 °C. Ich ¢innost je zaloZena na termoelektrickom jave.
V podstate sa skladajii z dvoch kovovych drotov, ktoré st na oboch
koncoch spojené. Pri udrziavani jedného spoja (studeného alebo
porovnavacieho) na konstantnej a znamej teplote je termodynamic-
ké napitie funkciou teploty merného (teplého) spoja. Pretekajaci
prad sa meria miliampérmetrom, ciachovanym v °C.

Obr. 10: A - ortutovy teplomer, B — odporovy teplomer

1.3 Zakladné laboratérne ukony

Odmeriavanie presného objemu kvapalin je jednou zo zaklad-
nych a velmi dolezitych laboratérnych c¢innosti, pri ktorej sa vy-
uzivaja rézne druhy odmernych nddob, najcastejSie odmerné val-
ce, odmerné banky, pipety a byrety. Odmerné nadoby dodavaju
vyrobcovia s deklarovanou hodnotou objemu so zarukou, ze sku-
tocny objem je v ramci intervalu dovolenej odchylky podla triedy
presnosti, ktoré sa oznacuju ,,A”, ,,B”, ,C”. Najuzsi interval plati
pre odmerné nadoby triedy , A”. BlizSie sa téme spravnemu odme-
riavaniu objemov s vyuzitim jednotlivych odmernych nadob bude-
me venovat v podkapitole 1.3.1.

Viézenie slizi na urcenie hmotnosti latok. Podla toho, aké
mnozstvo latky a s akou presnostou potrebujeme odvazit, pouzi-
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vame rozne druhy vah. Vahy, ktoré sa pouzivaju v chemickom la-
boratoriu sa dajua rozdelit podla niekolkych hladisk. Najbeznejsie
je delenie podla citlivosti, teda na kolko desatinnych miest (v gra-
moch) st schopné vazit, a podl'a svojej konstrukcie. Pod[a citlivosti
ich delime na predvazky (vahy vaziace s presnostou na celé gramy,
na jedno alebo dve desatinné miesta), semianalytické vahy (vahy
vaziace s presnostou na tri desatinné miesta) a analytické vahy
(vahy vaziace s presnosfou na Styri desatinné miesta). Na zaklade
konstrukcie vahy delime na optomechanické (dnes sa uz pouzivaju
minimalne, pretoZe ich nahradili elektronické vahy) a elektronické
(st dnes najmodernejSie, predstavuju najcastejsie pouzivany druh
vah). Blizsie sa najpouzivanejsim typom vah, ako aj zasadam ich
spravneho pouzivania budeme venovat v podkapitole 1.3.2.

Zahrievanie patri medzi zdkladné operacie v laboratoriu, preto-
Ze vacdsina reakcii prebieha dostatocnou rychlostou iba pri zvysenej
teplote. Zahrievat méZeme priamo v plameni plynového kahana
(jednotlivé typy plynovych kahanov, ako aj principy ich fungova-
nia st opisané vyssie v podkapitole 1.2) alebo vo vodnom kupeli.
Jednoduchy vodny kupel si pripravime zahrievanim kadicky s vo-
dou, do ktorej vloZime skiimavky s reagujucimi latkami.

Filtracia je metdda na oddelovanie nerozpustnych tuhych latok
od kvapalin alebo plynov na zaklade rozdielnej velkosti castic. Naj-
CastejSie sa vyuziva na oddelovanie tuhej latky od kvapalnej pomo-
cou filtra¢ného zariadenia. Tuha latka sa zachytava na filtri, ktorym
moze byt filtracny papier, tkanina alebo piesok. Kvapalna zlozka
preteka filtrom, pod ktorym sa v nddobe zachytava a hromadi tzv.
filtrat. Filtracia sa moze vykonavat pri atmosférickom tlaku, za
zniZzeného tlaku v priestore pod filtrom alebo za zvyseného tlaku
v priestore nad filtrom. Blizsie sa filtracii budeme venovat v pod-
kapitole 1.3.3.

Dekantacia je sposob oddelenia tuhej latky od kvapalnej vol-
nym usadenim tuhych ¢astic pdsobenim gravitacie. Je to najjed-
noduchsi spdsob oddelovania tuhej fazy od kvapalnej. Postupuje-
me tak, ze zrazeninu nechame usadit — sedimentovat, roztok nad
zrazeninou opatrne odlejeme a znova dolejeme Cisté rozpustadlo
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(vodu). Zrazeninu dokladne premiesame a nechame usadit. Tento
postup niekol'kokrat opakujeme

Centrifugovanie na rozdiel od filtracie, umoZznuje rychlejsie
a najma pohodlnejsie oddelit latky s r6znou hustotou pomocou
odstredivej sily. Dolezité je, aby protilahlé centrifugacné skimav-
ky pri centrifugovani boli vyvazené. Centrifugovanim sa docieli
rozvrstvenie jednotlivych faz. Kvapalna faza, ktord sa nachadza na
povrchu skiimavky, sa nazyva supernatant a pevna faza naspodku
je sediment.

Krystalizacia je jednou z metodd cistenia organickych aj anor-
ganickych latok. Je to proces vylthovania tuhej fazy istej latky
z jej roztoku, taveniny alebo z plynného stavu v krystalickej for-
me. V chemickom laboratdriu sa najcastejsie pouziva krystalizacia
z roztoku. Krystaly sa vylucuji z nasyteného roztoku, pricom zne-
Cistujuce primesi zostavaju v mate¢nom lahu. Krystalizacii sa bu-
deme blizsie venovat v podkapitole 1.3.3.

Destilacia je metdda, ktora sa pouziva na Cistenie kvapalin alebo
na oddelovanie zmesi kvapalnych latok s odlisSnymi teplotami varu.
Kvapalna zmes sa zahreje na teplotu varu a vzniknuta para konden-
zuje. Teplota varu je taka teplota, pri ktorej sa tlak nasytenych par
kvapaliny rovna vonkajSiemu tlaku. Prchavejsie zlozky kvapalnej
zmesi obohacuju zloZenie pary, takze plynna faza bude mat iné zlo-
Zenie ako kvapalna zmes. Jednoduchou jednostupriovou destilaciou
nie je mozné dokonale oddelit jednotlivé zlozky kvapalnej zmesi.
Preto sa namiesto jednoduchej destilacie pouziva frakéna destilacia.
Postup destildcie sa v laboratdriu zvoli podla povahy kvapalnej zme-
si. V pripade kvapalin, ktoré st dostatocne prchavé a so zvySovanim
teploty sa nerozkladajti, vyuzivame destilaciu pri atmosférickom tla-
ku (jednoducht destilaciu). Ak chceme dosiahnut dokladné rozdele-
nie zmesi dvoch kvapalin jedinou destilaciou v jednoduchej apara-
ture, musia sa ich teploty varu liit aspon o 50 °C a destilované latky
nesmu vytvarat azeotropné zmesi (t. j. zmesi s konstantnou teplotou
varu, ktoré maji rovnakeé zloZenie pary a kvapaliny).

Sublimaciou nazyvame prechod latky z tuhého skupenstva
priamo do plynného bez predchadzajticeho topenia, teda bez pre-

25



Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

chodu cez kvapalné skupenstvo. Po zahriati unikajii z tuhej zmesi
pary oddelovanej zlozky, ktoré sa po ochladeni premienajt spat na
tuhu latku (desublimacia).

Extrakcia je metéda pouzivajica sa na oddelovanie tuhej ale-
bo kvapalnej latky zo zmesi na zaklade jej odliSnej rozpustnosti
v roznych rozpustadlach, ktoré sa s ostatnymi zlozkami povodnej
zmesi nemiesaju alebo sa s nimi mieSajii len obmedzene. Extrakcia
z tuhych latok sa nazyva niekedy aj vylihovanie. Vysledkom je vy-
tvorenie 2 faz: extrakt a rafinat.

1.3.1 Praktické cvicenie - meranie objemov
Téma ¢. 1: Meranie objemov

Teéria: Objem je fyzikalna velic¢ina, ktorej jednotka v SI stistave
je meter kubicky (m?). V chemickej laboratérnej praxi sa pouziva
tisickrat mensia jednotka — decimeter kubicky (dm?®), pripadne mi-
liénkrat mensia jednotka — centimeter kubicky (cm?). V laboratori-
ach je pre objem zauzivanou jednotkou liter (1) a jej zlomky mililiter
(ml), pripadne mikroliter (ul). Liter je vedlajsia jednotka sustavy
SI. Pre jednotky objemu plati: 1 liter = 1 dm? a 1 mililiter = 1 cm®.
Odmeriavanie presného objemu kvapalin je jednou z doélezitych
laboratornych ¢innosti, od ktorej vyznamne zavisi hodnota vysled-
kov analyz. Pouzivaju sa odmerné nadoby, ktoré su kalibrované
spravidla pri teplote 20 °C, ¢o je na nich vzdy vyznacené. Niekto-
ré odmerné nadoby st kalibrované na doliatie (oznacenie In), ¢o
znamena, ze objem uvedeny na skle sa ziska doliatim kvapaliny
po urditt znacku, napr. odmerné banky a odmerné valce, iné st
kalibrované na vyliatie (oznacenie Ex), t. j. uvedeny objem sa ziska
vypustenim potrebného mnoZzstva kvapaliny napr. pipety a byrety.
K odmeriavaniu objemu kvapalin sa v laboratdriu pouzivaju pod-
la vyzadovaného stupnia presnosti rozne druhy odmernych nadob,
najcastejsie odmerné valce, odmerné banky, pipety a byrety. Na
orientacné odmeranie objemu kvapalin mozno pouzit kadicku, na
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ktorej je spravidla stupnica s delenim po 20, 50 alebo 100 ml, podla
objemu kadicky. Ostatné uvedené odmerné nadoby sltizia na pres-
nejsie meranie objemov alebo pripravu roztokov s vyZzadovanou
koncentraciou.

Odmerné valce st nadoby s nizsou presnostou a sltizia na pri-
blizné odmeriavanie objemov kvapalin. St to valcové nadoby s vy-
levkou alebo sklenenou zatkou s dielikovanim na stenach a maju
rozny objem: 5, 10, 25, 50, 100, 200, 250, 500, 1000 alebo 2000 ml
(obr. 11A). St z hrubostenného skla, neznasaju nahle zmeny tep-
loty, a preto nimi neodmeriavame objem hortcich roztokov, a ani
v nich hortice roztoky nemieSame a neriedime. Povolené odchylky
objemu odmernych valcov predstavuji niekolko desatin percenta
ich celkového objemu. Z tohto dévodu sa pouzivaju na odmeriava-
nie objemov pomocnych ¢inidiel.

Na presnejsie odmeriavanie objemov, napr. pri priprave roztokov
s presnou koncentraciou sa pouzivaju odmerné banky (obr. 11B).
St to sklené nadoby, s dlhym tizkym hrdlom, zvacsa so zabrusovou
zatkou. D4 sa nimi merat len ten objem, ktory je na nich vyznaceny:
5, 10, 25, 50, 100, 200, 250, 500, 1000 alebo 2000 ml. Maji hruskovity
tvar, ktory im zaistuje stabilitu, s dlhym a tizkym hrdlom, na ktorom
je po celom obvode ryskou vyznaceny ich deklarovany objem. St
kalibrované na doliatie. Pri priprave roztokov sa chemické reakcie,
teda zmiesanie hlavnych zloziek, resp. rozpustenie tuhych zloziek
v rozpustadle, vykonava v kadicke a ¢iry roztok sa kvantitativne pre-
nesie do odmernej banky pomocou lievika, pricom treba dat pozor,
aby kvapalina nezmacala sklo nad ryskou. Po preneseni roztoku do
banky, oplachneme zvnutra kadicku a aj tento objem kvapaliny pre-
lejeme do banky. Dalej oplachneme do vntitra banky ty¢inku, ktort
sme pouzili na rozmiesanie tuhej zlozky v kadicke a aj lievik zvntitra
a jeho stopku zvonka a dopitiame objem dalsim podielom rozpus-
tadla. Po naplneni banky niekolko mm pod rysku doddme pomocou
pipety eSte potrebné mnozstvo rozpustadla tak, aby banka bola do-
liata po znacku. Banku uzavrieme a premieSame mnohondsobnym
prevratenim. Ak sa pouzivaju sucasne viaceré roztoky, banky by
mali byt oznacené este pred zacatim napliiiania banky. Odmerné né-
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Obr. 11: A — odmerné valce, B — odmerné banky

doby sa nikdy nesusia za zvysenej teploty, pretoze st presne kalib-
rované. PresnejSie ako odmerné valce su aj pipety a byrety, ktoré sa
pouZzivaji na odoberanie urcitého objemu zo zasobnej nadoby, resp.
na meranie pridaného objemu.

Byrety su kalibrované sklené rurky s vyznacenou presnou
stupnicou, ktoré sa pouzivaju na presné odmeriavanie objemov
kvapalin pri titraciach (obr. 12). St kalibrované na ,vyliatie” a st
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podstatne presnejsie ako odmerné valce. V dolnej casti byrety je
umiestneny kohut, umoznujtci regulované pomalé vypustanie
kvapaliny obsiahnutej v byrete. Pri praci s byretami treba dodr-
zat urcité pravidla a postup, ktory si v skratke opiSeme. Najprv
sa suchd a cista byreta naplni roztokom pomocou lievika mierne
nad nulova znacku. Otvorenim kohtita sa naplni aj priestor ko-
huta a priestor pod nim. Podla potreby sa byreta doplni tak, aby
hladina kvapaliny bola nad nulovou znackou. Nasledne sa lievik
vyberie. Je dolezité dbat na to, aby sa v byrete nenachadzali vzdu-
chové bubliny a tiez nesmti byt nad znackou zachytené na stene
byrety kvapky roztoku. Ak treba, odsaju sa kvapky roztoku zo stien
vnutra byrety nad nulovou znackou pouzitim preloZzeného pasi-
ka filtracného papiera. Ak treba, utrai sa kvapky roztoku zvonka
Spicky byrety a vypusti sa prebytok roztoku, aby hladina v byrete
bola presne po nulovt znacku. Potrebné mnozstvo kvapaliny sa

FER

Obr. 12: Byreta s priamym kohtitom
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vypusti otvorenim kohtta. S kohtitom treba manipulovat jemne,
aby bol nastaveny spravny prietok kvapaliny. KedZe kvapalina
pri vytekani na stenach byrety tvori pomalSie stekajuci film, treba
pred odéitanim objemu pockat urceny cas ako pri pouziti pipiet,
obvykle 15 az 30 sekiind. Pri prvom pouziti je nutné byretu, ktora
nie je sucha, oplachnut danym odmernym roztokom. Pri pouzivani
byrety sa nesmie zabudat na starostlivost o kohut, ktora zavisi od
konkrétneho typu kohuta. Teflénové kohtty si nevyzaduju Ziadnu
udrzbu, na rozdiel od sklenenych. Zabrusové sklenené kohtty su
najkvalitnejsie, ale zaroven st citlivé na cistotu a vplyv niektorych
chemikalii, najma alkalickych. Aby sme sa pocas laboratérneho cvi-
Cenia vyhli ,zapeceniu” kohuta, po skonceni prace sa kohtt rozlozi
a oplachne destilovanou vodou. Ak sa skleneny kohut pohybuje
tazko, treba ho namazat Specidlnou vazelinou (ramsayov tuk). Ak
sa necistoty (napr. vela vazeliny) dostant do vytokovej Spicky by-
rety a ta sa nasledne upcha, treba ju mechanicky vycistit pomocou
jemného drotika, alebo sa vazelina v spicke zahriatim skvapalni
a tlak stipca kvapaliny v byrete ju vytla&i von.

Mensie objemy kvapalin odmeriavame sklenenymi pipetami
alebo automatickymi pipetami. Su to jedny z najpouzivanejsich
nastrojov v laboratoriu. PouZivaji sa na manipulaciu, presné mera-
nie a transfer réznych kvapalin, chemikalii, roztokov alebo vzoriek.

Sklenené pipety st trubice, ktoré sa liSia svojim objemom a pres-
nostou. RozliSujeme delené a nedelené sklenené pipety (obr. 13A).
Delené (graduované) pipety s hladké, spravidla sklenené trubice
dlhé asi 30 cm so stupnicou s nulou v hornej ¢asti. Umoznuju od-
meranie Tubovolného mnozstva tekutiny v rdmci rozsahu pipety.
Na kazdej z tychto pipiet je uvedeny jej objem a velkost jedného
dielika. Nedelené (volumetrické) pipety maju iba jeden plniaci
objem, ureny ryskou na skle pipety. Na zmensenie dizky mézu
mat uprostred rozsireny priemer, kdezto v oblasti znacky je objem
uzky, aby bolo umoZnené ¢o najpresnejsie pipetovanie. Pre zvySe-
nie komfortu pri praci so sklenenymi pipetami sltizia elektrické pi-
petovacie nadstavce — pipetusy®.
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tladidlo
tlaéidlo na uvolnenie plastove; spicky
2
i I telo pipety
i Y
L=y konus
H jednorazova plastova 3picka
A B

C D

Obr. 13: A — delend a nedelena sklenena pipeta, B — Casti automatickej pipety,
C - jednokanalova a multikandlova automaticka pipeta, D — elektronické jedno
a multikanalové automatické pipety
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Automatické pipety st zlozené z niekol'kych casti (obr. 13B) a slu-
zia k odmeriavaniu objemov v rozsahu 1 - 1000 ul, preto sa nazyva-
ja aj mikropipety. Existuju automatické pipety, s ktorymi je mozné
odmerat aj objem vacsi ako 1000 ul. Pouzivaji sa automatické pipety
s fixnym objemom (objem pipetovaného roztoku sa uz neda manu-
alne menit, napr. 20 pl, 200 pl, 500 pl, 1 000 pl), alebo s kontinualne
nastavitelnym objemom (pomocou mikrometrickej skrutky vieme
manualne nastavit objem v rdmci urcitého rozsahu, na aky bola pi-
peta vyrobena napr.: 20 — 200 l, 100 — 1 000 ul). Dalej rozlisujeme
jednokanalové a multikanalové automatické pipety (obr. 13C), elek-
tronickeé pipety, ¢i programovatelné pipety (obr. 13D).

Niektoré pipety sa ovladaju jednoduchsie, iné zlozitejSie. Bez
ohladu na zvoleny typ, pipeta je zdkladnym nastrojom, ktorého
spravne pouzivanie si vyzaduje prax. Zvladnutie pipetovania nie je
veda, ale je jednym z jej nevyhnutnych predpokladov.

Pipetovanie sklenenymi pipetami
Pipetovanie roztokov patri k zakladnym manualnym opera-

cidm v chemickom laboratdriu. Dolezité je pritom dodrziavat na-

sledujtci postup, aby sme dosiahli potrebnt presnost:

1. Na horny (tupy) koniec pipety nasadte pipetovaci nadstavec
(prip. baldnik).

2. Hrot pipety ponorte pod hladinu roztoku, ktory chcete odpipe-
tovat.

3. Jednou rukou pridrZziavajte pipetu a druhou manipulujte s nad-
stavcom (balonikom), aby sa roztok nasaval do pipety.

4. Hrot pipety priloZte na stenu nadoby, do ktorej odmeriavate ob-
jem a roztok opatrne vypustite.

Na dosiahnutie spravneho vysledku treba tiez dodrzat niekol'ko

zasad:

1. Pipeta musi byft: ¢istd, suchd, priechodna.

2. Maly zvysok kvapaliny v hrote pipety nikdy nevyfukujte ani
inym sposobom nevypustajte (toto mnoZzstvo nie je pri kalibra-
cii zapocitané do objemu pipety).
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@

Z pipety nesmie roztok samovolne vytekat ani kvapkat.

4. Prekrytie menisku so znackou na pipete odditavajte vo vyske
oka najlepsie na bielom pozadi.

5. Spravne odcitajte meniskus.

Meniskus. Na spravne zmeranie objemu je dolezita presnost
jeho od¢itania zo stupnice alebo z rysky. Meniskom sa nazyva ob-
lukovité prehnutie kvapaliny, ktoré vznika na rozhrani kvapaliny,
steny nadoby a vzduchu vplyvom povrchového napatia. Vacsina
vodnych roztokov vytvara konkavny meniskus (pri farebnych, ne-
priehladnych roztokoch, ako je napr. roztok manganistanu drasel-
ného odcitavame horny okraj menisku, pri bezfarebnych dolny).
Niektoré roztoky, napr. ortut, vytvaraju konvexny meniskus. Pri
odc¢itani sa musi oko pozorovatela nachadzat na tirovni spodného
okraja menisku, aby nevznikla tzv. paralaxna chyba. Ak sa nacha-
dza oko pod alebo nad droviiou menisku, je odc¢itany objem iny,
ako zodpoveda skutocnosti. Spravne odcitanie menisku je znazor-
nené na obrazku 14.

Obr. 14: Odc¢itanie konkavneho (A) a konvexného
(B) menisku

Pipetovanie automatickymi pipetami
Zasady pipetovania s automatickou pipetou:

1. Zvolte najvhodnejsiu pipetovaciu techniku (priame alebo re-
verzné pipetovanie).

2. Pipeta musi byt presna (kalibrovana).
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3. Vidy zvolte velkost Spicky vzhladom na rozsah pipety (jedno-
razové plastové spicky nie st univerzalne!).

4. Spicky musia byt suché, &isté a priechodné.

5. Spicku nenamédajte do pipetovanej kvapaliny prili§ hlboko
(max 2 — 3 mm pod hladinu).

6. Pri napliiani vzdy kontrolujte obsah $pi¢ky (vzduchové bubli-
na, spontanne vytekanie, upchatie...).

7. Povrch $picky zmacajte pipetovanou kvapalinou pred samot-
nym pipetovanim tak, Ze ju nasajete do Spicky a vzapati vy-
pustite (opakujte 2 — 3-krat).

8. Tlac¢idlo manipula¢ného piestu stlacajte pomaly a rovnomerne.

9. Pre spravne fungovanie by pipeta mala byt vzdy vo vertikalnej
polohe, aj pri pouzivani, aj ked sa nepouziva.

10. Rozdiely teploty pipetovanej kvapaliny, Spicky a pipety musia
byt minimalne.

11. Pri pipetovani kvapalin s rozdielnymi teplotami treba pred pi-
petovanim ich teplotu priblizne vyrovnat.

12. Zabezpecte konstantnu teplotu prostredia v laboratoriu.

Pri pipetovani automatickou pipetou treba opat dodrzat spravny
postup. PoZzadovany objem odmeriavame pomocou manipulacného
piestu, ktory mozno stlacit do dvoch poloh (obr. 15). Poloha prvej za-
razky (polohy 1) bude zavisiet od nastaveného objemu (pri pipetach

Obr. 15: Stlacanie manipulac¢ného piestu z polohy 0 (vIavo) do polohy 1 (v strede)
a2 (vpravo)
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s nastavitelnym objemom), t.j. ¢im vacsi objem chceme napipetovat,
tym viac bude treba stlacit piest, aby sme dosiahli polohu 1.

Priame pipetovanie

Pri tejto technike sa pri pipetovani zo $picky vytlaci vSetka nasa-

ta pipetovand kvapalina (okrem tej kvapaliny, ktora zostala svojou
prilnavostou na vnttornej strane Spicky), postupujeme takto:

1.

Na konus pipety nasadte suchu Spicku (musi byt dobre upev-
nena!).

Pri nasavani roztoku do pipety stlacte tlacidlo manipula¢ného
piestu palcom do polohy 1 (Spicka nie je ponorend do kvapaliny,
obr. 16a).

Spi¢ku nasledne ponorte do pipetovanej kvapaliny (obr. 16b)
a pomaly uvolniujte tlacidlo, az sa piest dostane do vychodisko-
vej polohy 0, ¢im sa nasaje kvapalina do Spicky (obr. 16c).

. Premiestnite sa do priestoru, kam sa ma vypustit pipetovana

kvapalina a stlacte tlacidlo postupne do polohy 2 (na doraz), ¢im
vyprazdnite Spicku pipety (obr. 16d, e).

. Tacidlo opéat uvolnite do vychodiskovej polohy 0 az po vybrati

Spicky z priestoru, kam sa presunul pipetovany objem (napr.
skimavka), aby sa presunuty objem opatovne nenasal.

vypustanie

nasavanie vypustanie

Obr. 16: Postup pri nasavani a vypustani kvapaliny automatickou pipetou priamym

sposobom
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6. V pripade, Ze nebudete uz viac pipetovat tu istu kvapalinu, za-
tlacte tlacidlo na uvolnenie Spic¢ky a zhodte Spicku z pipety do
vhodnej odpadovej nadoby (obr. 16f).

Reverzné pipetovanie

Reverzné pipetovanie je technika, ktora je vhodna najma pri pra-
ci s velmi malymi objemami tekutin (<1 pl), s tekutinami s vySSou
viskozitou a tendenciou vytvarat penu, aby sa dosiahla ¢o najmen-
Sia relativna chyba. KedZe sa neda zabranit tomu, aby na stenach
Spicky neostali zvysky pipetovanej kvapaliny, bola by relativna
chyba v pripade priameho pipetovania malych objemov, spdsobe-
na tymto javom, velmi velka. Podstatou reverzného pipetovania je,
Ze sa do Spicky nasaje vacsi objem, ako potrebujeme napipetovat.
Po vytlaceni pipetovaného objemu zostava v Spicke prebytocny
objem, ktory ale nema byt uvolneny do cielovej skiimavky. Tento
zostavajuici objem sa moze vratit do zdrojovej kvapaliny alebo sa
moze vyhodit spolu so Spickou.

Postup reverzného pipetovania zndzorneny na obr. 17 je nasle-
dujuci:

1. Na konus pipety nasadte sucht spicku (musi byt dobre upev-
nena!).

2. Pri nasavani roztoku do pipety stlacte tlacidlo manipula¢ného
piestu palcom do polohy 2 (Spicka nie je ponorend do kvapali-
ny).

3. Spic¢ku nasledne ponorte do pipetovanej kvapaliny a pomaly
uvolnujte tlacidlo, az sa piest dostane do vychodiskovej polo-
hy 0, ¢im sa kvapalina nasaje do spicky.

4. Premiestnite sa do priestoru, kam sa ma vypustit pipetovana
kvapalina a stlacte tlacidlo do polohy 1 (v Spicke zostala zvy-
Skova kvapalina, ktord sa moze vratit do zdrojovej tekutiny po
stlaceni ovladaca piestu pipety do druhej polohy alebo sa moze
vyhodit spolu so Spickou stlacenim tlacidla na uvolnenie Spic-
ky).
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5. Tlacidlo opit uvolnite do vychodiskovej polohy 0 az po vybrati
$picky z priestoru, kam sa presunul pipetovany objem, aby ne-
doslo k opdtovnému nasatiu.

6. V pripade, zZe nebudete uz viac pipetovat tt istti kvapalinu, za-
tlacte tlacidlo na uvolnenie Spicky a zhodte Spicku z pipety do
vhodnej odpadovej nadoby.

nasavanie vypustanie

[B5]

Obr. 17: Postup pri nasavani a vypustani kvapaliny automatickou pipetou reverz-
nym spdsobom

Opakované pipetovanie

Tento spdsob pipetovania je uréeny na opakované pipetovanie
rovnakého objemu napr. na pridavanie ¢inidla do série skiimaviek
alebo do jamiek v mikrotitracnej platnicke. Ide vlastne o opakujtice
sa reverzné pipetovanie, ked sa po nasati kvapaliny do Spicky opa-
kuja kroky tohto postupu (obr. 18).

nasavanic vypuétanic

I

Obr. 18: Postup pri nasavani a vypustani kvapaliny automatickou pipetou sposo-
bom opakovaného pipetovania
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Uloha:

. Sklenenou pipetou s objemom 2 ml napipetujte do skiimavky

objemy: 0,7 ml; 1,3 ml; 0,5 ml destilovanej vody.

Sklenenou pipetou s objemom 5 ml napipetujte do skimavky
objemy: 1,8 ml; 2,4 ml; 4,5 ml destilovanej vody.

Sklenenou pipetou s objemom 10 ml napipetujte do skimavky
objemy: 4,4 ml; 5,3 ml; 7,5 ml destilovanej vody.

Nalejte do 5 skiimaviek rdzne mnozstva vody a odhadnite ob-
jem. Skontrolujte objem preliatim vody do odmerného valca.
Udaje zapiste do tabulky. Zistite objem celej skiimavky v ml
a vysledok zapiste.

Zistite pocet kvapiek v 1 ml vody tak, Zze po kvapkach vypustite
z byrety 1 ml. Vypocitajte objem jednej kvapky. Zapiste zistené
hodnoty.

Automatickou pipetou s objemom 200 pl napipetujte do sku-
mavky 1 ml destilovanej vody. Spravnost pipetovania overte
pomocou sklenenej pipety.

Na automatickej pipete nastavte objem 20 ul a napipetujte desti-
lovant vodu do 10 skiimaviek.

Pomocou automatickej pipety riedte vzorku metylénovej mod-
rej v dvojkovom rade s destilovanou vodou (40 pl vzorky + 40 pl
destilovanej vody). Doplnte tabulku.

Chemikalie:

Pracovné pomdcky:



1 Zaklady laboratornej techniky

Pracovny postup k ulohe ¢. 8:

. do vybraného stipca mikrotitratnej platni¢ky napipetujte desti-
lovant vodu v objeme 40 ul

. do prvej jamky napipetujte metylénovi modru v objeme 40 pl
a obsah jamky premiesSajte

. odoberte z prvej jamky 40 pl, pridajte do druhej jamky a opat
premieSajte

. znova odoberte z druhej jamky 40 ul a pridajte do tretej jamky,
obsah premiesajte, opat odoberte 40 pl a pridajte do dalSej jam-
ky, postup opakuijte aZ po koniec stipca

. zposlednejjamky odoberte rovnako 40 pl a vyhodte ich, aby bol
objem vo vsetkych jamkach rovnaky

Nakres:

Vypocty:
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Pozorovanie:

skumavka

odhadnuty objem
(ml)

skutoc¢ny objem
(ml)

odchylka (ml)

® Objem celej skimavky:
¢ Pocet kvapiek v 1 ml vody:
* Objem jednej kvapky:

riedenie
v dvojkovom rade

vzorka farbiva

riediaci roztok

titer

2-1

1/2

1/2

Zaver:
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1.3.2 Praktické cvicenie — vdZenie
Téma ¢. 2: VizZenie

Teoéria: VaZzenim nazyvame fyzikalne meranie, pri ktorom pomo-
cou vah zistujeme hmotnost latky. Hmotnost je fyzikalna velicina,
ktorej zakladnou jednotkou v SI ststave je kilogram (kg). V chémii
vsak zvycajne pouzivame tisickrat mensiu jednotku, a to je gram
(8)- Jednou zo zadkladnych operacii v biochemickom laboratdriu je
vazenie, preto vahy patria k zdkladnému zariadeniu kazdého che-
mického laboratéria. Vazenim sa sleduje kvantitativna stranka vac-
siny chemickych pokusov. Navazujt sa presné mnozstva vychodis-
kovych latok, zistuje sa hmotnost produktov, pripadne sa skiimaju
zmeny hmotnosti pocas laboratérnych operacii. Vo vacsine pripadov
prave presnost a spravnost navazovaného mnozstva latky ma vplyv
na vysledok celého experimentu. Podla druhu prac realizovanych
v chemickom laboratériu sa na meranie hmotnosti latok pouzivaji
vahy vyhovujtce vazivostou a presnostou. Vazivost vah je najvys-
sie dovolené zataZenie (hmotnost), ktorému mozno vystavit bez
poskodenia misky vah. Presnost vah je najmensi rozdiel hmotnosti
zistitelny vahami danej konstrukcie. Citlivost vah je dana velkos-
tou odchylky zistenej hmotnosti pri opakovanom vazeni toho istého
predmetu (napr. 1 mg). Citlivost vah klesa timerne s ich zatazenim.
Ak chceme teda ¢o najpresnejsie odvazit 1 g skimanej latky, potom
ju nebudeme navazovat do velkej platinovej misky! Spravnost pred-
stavuje zhodu medzi zistenou a skutocnou hmotnostou vazeného
predmetu. Vazivost, presnost a citlivost st zdkladné charakteristiky
vah. Na zdklade nich mézeme laboratérne vahy rozdelit na dva zak-
ladné typy — predvazky a analytické vahy.

Predvazky st spravidla vahy s vazivostou do 200 — 400 g s pres-
nostou na 0,01 g. Tieto vahy st primarne urcené k navazovaniu
vychodiskovych latok na pripravu roztokov alebo v niektorych pri-
padoch na vazenie medziproduktov a preparatov.

Analytické vahy st vahy s vazivostou do 200 g a s presnostou
na 0,0001 g. Tieto vahy pouzivame na velmi presné navazovanie
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latok alebo na navazovanie velmi malych mnozstiev latok (<0,1 g).
V sticasnosti sa uz v laboratoriu zvacsa stretavame s elektronickymi
vahami, ktorych hlavnou vyhodou oproti klasickym mechanickym
je jednoducha obsluha a nenaroc¢na drzba. Elektronické vahy st vy-
bavené bud externou, alebo internou kalibraciou a okrem Standard-
nych funkcii zahrmujacich funkciu ,, TARE”, vazenie v hmotnostnych
percentach alebo postupné dovazovanie, disponuju aj funkciami ako
pocitanie kusov, volitelné vahové jednotky alebo Statistické vypocty.

KedZe st vahy citlivé zariadenia, musime ich udrziavat v ¢isto-
te a pracovat s nimi spravne podla urcitych zasad:

1. Vahy kvoli citlivosti umiestriujte na Specialny vahovy stdl, ktory
ma kamennu vaziacu dosku.

2. Vaha je upevnena na pevnej konzole, aby sa na niu neprenasali
otrasy podlahy a pracovnych stolov.

3. Na vahach si vzdy pozrite ich maximalnu nosnost a minimalnu
hmotnost, ktort vedia odvazit. Maximalnu nosnost nikdy ne-
prekracujte, aby sa nenarusila citlivost a presnost vah!

4. Latky, ktoré vazite, nikdy nekladte priamo na misku vah, ale
musite pouzivat pomdcky uréené na navazovanie — hodinové
sklicko — iba na vazenie na predvazkach, sklenena alebo porce-
lanova lodicka a navazovacka. Vazenu latku naberajte labora-
tornou lyzickou (predvazky) alebo spachtlou na praskové ma-
terialy (analytické vahy).

5. Nadobu, v ktorej vazite, vzdy vynulujte pred vlozenim latky,
ktort chcete vazit.

6. Vaha musi byt chranena pred slnkom a teplom, musi byt v su-
chu a v miestnosti, kde nie st leptavé vypary.

Postup vazenia na analytickej vahe je nasledujtci:

1. Pred vazenim sa presvedcte, ¢i je vdha spravne umiestnend
(skontrolujte aj stav vodovahy na vahach, ¢ sa vahy vo vo-
dorovnej polohe; ak nie, vyrovnajte ju korekénymi skrutkami
umiestnenymi na nozickach vah).

2. Skontrolujte cistotu misky a celého priestoru vah.
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Vahy zapnite do zdroja napétia a stlacte tla¢idlo ON/OFF.
Vahy pred vazenim vynulujte.

Do stredu misky vah vlozte prazdnu pomocku na navazovanie
a vahy opat vynulujte.

Do cistej a suchej nddoby na navazovanie nasypte chemikaliu
pomocou laboratdrnej lyzicky alebo Spachtle.

Odcitajte znazornent hmotnost chemikalie.

Priddavanim alebo naopak, odoberanim chemikalie pomocou la-
boratdrnej lyzicky/Spachtle sledujte na displeji aktualnu hodno-
tu hmotnosti chemikalie.

Hmotnost od¢itavajte pri stabilizovani ¢iselnika na displeji vah,
nie kym su ¢isla v pohybe.

10. Po ukonceni vazenia odlozte z vah vSetky vazené predmety, vahy

vynulujte a vydistite od prip. rozsypanej chemikalie a vypnite.
Uloha: Pomocou vaZenia skontrolujte presnost vasho pipetovania.

Chemikalie:

Pracovné pomdcky:

Pracovny postup:
pripravte do kadicky roztok CuSO, . 5H,0

. do 5 prazdnych, suchych a cistych skiimaviek sklenenou pipe-

tou napipetujte 4,5 ml roztoku z kadicky a do dalsich 5 skiima-
viek napipetujte 4,5 ml roztoku automatickou pipetou

43



Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

3. zistite hmotnost roztoku v kazdej skiimavke na analytickych
vahach.

4. zistite presnost vasho pipetovania vypoctom smerodajnej od-
chylky (S) a varia¢ného koeficientu (VKk) takto:

e Najprv vypocitajte priemerntt hmotnost (x) vSetkych 10 vzoriek
podla vzorca:

* Od kazdej hmotnosti od¢itajte priemer (vznikne 10 vysledkov):

X —X

1

¢ Kazdu vysledna hodnotu z bodu b) umocnite (vysledkom tohto
kroku bude 10 mocnin):

(X i x )2
¢ Vsetky umocnené hodnoty z predchadzajiceho bodu spolu sci-
tajte:

Z (xi - 7)2

e Vypocitajte smerodajnti odchylku:
oAl 26T
n-1

* Vypocitajte variacny koeficient:
S
Vk = T *100 %

Legenda:

x — aritmeticky priemer

xi — hmotnost roztoku z jednej skimavky

n — pocet vSetkych hmotnosti

Pozn.: Hodnota Vk by mala byt maximalne 5 %

44



1 Zaklady laboratornej techniky

Vypocty:

Zaver:

1.3.3 Praktické cvicenie - oddelovanie zloZiek zmesi
Téma ¢. 3: Oddelovanie zloZiek zmesi (filtrdacia a krystalizdcia)

Tedria: Urcité latky oddelujeme zo zmesi roznymi separa¢nymi
(izolaénymi) metédami. Oddelovat zlozky zmesi ndAm umoznuju
hlavne ich rozli¢né fyzikalne a chemické vlastnosti.

Pod filtraciou rozumieme vo vseobecnosti oddelovanie dvoch faz
pomocou priepustného materialu, ktory umoznuje prechod len jed-
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Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

nej z faz. Zvycajnej oddelujeme tuhti fazu od kvapalnej (filtracia kva-
palin) alebo od plynnej fazy (filtracia plynov). Ak oddelujeme roztok
od réznych tuhych necistot, vyuZzivame filtraciu ako distiacu metddu.

Zakladnou pomockou je skleny filtra¢ny lievik. Jeho velkost a typ
volime podla mnozstva filtrovanej tuhej latky, nie podla mnozstva
filtratu. Tuha latka ma dosahovat najviac do polovice vysky filtra.

Pri filtracii zachytdvame tuhu latku najcastejSie na filtracnom pa-
pieri r6znej pdrovitosti. Podla velkosti porov rozdelujeme filtracné
papiere na husté, stredné a riedke. Na filtraciu silne kyslych a alkalic-
kych roztokov sa vyrabaju Specialne tvrdené filtracné papiere, ktoré
maju vacsiu mechanicktl pevnost a velmi malt1 velkost pérov, takze
sa daju pouzit aj na filtrovanie vel'mi jemnych zrazenin.

Rychlost filtracie zavisi jednak od hustoty filtracného papiera,
ale aj od hustoty a viskozity kvapaliny, velkosti ti¢innej filtracnej
plochy, mnozstva a zrnitosti tuhej latky a od pretlaku filtrovanej
kvapaliny - filtratu. Tekutina, ktora presla filtracnym papierom sa
nazyva filtrat. Na filtri ostava tuha latka.

Pri filtracii postupujte nasledujtco:

Hladky papierovy filter si pripravte z kruhového filtra¢ného
papiera vhodnej velkosti a hustoty dvojnasobnym prie¢nym pre-
loZenim a roztvorenim do tvaru kuzela (obr. 19). Velkost lievika
a filtracného papiera zvolte podla mnozstva filtrovanej zrazeniny

Obr. 19: Priprava hladkého a skladaného filtra
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1 Zaklady laboratornej techniky

tak, aby zrazenina po prefiltrovani vyplnila asi 1/3 objemu lievika.
Filter vlozte do lievika, pricom jeho okraj ma byt asi 0,5 az 1 cm
pod okrajom lievika, a aby ste zabezpedili jeho tesné priliehanie
k stenam lievika, navlh¢ite ho destilovanou vodou. Tym odstranite
aj vzduchové bubliny medzi papierom a stenou lievika, ktoré ne-
priaznivo ovplyvnuju rychlost filtracie.

Pri filtracii sa ma Sikmo zrezany koniec stopky lievika dotykat
steny kadicky, do ktorej vyteka filtrat. Suspenziu lejte na filter po-
mocou sklenej tycinky, ktortt vo vhodnom uhle pribliZte k stene
filtra (obr. 20). Prid kvapaliny nasmerujte oproti trojitej vrstve fil-
tracného papiera. Jednoducha vrstva by sa mohla pretrhnat, najma
pri neopatrnom dotyku sklenou tycinkou.

- =

=

1- kadiEka so suspenziou

2 - filtraZmy kruh

3 - filtragmy lievik

4 - filtrdt v kadiZke

5 - stojan

6= gklend tyEinka

7 - filtraZny papier + filtralny kold&

Obr. 20: Laboratorna aparattra filtracie pri atmosférickom tlaku

V prvych podieloch nalievajte najprv ¢iry roztok, a to najviac
centimeter pod okraj filtra. Ciry mate¢ny roztok pretekd rychlo este
nezanesenym filtrom. AZ potom rozvirte zrazeninu tyc¢inkou a na-
lejte ju na filter. Roztok musi pretekat cez filter nepretrzite priudom,
pretoze niektoré zrazeniny po zaschnuti upchdavaja pory filtra.
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Pri tomto spdsobe filtracie filtrujeme v podstate len Spickou fil-
tra. RychlejSie pracuje filter skladany, niekedy nazyvany aj franctiz-
sky. Tu vyuzivame celt plochu filtraéného papiera. Pripravime si ho
tak, ze kruhovy filtracny papier prelozime na polkruh a vejarovite
ho prekladame od stredu k obvodu v malych vysekoch (obr. 19).
Skladany filter sa potom dotyka skleného lievika len hranami, ¢im
sa vyrazne zvacsi jeho ucinna filtracnd plocha, avsak filter je menej
mechanicky odolny. Filtracia je podstatne rychlejSia nez filtracia
hladkym filtrom s rovnakym priemerom a hustotou. Vyuziva sa aj
v pripadoch, ked treba dalej pouzif filtrat.

Ak chceme filtraciu este urychlit, znizime odsavanim vzduchu
tlak v priestore pod filtrom. Pri filtracii za znizeného tlaku pou-
zivame najcastejsie Biichnerov (odsavaci) lievik, pripadne fritovy
lievik (v ktorom tulohu filtraéného papiera prebera sklena poérovita
platnicka — frita).

Biichnerove lieviky st porcelanové, ich dno je jemne dierova-
né a pouzivaju sa na oddelovanie vacsich mnozstiev tuhych 1a-
tok od kvapaliny. Pouzivaju sa tiez pri filtrovani horticich takmer
nasytenych roztokov, pretoze pri zdfhavom filtrovani cez hladky
filter by nastala krystalizacia produktu uz na filtri alebo v stopke
lievika.

Do Biichnerovho lievika sa vklada filtracny papier, ktory si pri-
pravite nasledujticim spdsobom: urobte kruh z papiera a vlozte ho
do lievika tak, aby nielen zakryl vSetky otvory na dne lievika, ale
bol jeho priemer mensi asi o 1 mm ako priemer dna (obr. 21).

®

Obr. 21: Biichnerov lievik a spravne vloZenie filtracného papiera
(vlavo bez papiera, vpravo s papierom)
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1 Zaklady laboratornej techniky

Pracovny postup pri filtracii pri znizenom tlaku znazorneny

na obr. 22 je nasledujuci:

1.

Na odsavaciu banku tesne nasad'te Biichnerov (odsavaci) lievik,
do ktorého vlozte kruhovy filtracny papier pripraveny vyssie
opisanym spdsobom.

Odsavaciu banku napojte cez tlakova hadicu na vodnti vyvevu,
vdaka ktorej dosiahnete podtlak potrebny na odsavanie a pa-
pierovy filter navlhcdite destilovanou vodou, aby dobre prilipol
k spodnej ploche lievika.

Roztok spolu s krystalickym produktom (zrazeninou) nalievajte
pomocou sklenej ty¢inky na stred filtra tak, aby krystalicka latka
vytvorila rovhomernt vrstvu na filtracnom papieri.

Pustite vodnu vyvevu a sledujte odsavanie. Pri premyvani lejte
premyvaciu kvapalinu (nemusi to byt vzdy len voda) kolmo po
sklenej tyc¢inke do stredu filtra.

Po premyti zrazeniny pokracujte v odsavani este niekolko mi-
nut, aby ste zrazeninu ciastocne vysusili priadom vzduchu.
Najprv odpojte hadicu vodnej vyvevy od odsavacej banky a po-
tom zastavte vodnu vyvevu. Pri opacnom postupe by mohla
v dosledku nahleho podtlaku vniknut do odsavacej banky voda
z vodovodu a znedistit i zriedit filtrat. Mozné je vSak zaradit
medzi odsavaciu banku a vodnti vyvevu poistntt banku — napr.
premyvacku, a tym toto riziko odstranit.

Kruhovy filter so zrazeninou opatrne premiestnite na priprave-
né hodinové sklo vhodného priemeru alebo na plochti porcela-
novu misku.

Filtraciu mozeme teda rozdelit podla rozdielu pouzitého tlaku

nad filtrovanou suspenziou a pod filtrom na:

1.
2.
3.

filtraciu pri atmosférickom tlaku

filtraciu pri zniZenom tlaku (pod filtrom)

filtraciu pri zvySenom tlaku (nad filtrovanou suspenziou — napr.
kalolisy v priemysle)

49



Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

Obr. 22: Filtracia pri zniZenom tlaku za pomoci vodnej vyvevy

Krystalizaciou oddelujeme zlozky zmesi na zaklade ich rozlicnej
rozpustnosti. Ako prva vytvara krystaly najmenej rozpustna latka.
Krystalizacia je vylucovanie rozpustnej latky z nasyteného roztoku
(oddelovanie tuhej latky od kvapalnej) na zaklade rozdielnych roz-
pustnosti za roznych tepldt, alebo v dvoch r6znych rozpustadlach.
Krystalizaciou ziskavame tuht latku z roztoku alebo taveniny v po-
dobe krystéalov. Je teda zaloZzena na schopnosti tuhej latky vytvarat
krystaly a je jednou z najpouzivanejSich metdd sltiZiacich na cistenie
tuhych latok. Nedistoty zostédvaju v kvapalnej faze. Cistenie latok
krystalizaciou spociva v ich rozpustani vo vhodnom rozpustadle,
vycisteni roztoku filtraciou a opédtovnom vyltceni latky z roztoku
v krystalickej forme. Rozptstana latka sa rozpusta v rozpustadle len
do urcitej hodnoty pri danej teplote a vytvara nasyteny roztok (roz-
tok uréitého zloZenia, v ktorom sa dosiahla termodynamicka rovno-
vaha medzi rozpustanou latkou a jej roztokom, a teda tato latka sa za
danych podmienok uz dalej nerozpusta).

Latku je mozné ku krystalizacii priviest niekolkymi moznymi
sposobmi, ktoré tvoria druhy krystalizacie:

1. Krystalizacia izotermickym odparenim rozpustadla — volnym
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1 Zaklady laboratornej techniky

odparovanim roztoku za normadlnej teploty ddjdeme k stavu,
ked je roztok pri danej teplote nasyteny a latka sa potom vylu-
Cuje z roztoku vo velkych dobre vyvinutych krystaloch.

. Krystalizacia zmenou teploty — ochladzovanim nasyteného
roztoku dochadza ku krystalizacii, v zavislosti od sposobu chla-
denia rozoznavame dva druhy krystalizacie:

a)

Rusend krystalizdcia — najprv je za hortica (alebo varu) pripra-
veny nasyteny roztok a ten sa potom za trvalého miesania
krazivym pohybom krystaliza¢nej nadoby prudko ochladi
na teplotu tectcej vody. Pri prudkom ochladeni a pri inten-
zivnom miesani vznikne vela krystaliza¢nych jadier a vy-
rastie velky pocet relativne malych krystalov, ktoré st na-
sledne odfiltrované od tzv. matec¢ného ltthu, ktory obsahuje
zvysok krystalizovanej latky a vacSinu necistdt. Novym od-
parenim mate¢ného lthu je mozné ziskat dalSie, ale uz me-
nej Cisté podiely latky. RuSent krystalizaciu vyuzivame pri
latkach, pri ktorych je rozdiel v rozpustnosti za studena a za
tepla dostatocne velky.

Nerusend (vol'nd) krystalizicia — pri tomto sposobe krystaliza-
cie sa najprv pripravi za varu nasyteny roztok, ktory sa na-
sledne prefiltruje a kadicka s horticim filtratom sa nasledne
vlozi do termostatu, kde je podrobena postupnému ochla-
dzovaniu v priebehu niekolkych hodin. V pokoji pri poma-
lom chladnuti sa vytvara maly pocet krystaliza¢nych jadier
a vznikaju krystaly relativne vacsie.

Presyteny roztok (roztok, v ktorom je pri danej teplote vécsie

mnozstvo rozpustenej latky, nez sa v roztoku rozpusti) z nasytené-
ho mozeme ziskat nielen zmenou teploty alebo odparovanim roz-
pustadla za konstantnej teploty — izotermickym odparovanim (izo-
termicka krystalizacia), ale aj pridanim iného rozpustadla, napr.
pridanim etylalkoholu:

3. Krystalizacia vyvoland zmenou zloZenia rozpustadla — zme-

nou zlozenia rozpustadla je mozné z roztoku vylucit ta latku,
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ktora je v danej zmesi nerozpustnd. V praxi sa to vykonava ta-
kym sposobom, ze k vodnému roztoku sa prida alkohol, ace-
téon alebo iné menej polarne rozpustadlo, ktoré je mieSatelné
s vodou. V takto ziskanej zmesi dochadza k prekroceniu stucinu
rozpustnosti rozpustanej latky (pozn. sticin rozpustnosti je kon-
Stanta dana pre kazdu latku za standardnych podmienok, ktora
urcuje, kolko latky sa v danom rozpustadle rozpusti), ktora sa
potom zacne vylucovat v podobe krystalov.

Z tychto druhov je najviac ¢asovo naroc¢na krystalizacia volnym
odparovanim a volnym chladnutim a vacsinou sa vyuziva na cis-
tenie latok, ktorych rozpustnost nie je vyrazne zavisla od teploty.

O nasytenosti roztoku sa presvedc¢ime pri rychlo krystalizuju-
cich latkach napr. tak, Ze kvapku roztoku prenesieme tycinkou na
hodinové sklicko. Ked sa roztok zakali vylucenymi krystalmi, je
dostatocne zahusteny. Pri viacerych latkach sa na hladine nasyte-
nych roztokov vytvara vplyvom chladného okolitého vzduchu tzv.
krystalizacna blana (plavajuce krystaly).

V niektorych pripadoch, najmd ak pouzivame dokonale cisté
roztoky a hladké nadoby, udrziava sa dlhsi cas presyteny, nekrys-
talizujtci roztok. Zaciatok krystalizacie urychlime tzv. o¢kovanim
roztoku, t. j. pridanim niekolkych krystalikov danej latky.

Vysokau cistotu latky dosiahneme opakovanou krystalizaciou —
rekrystalizaciou.

Uloha ¢&. 1: Jednoduché filtracia a krystalizécia volnym odpare-
nim rozpustadla (izotermicka krystalizacia, t. j. bez zmeny teploty
roztoku)

Chemikalie:
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Pracovné pomdcky:

Pracovny postup:

. rozpustite jednu lyZzicku modrej skalice v 50 ml destilovanej
vody

. pridajte lyzicku aktivneho uhlia/kriedy a dokladne premiesajte
. roztok prefiltrujte cez hladky filter, pricom zmes opatrne nalie-
vajte po tycinke do filtracného lievika a davajte pozor, aby sa
vam nepretrhol filtracny papier a aby sa zmes nedostala medzi
filtracny papier a stenu lievika

. pozorujte zachytenie aktivneho uhlia/kriedy na filtra¢nom pa-
pieri a filtrat, ktory je tvoreny destilovanou vodou (rozpustadlo)
a modrou skalicou (rozpustena latka)

. ziskany filtrat nalejte do krystalizacnej misky/Petriho misky
a nechajte volne krystalizovat pri izbovej teplote pocas niekol-
kych dni — postupne dochadza k samovolnému odpareniu
vody a asi po 7 dnioch zostantl na krystalizacnej/Petriho miske
krystaliky modrej skalice

Uloha ¢&. 2: Filtrécia pod tlakom a krystalizacia zmenou teploty

(nerusena — voIna krystalizacia)

Chemikalie:
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Pracovné pomdcky:

Pracovny postup:

odvazte 4 g modrej skalice

odvazené mnozstvo rozpustite v 10 ml destilovanej vody

roztok za staleho mieSania privedte do varu

roztok za hortica prefiltrujte na Biichnerovom lieviku za znize-

ného tlaku

kadicku s horticim filtratom vlozte do termostatu

6. v priebehu niekolkych hodin sa pocas ochladzovania filtratu
vytvoria krystaliky, ktoré na nasledujicom cviceni prefiltrujte
a vysuste

Ll .

o1

Uloha ¢&. 3: Filtrécia pod tlakom a krystalizacia zmenou teploty
(rusena krystalizacia)

Chemikalie:

Pracovné pomocky:
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Pracovny postup:
. odvazte 8 g modrej skalice

2. odvazené mnozstvo rozpustite v 25 ml destilovanej vody

. roztok za staleho mieSania zahrievajte, aZ kym sa objem nezre-
dukuje asi na polovicu

. roztok za hortca prefiltrujte na Biichnerovom lieviku pri znize-
nom tlaku a filtrat rozdelte na dve casti

. jednu cast filtratu prudko ochlad'te pod prudom tecticej studenej
vody z vodovodu pri stalom mies$ani kriizivym pohybom, vyla-
cené krystaly prefiltrujte a vysuste

. druht cast filtratu nalejte do krystalizacnej/Petriho misky, pri-
kryte filtracnym papierom s malymi otvormi a nechajte volne
krystalizovat pri laboratérnej teplote do nasledujiceho labora-
térneho cvicenia

Uloha ¢. 4: Jednoduché filtracia a krystalizacia vyvolana zme-

nou zlozenia rozpustadla

Chemikalie:

Pracovné pomdcky:
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Pracovny postup:

odvazte 2,5 g modrej skalice

odvazené mnozstvo modrej skalice rozpustite v kadicke v 10 ml
vody

roztok prefiltrujte cez skladany filter

k filtratu za staleho miesania pridajte 10 ml etanolu

vylucené krystaliky prefiltrujte cez skladany filter a vysuste me-
dzi filtracnymi papiermi

filtrat nalejte do krystalizacnej/Petriho misky, prikryte filtrac-
nym papierom s malymi otvormi a nechajte volne krystalizovat
pri laboratdrnej teplote do nasledujiceho laboratérneho cvice-
nia

na nasledujiicom laboratérnom cviceni porovnajte velkost vy-
tvorenych krystalov, ktoré ste ziskali rdznymi postupmi

Pozorovanie:

Zaver:



2 Analyticka chémia v prikladoch

2.1 Latkové sustavy

Latkova sustava je vymedzena cast priestoru vratane hmotnej
naplne, ktora je predmetom pozorovania. Latky tvoriace ststavu
st oznacované ako zlozky. Zlozky sustavy su cisté latky, ktoré
mozno fyzikalnymi metédami zo ststavy oddelit a ktoré st schop-
né samostatne existovat. Chemické ststavy je mozné klasifikovat
podla rdznych kritérii.

Podl'a rovnorodosti rozdel'ujeme ststavy na:

e Homogénne — maju vo vsetkych svojich castiach rovnaké mak-
roskopické vlastnosti (zlozenie, hustota, farebnost, skupensky
stav) alebo sa tieto vlastnosti menia spojite a skladaju sa z jednej
fazy. Homogénnou stuistavou moze byt cista latka, alebo ststa-
va zloZena z viacerych distych latok v tej istej faze, napr. roz-
tok. Roztok je homogénna kvapalna alebo tuha stistava zlozena
z viacerych chemickych latok, ktorej zloZzenie sa moze v istom
intervale menit. Zmesi plynnych latok ako napr. ¢isty vzduch,
zlozeny z plynného kyslika (O,), dusika (N,), oxidu uhli¢itého
(CO,) a pripadne aj dalsich plynnych latok, sa niekedy oznacu-
ju ako plynné roztoky. V chémii sa vSak najcastejSie stretdvame
s kvapalnymi roztokmi, zloZenymi z rozptstadla a rozpustenej
latky, ktora moéze byt tuhd, kvapalna alebo plynna (pripadne st
viaceré latky). Pojmom rozpustadlo sa zvycajne oznacuje latka,
ktora je v nadbytku oproti ostatnym latkam. Najbeznej$im roz-
pustadlom v anorganickej chémii je voda a v pripade vodnych
roztokov sa povazuje voda za rozpustadlo aj vtedy, ked nie je
oproti inym (rozpustenym) latkam v nadbytku. Napr. roztok
zloZeny z 96 % H,SO, a 4 % H,O sa nazyva 96 % roztok kyseliny
sirovej vo vode a nie 4 % roztok vody v kyseline sirovej.
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* Heterogénne stistava —nema vo vSetkych castiach rovnakeé vlast-
nosti. Sklada sa z niekolkych homogénnych casti ststavy — faz,
napr. zmes vody a adu (2 fazy — kvapalna a tuhd). Heterogénnu
ststavu predstavuju napr. aj ¢lovek, zivocichy a rastliny. V he-
terogénnych stistavach je ¢asto mozné aj volnym okom rozlisit
ich zlozky. Ostra hranica medzi homogénnymi a heterogénny-
mi sustavami neexistuje.

Znalost jednotlivych zloZiek (kvalitativne zloZenie) roztoku
zvycajne nestaci. V beznej laboratornej praxi treba vediet, v akom
mnozstve sa zlozky v danom roztoku nachadzaju (kvantitativne
zlozenie). Zlozenie latkovej stistavy sa kvantitativne vyjadruje
mnozstvami jednotlivych latok alebo ich pomernym zastape-
nim.

2.1.1 Pomerné vyjadrenie zloZenia stustav

Pre pomerné zastupenie zlozky v ststave plati vztah:

mnozstvo zlozky

pomerné zastupenie zlozky = . —
mnozstvo celej sustavy

PodTa typu velic¢iny vyjadrujticej mnozstvo zlozky a mnozstvo
sustavy rozlisujeme rozne spdsoby vyjadrenia jej zloZenia. Zlozenie
stustavy mozeme vyjadrit tak, Ze sa mnozstvo zlozky (Cistej latky)
a mnozstvo celej stustavy vyjadri v rovnakych veli¢inach. Podla po-
uzitej velic¢iny je mozné zloZenie sustavy vyjadrit ako:

e Hmotnostny zlomok (w)
e Modlovy (molarny) zlomok (x)
¢ Objemovy zlomok (¢ )
Najcastejsie sa k opisu ststavy pevnych latok pouziva hmot-

nostny zlomok. Ide o pomer hmotnosti danej zlozky (v tomto pri-
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pade si ju oznac¢ime ,A”) k celkovej hmotnosti ststavy. Matematic-
ky je moZné ho definovat takto:

kde index A oznacuje zlozku a S oznacuje celt stistavu

V pripade, Ze ide o trojzlozkovu stustavu so zlozkami 1, 2 a 3,
definujeme hmotnostny zlomok takto:

Molovy zlomok zlozky ,A” (x,) sa definuje ako pomer latko-
vého mnoZstva tejto zlozky (n,) a celkového latkového mnoZstva
ststavy, vyjadreny ako:

X, = M

ng

Objemovy zlomok je pomer objemu danej zlozky k objemu
celej sustavy:

Hmotnostny, moélovy aj objemovy zlomok st bezrozmerné veli-
¢iny (nemaju jednotku) a nadobtidaji hodnoty od 0 do 1.

Pri viaczlozkovych ststavach sa stucet hmotnostnych/mdlo-
vych/objemovych zlomkov jednotlivych zloziek sustavy rovna 1.

hm. zlomok (A) + hm. zlomok (B) + hm. zlomok (C) (+...=1

obj. zlomok (A) + obj. zlomok (B) + obj. zlomok (C) (+...=1

mol. zlomok (A) + mol. zlomok (B) + mol zlomok (C) (+...=1
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V pripade velmi zriedenych vodnych roztokov sa k vyjadreniu
zloZenia pouziva latkova (molarna) koncentracia (pomer latkového
mnozstva (poctu mélov) prepocitany na celkovy objem roztoku).

Pri roztokoch sa €asto stretneme s prepoctom latkového mnoz-
stva na hmotnost latky. To zjednodusuje pripravu roztokov, pre-
toze staci dané mnozstvo latky odvazit. Hmotnostna koncentracia
latky je urcend podielom hmotnosti rozpustenej latky a objemu roz-
toku. Molarnej aj hmotnostnej koncentracii sa budeme podrobnej-
Sie venovat dalej v texte.

Zlozenie roztokov vieme vyjadrit aj pomocou:

e percent % (hmotnostnych, moélovych, objemovych) — 1 diel zo
100 dielov

e promile %o — 1 diel z 1000 dielov

e particles per millione ppm — 1 diel z 1 000 000 dielov

e particles per billion ppb — 1 diel z miliardy (dnes sa uz toto
vyjadrenie nepouziva)

Hmotnostné percento vyjadruje, aka hmotnost zlozky A sa na-
chadza v 100 g (kg) roztoku. Je urcené podielom hmotnosti zlozky
,A” a hmotnosti roztoku vynasobenym 100 (pozn. roztok predsta-
vuje ststavu tvorent rozpustenou latkou a rozpustadlom, preto ho
budeme aj dalej v texte oznacovat indexom ,,S“).

W, =4 %100 % [hm. %]
m,

A
S

Hmotnostny zlomok potom bude mat jednotku %.

Objemové percento vyjadruje aky objem zlozky ,,A” sa nacha-
dza v 100 ml (1) roztoku:

\Y%
=~ 100 % [obj. %]

S
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V mélovych percentach vieme rovnako vyjadrovat aj molovy
zlomok:

n
X, =—==%100 % [mol. %]

nS
,n” predstavuje latkové mnozstvo, ktoré ma jednotku 1 mol. Lat-
kové mnozstvo 1 mol obsahuje 6,022*10% castic (atomov, molekul
alebo i6nov). Vztah medzi poctom castic N a latkovym mnozstvom
,M“ nam definuje Avogadrova konstanta , N, ” (jednotka mol™):
N

n=——

N

A
Dalsi dolezity vztah, ktory nam definuje latkové mnoZstvo, je
vztah medzi hmotnostou ,,m“, relativnou molekulovou (mélovou/
molarnou) hmotnostou ,,M” (jednotka kg.mol"'/g.mol") a latkovym
mnozstvom ,,n“:

m

"TM

Plati, Ze celkové latkové mnoZzstvo ststavy sa rovna suctu latko-
vych mnozZstiev vSetkych latok v nej obsiahnutych:

ns=nA+nB+nC

2.1.2 Koncentracéné vyjadrenie zloZenia ststav

Ak sa uz vo vyssie uvedenom vztahu:

mnozstvo zlozky

pomerné zastupenie zlozky = . —
mnozstvo celej sustavy

vyjadri mnoZzstvo celej stistavy jej objemom, dostavame koncen-
traéné vyjadrenie zloZenia sustavy. Ak mnozstvo zlozky vyjadri-
me jej latkovym mnoZstvom, zloZenie roztoku je vyjadrené kon-

61



Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

centraciou latkového mnozstva. Ak sa mnozstvo zlozky vyjadri jej
hmotnostou, zloZenie roztoku vyjadruje hmotnostna koncentracia.
Vyhodou koncentra¢ného vyjadrenia zlozZenia roztokov je rychle
zistenie mnozstva zlozky rozpustenej v danom objeme roztoku.

Latkova koncentracia (koncentracia latkového mnozstva, mola-
rita), ktorti oznacujeme ,,c” udava pocet molov latky ,A” v jednom
dm?, resp. litri roztoku. Je teda definovana ako podiel latkového
mnozstva latky ,A” (n,) a objemu roztoku (V,):

n
c, =—2

A VS

dosadenim vzorcan = ziskame tvar rovnice —

m,

ATV VY

Vyjadruje sa najcastejsie v jednotkach mol.I'', namiesto tejto jed-
notky vSak méZeme pouzivat aj oznacenie ,M”.

Napr. o roztoku, ktory ma moldrnu koncentraciu 2 mol.I" hovo-
rime, Ze je 2 molarny a oznacujeme ho ako 2 M roztok (t. j. obsahuje
2 mdly na liter roztoku).

Teda mnozstvo rozpustenej latky vyjadrené latkovym mnoz-
stvom v objeme roztoku udava koncentraciu latkového mnozstva
(latkova koncentracia).

Molalna koncentracia (molalita) je vyjadrenie koncentracie lat-
kového mnozstva danej zlozky na hmotnost, prip. objem rozpus-
tadla a na zaklade toho ju rozdelujeme na hmotnostnt a objemov:

Hmotnostnd molalita zlozky , A” (m,), sa definuje ako pomer
latkového mnozstva latky ,A” (n,), a hmotnosti rozpastadla (m):

_n, [ mol
m, kg

A
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Objemova molalita zlozky ,,A” (m’,) sa definuje ako podiel lat-
kového mnozstva rozpustenej latky ,A” (n,) a objemu rozptstadla

(Vi)

. n mol
L=y [ I
R

Molalita vs. Molarita

U molality porovnani s molarnou koncentraciou nie je v me-
novateli zapocitany obsah rozpustenej latky. V silno zriedenych
roztokoch je ciselna hodnota molality a molarity takmer totozna,
pretoze obsah rozpustenej latky je zanedbatelny. So zvysujicou sa
koncentraciou roztoku je pri rovnakom latkovom mnozstve molali-
ta roztoku mensia ako molarna koncentracia (molarita).

n mol rozpustenej latky .

— = — molarita

v 1 (roztoku)

n mol rozpustenej latky . ) ]
— = — — molalita (objemova)
A% 1 (rozpustadla)

n mol rozpustenej latky . )
= s — molalita (hmotnostna)
m kg (rozpustadla)

Hmotnostna koncentracia (parcialna hustota) zlozky ,A” (0,)
je vyjadrena podielom hmotnosti latky ,,A” (m,) a objemu roztoku

(Vo)

Teda mnoZstvo rozpustenej latky vyjadrené hmotnostou v obje-
me roztoku udava hmotnostnti koncentraciu. Zakladnou jednotkou
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hmotnostnej koncentracie je kilogram na meter kubicky (kg.m?),
ale pouzivaju sa aj jednotky kg.dm?, g.dm?, pripadne g.cm?.

Sacet hmotnostnych koncentracii vsetkych zloziek ststavy sa
rovna hustote roztoku. Hustota roztokov ,,0” vyjadruje vztah me-
dzi hmotnostou a objemom sustavy (predovsetkym v plynnych ale-
bo v kvapalnych roztokoch) (pozri dalsia podkapitola). V chemic-
kych tabulkach sa uvadzaju hustoty roztokov réznych latok spolu
so zlozenim roztokov a teplotou, pre ktoré tieto hodnoty platia.

2.1.3 Hustota roztokov

Mnozstvo roztokov mozno vyjadrit ich hmotnostou alebo ob-
jemom. Medzi hmotnostou a objemom roztoku plati analogicky
vztah, aky plati pre cisté latky:

_m
Ty

kde m, V a ¢ st hmotnosti, objemy a hustoty roztokov, teda
nie ¢istych latok. Medzi zlozenim roztokov a ich hustotou je jed-
noznacna zavislost, a preto mozno tidaj o hustote vyuzit rovnako,
ako ktorykol'vek iny sposob vyjadrenia zloZenia roztoku.

2.1.3.1 Praktické cvicenie — meranie hustoty roztokov
Téma ¢. 4: Meranie hustoty roztokov

Teoria: Stanovenie hustoty kvapalin mozno uskutocnit viacery-
mi metédami. Metddy merania vychadzaju bud z definicie veliciny
podla vztahu, alebo z vysSetrovania vztlaku v kvapaline.

Pri niZ8ich narokoch na presnost je mozné urcit hustotu kvapa-
liny na zaklade uz vyssie uvedeného vztahu:

_m
Ty
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Hmotnost daného objemu kvapaliny sa urci vazenim a prislus-
ny objem kvapaliny sa stanovi pomocou odmerného valca. Nepres-
nost metddy suvisi s chybou merania polohy hladiny, spdsobenou
povrchovym napéatim kvapaliny.

Presnejsia metdda urcovania hustoty kvapaliny je pyknomet-
ricka metdda. Pyknometre st sklené nadoby presne definovanych
objemov so zatkou so zdbrusom. Stredom zatky prechadza kapila-
ra (na obr. 23A oznacena Sipkou). Ak je pyknometer naplneny az
po horny okraj kapilary v zatke I'ubovolnou kvapalinou, obsahuje
vzdy s vysokou presnostou rovnaky objem kvapaliny ,V*“. Dosiah-
ne sa to vdaka malej ploche volnej hladiny kvapaliny v kapilare.
Objem pyknometra sa pri danej teplote stanovi vaZenim pomocou
kvapaliny, pre ktort st zndme presné tabelované hodnoty hustoty
v zavislosti od teploty — napr. destilovanej vody. Ak na stanove-
nie hmotnosti kvapaliny pouzijeme analytické vahy s presnostou
cca 0,1 mg alebo lepsou, bude aj hustota stanovena velmi presne.
Objem ,V* predstavuje zaroven vnutorny objem pyknometra. Pyk-
nometrické stanovenie hustoty spociva v tom, Ze sa porovna urcity
objem meranej latky s rovnakym objemom kvapaliny, ktorej husto-
ta je zndma. Pri spradvnom a presnom dodrzani pracovného postu-
pu je to velmi presnd metdda merania hustoty kvapaliny.

Na priame urcenie hustoty roztoku sa na rychle meranie husto-
ty kvapalin pouziva hustomer (obr. 23B). Hustomer je zatavena
sklenad trubica prisposobena k plavaniu vo zvislej polohe. V kvapa-
line sa hustomer ponori do takej hibky, pri ktorej je jeho hmotnost
rovnaké ako hmotnost nim vytlaéenej kvapaliny. Hibka ponoru je
teda funkciou hustoty meranej kvapaliny. Existuju hustomery pre
kvapaliny vyznacujice sa mensou i vacSou hustotou, ako je hustota
vody. Stupnice mozu vyjadrovat hustotu kvapaliny alebo percento
rozpustenej ¢i emulgovanej latky. V sicasnosti sa na rychle a pres-
né urcenie hustoty pouzivaju digitalne hustomery, ktoré st bud
vsadzkové, alebo prietokové (obr. 23C).
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A B C
Obr. 23: A — pyknometer, B — hustomer, C — digitalny hustomer

Uloha ¢. 1: Stanovenie hustoty pomocou odmerného valca

Chemikalie:

Pracovné pomdcky:

Pracovny postup:

odvazte 21,62 g sacharozy a pripravte odmerny roztok do 100
ml odmernej banky

odvazte prazdny odmerny valec, ¢im ziskate jeho hmotnost m,.
naplnte valec roztokom a odcitajte prislusny objem roztoku V.

valec naplneny kvapalinou znova odvazte (m,).

vypocitajte hmotnost roztoku m, zo vztahu: m,=m,—m,



2 Analyticka chémia v prikladoch

. vypocitajte hustotu roztoku o, zo vztahu: g, = m./V,

. meranie opakujte viackrat (3x) naliatim réznych objemov do od-
merného valca a vysledna hodnota hustoty daného roztoku sa
ziska ako aritmeticky priemer

Uloha ¢. 2: Stanovenie hustoty roztoku cukromerom

Chemikalie:

Pracovné pomdcky:

Pracovny postup:

. vyuzite odmerny valec s roztokom z predchadzajtacej ulohy
a ponorte dortho cukromer s pozadovanym rozsahom

. odcitajte hodnotu na stupnici cukromera v hmotnostnych % tak,
aby sa cukromer nedotykal dna a ani steny odmerného valca

. meranie opakujte viackrat (3x) a vysledna hodnota sa ziska ako
aritmeticky priemer

. cez hmotnostné % dopocitajte hustotu roztoku
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Uloha ¢. 3: Stanovenie hustoty roztoku pyknometricky
Chemikalie:

Pracovné pomocky:

Pracovny postup:

1. na analytickych vahach odvazte najprv suchy pyknometer so
zatkou (m,)

2. nasledne ho naplnte destilovanou vodu az po vrch, uzavrite
a pretecent kvapalinu opatrne utrite z povrchu zatky

3. pyknometer naplneny destilovanou vodou znovu odvazte, ¢im
ziskate hmotnost m,

4. zo znamej hustoty destilovanej vody oH,O (pri danej teplote) =
0,997 g.cm? vypoditajte presny objem pyknometra podla vzorca:

V =m4_m3

P
QHZO

V, — objem pyknometra

5. po zisteni presného objemu pyknometra destilovant vodu vy-
lejte a pyknometer vysuste

6. nasledne pyknometer naplnte roztokom, ktorého hustotu chcete
zistit (vyuzite roztok z tlohy ¢. 1) a odvazte ho (1m,)

7. hustotu roztoku vypocitajte podla vzorca:

_ms—m
QR Vp

3

0 — hustota roztoku
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8. meranie opakujte viackrat (3x) a vysledna hodnota hustoty da-
ného roztoku sa ziska ako aritmeticky priemer

9. porovnajte vysledky ziskané r6znymi metédami a doplnte ta-
bulku

Vypocty:
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Pozorovanie:

Hustota zistena odmernym valcom (g.cm™)

Hustota zistena cukromerom (g.cm™)

Hustota zistena pyknometrom (g.cm?)

Zaver:

2.2 Latkové bilancie v sustavach bez chemickych dejov

Latkové bilancie vyjadruju deje, ktoré prebiehaja pri pripra-
ve, uprave zloZenia a zmieSavani roztokov ¢i pri chemickych de-
joch. Latkové bilancie predstavuju aplikovanie zdkona zachovania
hmoty v uzavretych stistavach. Pre uzavreta ststavu teda plati, ze
mnozstvo latky na zaciatku a na konci deja je v sistave rovnakeé.

V chemickom laboratoriu sa latkové bilancie najcastejsie pouzi-

vaju pri:

1. priprave roztokov rozpustanim tuhej latky,

2. priprave roztokov zmieSanim roztokov r6zneho zloZenia,

3. priprave roztokov zriedovanim koncentrovanych roztokov,

4. priprave roztokov odparovanim rozpustadla (zahustovanie
roztokov),

5. krystalizacii tuhych latok z nasytenych roztokov zmenou tep-
loty roztoku,

6. izotermickej krystalizacii,

destilacii,

8. kombinovanych latkovych bilanciach

N
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Mnozstvo latky a mnozstvo zlozky vyjadrené latkovym mnoz-
stvom mozno podla zadania tilohy nahradit hmotnostou danej 14t-
ky (ak pouzivame tuhé latky) alebo objemom (ak pracujeme s idedl-
nymi roztokmi). V pripade dvojzlozkovych ststav (napr. vodny
roztok chloridu draselného), s ktorymi sa stretavame najcastejsie,
mozno pre priklady typu 1 — 3 pisat:

m, +m,=m,
(m, predstavuje hmotnost rozpusteného KCI, m, je hmotnost vody
am, je hmotnost vzniknutého roztoku) a pre mnoZzstvo danej zloz-
ky (KCl) vyjadrené pomocou jej hmotnostného zlomku:
m .w, +m,.w,=m,.w,

(jednotlivé suciny m, . w, postupne predstavuja hmotnost zlozky
(KCl) v rozptistanom chloride draselnom, vo vode a v priprave-
nom roztoku).

Pre priklady typu 4, 5 a 7 platia vztahy:

m, =m,+m,
a pre danu zlozku:
m .w =m,.w,+m,.w,

Pri praci s roztokmi sa ¢asto na vyjadrenie latkového mnoZstva
rozpustenej latky ,A” pouzivaju koncentracie tejto latky ,,c. v jed-
notlivych roztokoch a objemy tychto roztokov ,V.”.

Potom pre dvojzlozkovt ststavu pre priklady typu 1 — 3 plati:

¢,.V,+¢,.V,=¢c,.V,

a pre priklady typu 4, 5 a 7 plati

c:].V]=c2.V2+c3.V3
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Navyse, ak plati aditivita objemov:
V,+V,=V,
alebo
V., =V,+V,

pricom lava strana rovnic latkovych bilancii oznacuje zaciatok da-
ného deja a prava strana rovnic koniec daného deja.

Rovnice latkovych bilancii mozno pre lepsie pochopenie zapisat
aj pomocou bilan¢nych schém (namiesto m, a w, moZno pisat aj V,
ac):

L m

Wy Dej my 1y Dej W2
2 w W 4,5,7

s 1,2.3 ] i s -

W w3

pricom lava ¢ast schémy predstavuje zaciatok a prava cast schémy
koniec daného deja spolu s jednotlivymi zlozkami vstupujtcimi
a vystupujtucimi z daného deja.

2.2.1 Priprava roztokov rozpustanim tuhej latky

Pripravu roztokov rozpustanim tuhej latky mozno rozdelit do

niekolkych skupin:

a) rozpustanie tuhej bezvodej latky v rozpustadle, najcastejsie vo
vode,

b) rozpustanie tuhého krystalohydratu v rozpustadle, najcastejsie
vo vode,

c) rozpustanie tuhej bezvodej latky v roztoku danej latky,

d) rozpustanie tuhého krystalohydratu v roztoku danej latky
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Pre vSetky Styri typy mozno pouzit rovnice latkovej bilancie:

m1+m2=m3
ml.w1+m2.w2=m3.w3

alebo bilan¢nt schému

m;
Wi Priprava | m;

roztoku | 4y,
maz

Indexom 1 je oznacend tuhd rozpustana latka, indexom 2 je
oznacené rozpustadlo (alebo roztok, v ktorom sa tuha latka roz-
pusta) a index 3 oznacuje pripraveny roztok. Jediny rozdiel medzi
jednotlivymi typmi prikladov je v hodnotach prislusnych hmot-
nostnych zlomkov w, a w,.

Ak rozptstame bezvodu latku, hmotnostny zlomok w, = 1.
V pripade krystalohydratov predstavuje hmotnostny zlomok w,
podiel cistej tuhej bezvodej latky v prislusnom krystalohydrate
tejto latky a vypocita sa ako podiel molovych hmotnosti bezvodej
latky a prislusného krystalohydratu, ¢ize hmotnostny zlomok w,
<1

Hmotnostny zlomok w, predstavuje podiel rozpustanej tuhej
latky v rozpustadle alebo v roztoku, v ktorom sa dand latka roz-
pusta. Ak rozpustame latku v rozptstadle, napr. vo vode, potom
hmotnostny zlomok w, = 0, lebo ¢isté rozpustadlo neobsahuje
rozpustanu latku. Ak latku rozptstame v roztoku tejto latky, tak
hmotnostny zlomok w, > 0 a vyjadruje zloZenie roztoku, v ktorom
rozpustame tuhu latku.

73



Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

2.2.2 Priprava roztokov zmiesanim roztokov
rézneho zlozenia

Pre tento typ prikladov moZno pouZit rovnice latkovej bilancie:

m]+m2=m3
ml.w1+m2.w2=m3.w3

alebo, ak plati aditivita objemov, tak mozno pouzit aj rovnice:

V,+V,=V,
c,.Vi+c¢,.V,=c,. V,
Bilan¢na schéma pre tento typ tloh vyzera ako v predchadzaju-
cich pripadoch (namiesto m, a w, mozZno pisat aj V, a c)):

m;

Wi Zmiesanie | M3

roztokov L]
m-

W

Indexom 1 je oznaceny prvy roztok, indexom 2 druhy roztok
a index 3 oznacuje pripraveny vysledny roztok. Hodnoty prislus-
nych hmotnostnych zlomkov w, a w, st vdcSie ako nula.

2.2.3 Priprava roztokov zriedovanim
koncentrovanych roztokov

Pri tomto type prikladov sa pouzivaju tie isté rovnice latkovych
bilancii, ako aj bilan¢na schéma, ako v pripade zmiesavania rozto-
kov. Jediny rozdiel je v tom, Ze namiesto druhého roztoku sa pou-
ziva Cisté rozpustadlo, najcastejSie voda. Teda hodnota hmotnost-
ného zlomku w,, respektive koncentracie c,, je nula:
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m1+m2=m3
m, . w, =m,. W,

alebo ak plati aditivita objemov:

2.2.4 Priprava roztokov odparovanim rozpustadia
(zahustovanie roztokov)

Pri tomto type tloh pouzivame rovnice latkovych bilancii:

m,=m,+m,
m.w, =m, . w,

Indexom 1 je oznaceny zriedeny roztok, ktory ideme zahustit.
Indexom 2 je oznacend odparena voda (alebo iné rozpustadlo) a in-
dex 3 oznacuje pripraveny zahusteny roztok. Hodnota hmotnost-
ného zlomku w, je rovna nule. Bilan¢na schéma ma tvar:

ms
mi Zahustenie | "¢ )

wp -
roztoku s

Wi
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2.3 Praktické cvicenie - pocitanie prikladov

Téma ¢. 5: Pocitanie prikladov zameranych na zloZenie a pri-
pravu roztokov
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3 Odmerna analyza

Odmerna analyza (volumetricka analyza) patri medzi kvantita-
tivne metody chemickej analyzy. VSeobecne by sme mohli metody
kvantitativnej analyzy rozdelit na chemické a instrumentalne me-
tédy. K chemickym metédam patria odmerna analyza (volumetria)
a vazkova analyza (gravimetria). InsStrumentalne metddy sa rozde-
Iuji na elektrochemické, optické, termické a separacné. My sa bu-
deme v tejto kapitole blizSie venovat volumetrii.

Pod odmernou analyzou rozumieme také stanovenie latok, kto-
ré je zaloZené na zisteni objemu odmerného roztoku skiimadla so
znamou koncentraciou potrebného na tiplné zreagovanie stanovo-
vanej zlozky v analyzovanom roztoku.

Proces, pri ktorom sa k stanovovanej latke postupne pridava
zname mnozstvo skimadla (najcastejSie vo forme odmerného
roztoku), sa nazyva titracia. Odmerny roztok je roztok odmerné-
ho ¢inidla, t. j. latky, ktora reaguje so stanovovanou latkou. Kon-
centracia odmernych roztokov sa v odmernej analyze vyjadruje
vyhradne latkovou koncentraciou (mol.l""). Ak je k dispozicii cista
latka s presne definovanym chemickym zloZenim, mozno po jej
odvazeni pripravit roztok s presnou koncentraciou. Vo vadsine
pripadov vSak nie je mozné ani po presnom odvazeni pripravif
odmerny roztok s presnou, ale len s pribliznou koncentraciou.
Odchylky od presnej koncentracie sa urcuju Standardizaciou po-
mocou roztokov o znamej koncentracii, alebo pomocou tzv. stan-
dardnych (zakladnych) latok, ktorych roztoky maju pri presnom
vazeni presnu latkova koncentraciu. Medzi zakladné latky patri
najmda C,H,O, (kyselina $tavelova), Na,CO,, KBrO, (bromi¢nan
draselny) a iné.
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Poziadavky na zakladné latky mozno zhrnut do nasledujucich
bodov:

1. Obsah necistot spravidla nesmie presahovat 0,05 %.

2. Zlozenie zakladnych latok sa pocas uskladnenia nemda menit,
napr. vplyvom vzduchu, CO,, vlhkosti a zmien teploty.

3. Priprava zakladnych latok z preparatov, ktoré st komercne do-
stupné, ma byt jednoducha. Uprednostiiuju sa tuhé latky.

4. Spo6soby kontroly Cdistoty maja byt jednoduché, spolahlivé
a s definovanou medzou dokazatelnosti a stanovitelnosti pre
predpokladané necistoty.

5. Na zniZenie chyb vazenia sa vyzaduje, aby mali velkd moélovt
hmotnost.

6. Zakladna latka ma byt za podmienok analyzy dobre rozpustna.

7. Pri Standardizacii nesmie prebiehat vedlajsia reakcia a nesmu
vznikat produkty, ktoré by rusili napriklad pouzitie chemic-
kych indikatorov.

8. Pri vybere zakladnej latky spolurozhoduje aj jej cena a dostup-
nost.

Pri titracii sa priddva z byrety odmerny roztok ,B” k stanovo-
vanej latke ,,A” dovtedy, kym reakcia neprebehne kvantitativne,
v stechiometrickom pomere stanovovanej latky a odmerného roz-
toku. Stav, pri ktorom je pridané latkové mnozstvo skiimadla (tit-
rantu) chemicky ekvivalentné latkovému mnozstvu pritomnej sta-
novovanej zlozky (titrandu), sa oznacuje ako bod ekvivalencie (tiez
stechiometricky bod, alebo teoreticky koncovy bod titracie). Na zis-
tenie dosiahnutia tohto stavu sa pouzivaju rézne sposoby indika-
cie, ktoré vyuzivaju vyrazné zmeny niektorej vlastnosti titrovaného
roztoku v najblizSom okoli bodu ekvivalencie. Signal vykazovany
indika¢nym systémom oznacuje koncovy bod titracie (koniec tit-
racie). Bod ekvivalencie sa najcastejSie stanovuje vizualne pomo-
cou tzv. chemickych indikatorov, pripadne vznikom zakalu, resp.
zrazeniny, alebo sa urcuje aj meranim vhodnej fyzikalnej veli¢iny
(napr. potencial pri potenciometrickej titracii, vodivost pri konduk-
tometrickej titracii, absorbancia pri fotometrickej titracii).
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Zo spotreby pouzitého odmerného roztoku je mozné nasledne
vypocitat mnozstvo latky ,A” vo vzorke. Podmienkou je, Ze mame
predstavu o kvalitativnom zloZeni analyzovanej vzorky a Ze s od-
mernym roztokom kvantitativne reaguje vo vzorke len jedna z pri-
tomnych zloziek.

Grafickym znazornenim vyjadrenia zavislosti niektorej vhodnej
vlastnosti titrovaného roztoku od objemu odmerného roztoku je tit-
racna krivka. Vhodnou vlastnostou moze byt redox potencial, pH,
elektricka vodivost a pod.

Chemicka reakcia, ktora je zakladom odmerného stanovenia,

musi byt:

* jednoznacna, aby sa dala opisat chemickou rovnicou,

¢ stechiometricka, aby umoznovala vypocet stanovovaného 1at-
kového mnozstva,

e kvantitativna, prakticky asporn na 99,9 %,

e dostatocne rychla, aby sa po kazdom pridavku odmerného roz-
toku dosiahla rovnovaha reakcie a musi umoznovat sledovanie
priebehu reakcie, indikaciu stuprnia a konca titracie

Rychle chemické reakcie umoznuju priamu titraciu stanovovanej
latky. Reakcie, ktoré prebiehaju pomalsie, sti analyzované tzv. spét-
nou titraciou, ked sa ku vzorke pridava znamy prebytok odmerné-
ho roztoku, ktory reaguje so stanovovanou zlozkou vo vzorke, po
prebehnuti reakcie sa nezreagovana cast odmerného roztoku stanovi
pomocou iného odmerného roztoku. Obsah stanovovanej zlozky vo
vzorke sa potom vypocita z rozdielu latkovych mnoZstiev odmerné-
ho roztoku pridaného v prebytku a jeho nezreagovaného podielu.

3.1 Met6dy odmernej analyzy
Podla povahy reakcie, ktora prebieha medzi stanovovanou lat-

kou a odmernym ¢inidlom, odmernti analyzu rozdelujeme na tieto

zakladné typy:
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1. Neutraliza¢na (protolyticka, acidobazickd) — zaloZena na pro-
tolytickych rovnovéahach tzn. na vymene proténov (H+) medzi
reagujucimi casticami. Odmernd analyza zaloZena na acidoba-
zickych reakciach vo vodnych roztokoch vyuziva na stanovenie
kyselin a zasad neutralizaciu. Titrantom je roztok silnej kyseliny
alebo zasady s koncentraciami cca 0,1 mol.l". Pridavanim od-
merného roztoku k stanovovanej latke nastdva zmena pH re-
akcnej sustavy. Metody, pri ktorych sa meria objem odmerného
roztoku kyseliny so znamou koncentraciou, ktory treba pridat
k titrovanému roztoku zasady, aby sa dosiahol bod ekvivalen-
cie, sa nazyvaju acidimetrické (acidimetria). Naopak, pri stano-
veni kyselin sa urcuje spotrebovany objem odmerného roztoku
zasady a metody sa preto nazyvaju alkalimetrické (alkalimet-
ria). DetailnejSie sa budeme acidobdzickym titrdcidm venovat
v podkapitole 3.4;

2. Oxidacno-redukéna — zaloZena na vymene elektronov medzi
odmernym roztokom a stanovovanou latkou, pricom sa meni
ich oxida¢ny stupen. Ak ma odmerny roztok oxidacné ucinky
hovorime o oxidimetrii, ak redukuje stanovovanu latku hovori-
me o reduktometrii. Niekedy sa nazyvaju tieto metddy aj pod-
la pouzitého druhu odmerného roztoku napr. manganometria
(na titraciu sa vyuziva oxida¢né ¢inidlo — roztok manganista-
nu — manganistan draselny, ktory je zaroven indikatorom),
jodometria (vyuziva sa odmerny roztok tiosiranu sodného pri
stanoveni oxidovadiel, alebo vodny roztok elementarneho jodu
pri stanoveni redukovadiel), titanometria (na titrdciu sa vyu-
ziva redukc¢né cinidlo — roztok titanitej soli — chlorid titanity
v HCI), cerimetria (ako odmerné roztoky sa pouzivaju roztoky
cericitych soli, ktoré patria k najsilnejsim oxidacnym cinidlam
pouzivanym na titraciu vo vodnych prostrediach — siran ceri-
city v kyseline sirovej), bromatometria (odmernym roztokom je
roztok bromiénanu draselného), bichrématometria (odmernym
roztokom je roztok dichrémanu draselného). Popri mangano-
metrii je jodometria jednou z najpouzivanejsich metdd oxidac-
no-redukénych titracii.
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Zrazacia — zaloZena na zrazacich reakciach, pri ktorych vzni-
kaju tazko rozpustné alebo nedisociované latky — zrazeniny.
Pri odmernom stanoveni sa malo rozpustna latka z roztoku ne-
izoluje, iba sa vhodnym postupom indikuje tplné zreagovanie
sledovanej zlozky s ¢inidlom. Z objemu pouzitého cinidla, jeho
znamej koncentracie a na zaklade stechiometrie prebiehajticej
reakcie mdzeme vypocitat objem, resp. koncentraciu sledovanej
zlozky vo vzorke. Z odmernych metdd zalozenych na zrazacich
reakcidch je najpouZzivanejSia argentometria, ktord je zaloZena
na vzniku malo rozpustnych striebornych soli halogenidov (CI,
Br, I') a pseudohalogenidov (CN-, SCN"). Ako odmerné roztoky
sa pouzivaju 0,01 — 0,1 mol.l" roztoky AgNO, pre priame titra-
cie uvedenych aniénov a 0,1 mol.I" roztoky KSCN (tiokyanatan
draselny) alebo NH,SCN (tiokyanatan amonny) pre spatné tit-
racie a stanovenie Ag". Pri priamych titraciach titrujeme stano-
vovany ion priamo odmernym roztokom AgNO, ale pri spat-
nych pridavame k stanovovanému iénu nadbytok odmerného
roztoku AgNO, a jeho nadbytok titrujeme odmernym roztokom
tiokyanatanu. Na standardizaciu odmerného roztoku AgNO, sa
pouzivaju zékladné latky NaCl alebo KCl. Koniec argentomet-
rickych titracii mézeme indikovat r6znym spésobom. Z technic-
kych metdd indikacie sa pre priame titracie pouzivaju metddy
Mohrova (indikatorom je chroman draselny) a Fajansova (vy-
uzivaju sa adsorp¢né indikatory napr. fluorescein). Pre spatné
titracie sa pouziva metdda Volhardova. Z inStrumentalnych me-
téd st vhodné potenciometria so striebornou indika¢nou elek-
trodou alebo konduktometria.

Komplexometricka — zaloZzena na komplexotvornych reakciach,
pri ktorych vznikaji charakteristické malo rozpustné komplex-
né zluceniny s kationmi kovov. Komplexometrické titracie sa
uskutocfiuji v tlmivom roztoku, pretoze pH prostredia ovplyv-
nuje stabilitu komplexov. K najdolezitejsim metédam patri che-
latometria a merkurimetria. Chelatometria je zaloZena na reak-
cii katiénu kovu v roztoku s aniénom aminopolykarboxylovej
kyseliny ako ligandu. Vznika pritom stabilny produkt — chelat
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(t. j. komplex s cyklickymi ttvarmi), katiéon kovu je v chelate
viazany viacerymi viazbami. Medzi najcastejSie pouZzivané od-
merné roztoky patri kyselina etyléndiaminotetraoctova = EDTA.
V merkurimetrii sa ako odmerny roztok pouziva dusicnan or-
tutnaty a ako indikator sa najcastejsie vyuziva difenylkarbazid
alebo nitroprusid sodny (Votockova metdda). Odmerné roztoky
sa Standardizuju rovnako ako v argentometrii pouzitim NaCl.
Pomocou merkurimetrie sa stanovuja napr. chloridy v mocdi
av sére.

3.2 Indikatory

Ako uz bolo vyssSie spomenuté, indikovat bod ekvivalencie je
mozné viacerymi spdsobmi. Bud vyuzivame vizudlne sposoby,
ktoré spocivaju v sledovani vyraznych farebnych zmien chemic-
kych indikatorov ¢i samotného titracného ¢inidla v blizkosti bodu
ekvivalencie, alebo vyuzivame fyzikalno-chemické (inStrumental-
ne) spdsoby. Indikatory mozeme teda definovat ako pomocné che-
mické latky, ktoré sa pouZzivaju na zistenie koncového bodu titra-
cie. Indikuju dosiahnutie podmienok bodu ekvivalencie. Chemické
indikatory sa spravidla zticastniujii na podobnej chemickej reakcii,
aka prebieha medzi stanovovanou zlozkou (titrandom) a skiimad-
lom (titrantom). Klasifikuju sa (podobne ako titracie) na acidoba-
zické, oxidacno-redukéné, zrazacie a komplexometrické. V ramci
tychto jednotlivych skupin je mozné indikatory rozliSovat podla
charakteru vykazovaného signalu a sposobu jeho sledovania.

Acidobazické indikatory su slabé organické kyseliny a zasady,
ktoré zarad'ujeme medzi farebné indikatory a ktorych sfarbenie sa
meni so zmenou pH. Je ich pomerne velky pocet, avsak spravidla
sa daju rozdelit do troch skupin latok na: ftaleiny, sulfoftaleiny,
azozlideniny. Zmena sfarbenia indikatora stivisi so zmenou jeho
Struktary a zloZzenia, ktora je spdsobena zmenou pH prostredia.
Sfarbenie zlticeniny vznika tym, Ze zltcenina absorbuje niektoru
Cast vidite[ného Ziarenia (modrt, zItt, zelent alebo cerventl), co je
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podmienené jej Struktirou. Len o sa Struktira latky zmeni, docha-
dza aj k zmene jej absorpcie viditeIného Ziarenia, a tym aj k zmene
sfarbenia zltc¢eniny. Niektoré indikatory maju jednu formu bezfa-
rebnu a druht sfarbenti — jednofarebné indikatory (su farebné iba
na jednej strane farebného prechodu, napr. fenolftalein, ktorého
kysla forma je bezfarebna, ale zasadita forma je Cervend) a niekto-
ré maju obe formy rozne sfarbené — dvojfarebné indikatory (st
farebné na oboch stranach farebného prechodu, napr. bromtymo-
lova modra, ktorej kysla forma je zIta a zasadita modrd). Ludské
oko je schopné postrehnuf farebntt zmenu az v momente, ked' je uz
aspon 10 % jednej formy indikatora premenenej na druhd formu
a prestane vnimat zmenu sfarbenia, ked bude priblizne 90 % jed-
nej formy premenenej na druhti. Pocet acidobazickych indikatorov
je velky a svojimi funkénymi oblastami prakticky pokryvaja cela
oblast stupnice pH. V praxi sa na zvySenie vizualnej odlisitelnos-
ti farebnej zmeny pouzivaju aj zmieSané indikatory. St to zmesi
indikatorov rovnakej funkcie, ktoré sice maju priblizne rovnaku
funkcnu oblast, ale st zvolené tak, ze vysledna farebna zmena je
vyraznejSia, ako keby sa pouzil samotny indikator (napr. zmes
brémkrezolova zelena a metylcerveni). Farebnti zmenu indikatora
pri dosiahnuti urcitej hodnoty pH mozeme dalej zvyraznit tym, Ze
pridame do roztoku farbivo, ktoré ma pri danom pH doplnkové
sfarbenie k farbe pouzitého indikatora. Ziskame tak tzv. tieneny
indikdtor. Prikladom takéhoto typu indikatora je Tashiro indikator,
ktory vznikol zmieSanim metylcervene, ked je zvyraznenie fareb-
nej zmeny z cervenej cez oranzovu az do zltej farby dosiahnuté pri-
danim metylénovej modrej. Sfarbenie Tashiro indikatora bude po-
tom do pH 5,2 cervenofialové, pri pH 5,4 prechadza do Sedomodrej
a nad pH 5,6 je zelené. Vystriedanie tychto farebnych odtienov je
vyraznejsie ako pdvodna farebna zmena metylcervene a sicasne to
znamena zuzenie funkcénej oblasti. Zvlastnym typom zmieSanych
indikdtorov st univerzdlne indikdtory. Ziskaji sa zmieSanim viace-
rych indikatorov, ktoré st volené tak, aby ich funkéné oblasti na
seba nadvazovali, takZe v rozmedzi pH od 0 do 14 sa plynule meni
sfarbenie (napr. cervené, zIté, zelené, modré). Podla odtiena farby
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je mozné odhadnut pH s presnostou na jednotku az pol jednotky.
Univerzalne indikatory sa pouZzivaju iba na priblizné urcovanie pH
roztokov, pri titracidch sa preto nepouzivaju.

Na indikaciu je tiez mozné vyuzit aj latky, ktoré pri oziareni Zia-
renim vhodnej vinovej dizky vykazuji v bode ekvivalencie zmenu
fluorescencnych vlastnosti.

Pri oxidacno-redukénych titracidch sa vyuzivaja na indikaciu
bodu ekvivalencie oxida¢no-reduk¢éné indikatory. St to organické
zluceniny, ktorych redukovana forma ma iné sfarbenie ako oxido-
vana forma. V pritomnosti nadbytku oxidovadla nadobudaju za-
farbenie svojej oxidovanej formy a v pritomnosti redukovadla za-
farbenie redukovanej formy. Kym acidobazické indikatory menia
svoje sfarbenie v zavislosti od acidity prostredia, oxidacno-reduke¢-
né indikatory menia sfarbenie pri zmene oxida¢no-redukcného po-
tencialu reakcénej ststavy. Vyuziva sa napr. ferroin, difenylamin,
metylénova modra a v jodometrii je najpouZzivanej$im indikatorom
skrobovy maz.

Pri zrazacich reakciach sa ako indikatory vyuzivaju specifické
reagenty, ktoré s prebytkom zrazadla tvoria farebne odlisné zraze-
niny, alebo rozpustné zluceniny, preto ich nazyvame zrazacie in-
dikatory. Pouzivaju sa aj adsorpcné indikatory (napr. fluorescein),
pri ktorych sa vyuZiva zmena adsorpcie indikatora na zrazenine
v bode ekvivalencie.

Ako komplexometrické indikatory sa pouZzivaju napr. mure-
xid, pyrokatechinova violet a iné. Predstavuju organické zlticeniny,
ktoré tvoria s kationmi kovu farebné komplexy. Koniec titracie zis-
tujeme pri chelatometrickych titracidch vizudlne, pomocou indika-
torov, ktoré davajt so stanovovanym kovovym iénom farebne od-
lisné komplexy. Indikatory pouzivané v ramci chelatometrickych
titracii sa zvacsa slabé organické kyseliny alebo zasady. Na ich
farebnt zmenu pdsobi aj zmena pH, preto sa chelatometrické titra-
cie uskuto¢nuju v dostatocne tlmenych roztokoch, v ktorych sa pH
pocas stanovenia nemeni. V takom pripade reaguje komplexotvor-
ne iba jedna, prislusne deprotonizovana forma indikatora. Chela-
tometrické indikatory delime na jednofarebné a metalochrémne.
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Jednofarebné indikatory su bezfarebné latky, ktoré v pritomnosti
stanovovaného kovového idnu vytvaraju farebné komplexy (napr.
tiokyanatan, ktory s iéonmi Fe* vytvara intenzivne Cervené kom-
plexy). Aj metalochrémne indikatory vytvaraju farebné komplexné
zltuceniny s iébnmi kovov. Tieto indikatory st z hladiska chemickeé-
ho zlozenia latky typu azofarbiv a trifenylmetanovych farbiv. Naj-
Castejsie pouzivanymi indikatormi z tejto skupiny st eriochromova
cern T, murexid a xylénova oranzova. Podmienkou na vyber indi-
katora je, ze komplex kovu s indikatorom musi byt menej staly ako
komplex kovu s titracnym ¢inidlom.

Vizualne indikatory sa charakterizuju funkénou oblastou in-
dikatora, ¢o je rozsah koncentracii (napr. ionov kovu, iénov H*
a pod.), v ktorom je mozné okom pozorovat zmenu vlastnosti in-
dikatora (napr. farby, fluorescencie a i.). Obvykle sa vyjadruje in-
tervalom hodnot zadporného dekadického logaritmu koncentracie
(pH) alebo rozsahom potencialov (oxida¢no-redukéné indikatory).

Nevyhnutnou stcastou procesu titracie je spravna volba indi-
katora, ktora sa riadi podla nasledujucich zasad:

1. Koncentracna suradnica bodu ekvivalencie na titracnej krivke
(titracny exponent) ma byt vo vnutri funkénej oblasti indikatora.

2. Ak prvej podmienke vyhovuju viaceré indikatory, treba zvolit
ten, ktorého zmenu vlastnosti je mozné okom najcitlivejsie po-
strehnat (najvhodnejsie st indikatory s farebnou zmenou v mod-
rej oblasti spektra, naopak oko najtazsie postrehne zmenu zltého
farebného odtiena) a/alebo ten, ktory ma uzsiu funkénui oblast

3. Prechod indikatora ma byt reverzibilny a rychly.

Indikator sa nema zticastniovat na vedlajsich reakciach.

5. Koncentracia pouzitého indikatora v titrovanom roztoku ma
byt ¢o najmensia, aby spotreba titracného cinidla, ktora je po-
trebnd na indikator (na zmenu jeho vyuZzivanej vlastnosti napr.
farby), bola podla moznosti zanedbatelna (aby neskreslovala
konecny vysledok stanovenia). Na eliminovanie tejto chyby sa
preto snazime pracovat pri opakovanych titraciach s rovnakymi
malymi mnoZstvami indikatora.

b
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3 Odmerna analyza

6. Koncentracia roztoku indikatora sa zvycajne voli tak, aby na
vyvolanie zretelnej zmeny v oblasti bodu ekvivalencie bolo po-
stacujuce pridanie 1 az 2 kvapiek do objemu 30 az 50 ml titrova-
ného roztoku.

7. Spolahlivost urc¢enia bodu ekvivalencie vizualnou indikaciou je
mozné zvysit, ak sa pouzivaju porovnavacie roztoky, ktorych
vlastnosti st rovnakeé ako vlastnosti titrovaného roztoku v bode
ekvivalencie.

8. Indikator musi byt dostato¢ne rozpustny a jeho zasobné rozto-
ky maju byt stale.

Tab. 1: Stru¢né zhrnutie metdd odmernej analyzy a ich charakteristika

metody O(Elmerne] podskupiny titracné ’cmldlo indikator
analyzy (odmerny roztok)
alkalimetria NaOH, KOH fenolftalelrvl
metyloranz
neutralizacné metylcerven
smfenolové
acidimetria HCl, H,80, bromfenclovd
modra
manganometria KMnO,
oxida¢no-redukcné
jodometria I, resp. Na,S,0, Skrobovy maz
zrazacie argentometria AgNO chréman
& &N draselny
nitroprusid
merkurimetria Hg(NO,), sodny
difenylkarbazid
komplexometrické EDTA eriochromova
; cern T
chelatometria 1 ,(kg.sehr.la
etylen 1arn1r,10tet- xylénova
raoctova) oranzova
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3.3 Technika a postup odmernej analyzy

Tuht vzorku alebo zakladnu latku navaZujeme presne s vyuZzi-
tim analytickych vah s presnostou na 0,0001 g.

Navazok (alebo kvapalnt vzorku) dame do kadicky, v ktorej
ho rozpustime a nasledne kvantitativne prenesieme do odmernej
banky (spravny postup tvorby odmerného roztoku je uz uvedeny
v podkapitole 1.3.1). Po doplneni rozpustadla po znacku pipetuje-
me alikvotne podiely na jednotlivé titracie. Nepipetuje sa priamo
z banky, ale dobre premieSany roztok sa odleje do kadicky, vy-
plachne sa nim kadicka, pipeta a az potom sa roztok pipetuje do
titracnej banky.

Odmerné roztoky s vhodnou koncentraciou si pripravime pod-
Ia ndvodu. Tymto roztokom byretu najprv vyplachneme a nasled-
ne ju nim naplnime. Ak bol na napliiianie pouzity lievik, odlozime
ho. Skontrolujeme nepritomnost vzduchovych bublin v byrete, ak
treba, tak ich odstranime. Zaroven odstranime kvapky na stenach
byrety, ktoré sa nachadzaji nad hladinou kvapaliny. Nakoniec za-
rovname hladinu roztoku v byrete tak, aby sa spodny meniskus
titrantu dotykal znacky 0 ml.

Pri priddvani pomocnych latok (napr. indikatorov alebo tlmi-
vych roztokov) treba postupovat podla navodu. Pridanie vac¢sieho
mnozstva indikatora moze sposobit vyrazna titracnti chybu. Na-
vyse treba dat pozor na to, akym spdsobom sa tieto latky pridavaju
do titracnej banky. Takéto pridavanie treba robit po stene nadoby,
lebo prudké a neopatrné pridavanie by mohlo sposobit vyprsknu-
tie kvapiek z titracnej banky, ¢o sa nasledne v pripade priamej tit-
racie prejavi ako strata stanovovanej latky. Naopak, titracné ¢inidlo
vyprsknuté na steny banky a nesplachnuté nadol sposobi falosne
zvyseny vysledok.

Pri titracii k reakcénej zmesi v titracnej banke pridavame od-
merny roztok z byrety a zroven ju krazivym pohybom miesame.
Zmes sa nesmie miesat trepanim, aby sa eliminovalo prskanie 1at-
ky von. Spravnym mieSanim zaroven zabranujeme vystreknutiu

kvapaliny po dopade kvapky do roztoku, ku ktorému dochadza

90



3 Odmerna analyza

pri dopade na nehybny povrch. Na mieSanie pri titracii mozeme
vyuzif aj magnetické miesadlo. Miesto titracnej banky vyuzivame
v tomto pripade Erlenmayerovu banku. Odmerny roztok do titrac-
nej banky pridavame z byrety v stivislom prade (ak nie je v po-
stupe prace uvedené inak), neskor po Ciastkach a na konci titracie
iba po kvapkach. Pri poslednych kvapkach vzdy najprv pockame
na ustdlenie reak¢nej rovnovahy, ktord je indikovana bud farebnou
zmenou, alebo zmenou sledovanej fyzikalno-chemickej vlastnosti,
a az potom pridavame dalsiu kvapku. Rychlost pridavania odmer-
ného roztoku moze byt ina, ak to vyzaduje priebeh chemickej reak-
cie pri konkrétnej tilohe.

Spotrebu na byrete odcitame asi po 15 sekundach od skoncenia
titracie (za ten cas stihol stiect titrant zo stien byrety na hladinu).
Titrdciu opakujeme viackrat, pricom jednotlivé spotrebované obje-
my by sa nemali liSit o viac ako 0,1 ml.

Pri vizudlnej titracii treba titrovat na dobre osvetlenom pracov-
nom mieste, najlepsie pri rozptylenom dennom svetle. Priame sl-
necné svetlo nie je vhodné a v pripade umelého osvetlenia treba
zvolit biele svetlo. Farebné zmeny v roztoku sa najlepsie pozoruju
proti bielemu podkladu (napr. filtra¢ny papier) a tvorba zakalov sa
pozoruje najlepsie na ¢iernom lesklom pozadi.

Na titraciu treba brat také mnozstvo latky, aby sa spotreba od-
merného roztoku na dosiahnutie konca titracie pohybovala v roz-
medzi 1/3 az 4/5 celkového objemu byrety.

Vysledok titracie sa vyjadri bud ako latkové mnozstvo stano-
vovanej stcasti ,n”, hmotnost stanovovanej sticasti ,m”, alebo ako
pomerné zastiipenie stanovovanej sicasti napr. v %. K samotnému
vypoctu vysledku titracie treba poznat stechiometricki rovnicu
stanovenia, objem odmerného skiimadla so znamou koncentra-
ciou, pripadne hmotnost navazenej vzorky, ak sa ma vysledok vy-
jadrit pomernym zastapenim.
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3.4 Praktické cvicenie - acidobazicka titracia
Téma ¢. 6: Acidobazickd titrdcia

Teoria: Acidobazickeé titracie st zaloZené na acidobazickych re-
akciach medzi odmernym roztokom a skiimanou vzorkou. Rozde-
ujti sa na dva podtypy podla druhu pouzitého titracného ¢inidla,
a to na alkalimetriu a acidimetriu. Alkalimetria je titracna metdda
na stanovenie kyselin, pri ktorej sa ako titracné ¢inidlo pouziva od-
merny roztok zdsady. Acidimetria je metdda na stanovenie zasad
pri pouziti odmernych roztokov kyselin. Vyuzivaju sa odmerné
roztoky silnych kyselin a silnych zasad, slabé kyseliny a zasady sa
ako titracné ¢inidla nevyuzivaju, lebo ich reakcia so slabymi pro-
tolytmi je netiplnd, a tym je aj spravnost titracie a indikacia bodu
ekvivalencie zatazena velkou chybou. NajbeZnejsie pouzivané od-
merné roztoky kyselin st roztoky kyseliny chlorovodikovej a siro-
vej. Najcastejsie pouzivané odmerné roztoky hydroxidov st roz-
toky hydroxidu sodného a draselného. Zlozenie tychto roztokov
sa ¢asom meni. Kyseliny prchaju, absorbujt vodu, pohlcuju plyny

Tab. 2: Prehl'ad najcastejsie pouzivanych acidobazickych indikatorov
aich charakteristiky

Indikator Farba formy Funkénfi oblast
Kyslej zasaditej pH pri 20°C
dimetylénova zlta Cervena zIta 29-4,1
bromfenolova modra Zlta modra 3,0-4,6
metyloranz cervena ZIta 31-44
brémkrezolova zelena zIta modra 3,8-54
metyléerven dervena ZIta 4,4 -6,2
brémtymolova modra zIta modra 6,0-7,6
fenolftalein bezfarebna dervena 8,2-10,0
tymolftalein bezfarebna modra 9,3-10,5
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3 Odmerna analyza

z ovzdusia. Zasady pohlcuju oxid uhlicity zo vzduchu, si hygro-
skopické. Nie st vhodné na pripravu roztokov s presne vyzadova-
nym zloZenim. Preto robime tzv. Standardizaciu (zistujeme skutoc-
nu koncentraciu odmerného roztoku) na vhodnu zakladnu latku.

Uloha &. 1: Priprava a §tandardizacia odmerného roztoku NaOH

Chemikalie:

Pracovné pomdcky:

Priprava standardného roztoku kyseliny stavelovej
(0,125 mol.l'"):

Pracovny postup:

1. Standardny roztok kyseliny stavelovej pripravte z dihydratu
kyseliny Stavelovej Cistoty p.a. (mol. hmotnost (COOH),.2H,0
je 126,07 g.mol™)

2. vypocitajte si mnozstvo dihydratu kyseliny stavelovej, ktoré po-
trebujete na pripravu standardného roztoku s objemom 100 ml
a s koncentraciou 0,125 mol.I"

3. na analytickych vahach odvazte vypocitané mnozstvo dihyd-
ratu kyseliny stavelovej s presnostou na desattisiciny gramu,
rozpustite v mensom mnozstve destilovanej vody, kvantitativ-
ne preneste do 100 ml odmernej banky a doplnte destilovanou
vodou po rysku

4. obsah banky dokladne premiesajte
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Priprava a standardizdcia odmerného roztoku NaOH
0,25 mol.l)

Pracovny postup:

vypocitajte si mnozstvo NaOH, ktoré potrebujete na pripra-
vu odmerného roztoku s objemom 100 ml a s koncentraciou
0,25 mol.I" (mol. hmotnost NaOH je 39,997 g.mol™)

na analytickych vahach odvazte vypocitané mnozstvo NaOH
navazené NaOH rozpustite v menSom objeme destilovanej
vody, kvantitativne preneste do 100 ml odmernej banky a do-
plite destilovanou vodou po znacku

obsah banky ddkladne premiesajte (ziskany roztok NaOH ma
pribliznt koncentraciu 0,25 mol.I'" — spominana nepresnost pri
vazeni, hygroskopické vlastnosti NaOH)

byretu naplite odmernym roztokom NaOH

do titracnej banky napipetujte 10 ml roztoku kyseliny stavelovej
a pridajte 3 kvapky indikatora (fenolftalein)

titrujte za staleho miesania na bielom pozadi, kym sa obsah v tit-
racnej banke nezafarbi na ruzovo (titraciu opakujte celkovo 3x)
spotrebu titracného cinidla odditajte a zapiste

zo spotrieb urobte aritmeticky priemer a vypoditajte skuto¢nt
koncentraciu odmerného roztoku NaOH

Vypocty:



3 Odmerna analyza

Pozorovanie:
Titracna banka Spotreba NaOH (ml) Arltmetlc‘ky priemer
spotrieb (ml)
1
2
3

Kyselina stavelova (COOH), reaguje s NaOH podla rovnice:

2NaOH + (COCH), — (COONa), + 2H,0
2 moly 1 mél

Modelovy postup vypoctu skutocnej koncentracie roztoku
NaOH:

Ak na 10 ml standardného roztoku (COOH), (c = 0,125 mol.l")
bola priemerna spotreba odmerného roztoku NaOH (c = 0,25
mol.l") 11,4 ml, postupujeme pri vypocte takto:

A% =0,125 mol.I". 0,01 1=0,00125 mol

N coomy = Ccoomy Y roztoku v tith.

n 1:2

N ooz * Mhaon =

n 2 =0,0025 mol

NaoH - 4+ Dcoomy

1 n =0,0025mol / 0,01141=0,219 mol.l' =

NaOH ~  'NaOH / Vspotreba v byrete

skutocna koncentracia odmerného roztoku NaOH
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Vypocet s vlastnou spotrebou odmerného roztoku NaOH:

Zaver:

Uloha ¢. 2: Stanovenie kyseliny octovej v potravinarskom octe

Potravindrsky ocot je vacsinou 8 % roztok kyseliny octovej, kto-
ry je zafarbeny karamelom. Zalezi vSak aj na druhu octu, napriklad
vinny ocot obsahuje 5 % kyseliny octovej. Karboxylové kyseliny sa
vo vodnom roztoku spravaju vacsinou ako slabé kyseliny. Slabu
kyselinu octovti (pKa = 4,76) mozno stanovit titrdciou s odmernym
roztokom NaOH na indikator fenolftalein.

Chemikalie:

Pracovné pomocky:
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Priprava a standardizdcia odmerného roztoku NaOH
0,5 mol.l'):

Pracovny postup:

. vypocitajte si mnozstvo NaOH, ktoré potrebujete na pripravu
odmerného roztoku s objemom 100 ml a s koncentraciou
0,5 mol.I"!

. na analytickych vdhach odvazte vypocitané mnozstvo NaOH

. navazené NaOH rozpustite v mensom mnozstve destilovanej
vody, kvantitativne preneste do 100 ml odmernej banky a do-
plite destilovanou vodou po znacku

. obsah banky dokladne premieSajte (ziskany roztok NaOH ma
pribliznt koncentraciu 0,5 mol.I" — spominana nepresnost pri
vazeni, hygroskopické vlastnosti NaOH)

. byretu napliite odmernym roztokom NaOH

. do titra¢nej banky napipetujte 10 ml roztoku kyseliny stavelovej
z predchadzajicej tilohy a pridajte 3 kvapky indikatora (fenolf-
talein)

. titrujte za staleho mieSania na bielom pozadi, kym sa obsah v tit-
racnej banke nezafarbi na ruzovo (titraciu opakujte celkovo 3x)
. spotrebu titra¢ného cinidla od¢itajte a zapiste

. zo spotrieb urobte aritmeticky priemer a vypoditajte skuto¢nt
koncentraciu roztoku NaOH

Vypocty:
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Pozorovanie:
Titracna banka Spotreba NaOH (ml) Arltmetlcfky priemer
spotrieb (ml)
1
2
3

Kyselina stavelova (COOH), reaguje s NaOH podla rovnice:

2NaOH + (COOH), — (COONa), + 2H20
2moély  1mol

Vypocet na zistenie skutocnej koncentracie roztoku NaOH:

Stanovenie kyseliny octovej

Pracovny postup:

. byretu napliite odmernym roztokom NaOH
2. do titracnej banky napipetujte 5 ml octu, pridajte 100 ml destilo-
vanej vody a 3 kvapky indikatora (fenolftalein)
titrujte za staleho mieSania na bielom pozadi, kym sa obsah v tit-
racnej banke nezafarbi na ruzovo (titraciu opakujte celkovo 3x)
4. spotrebu titracného ¢inidla odcitajte a zapisSte
5. zo spotrieb urobte aritmeticky priemer a vypocitajte skutoént

koncentraciu kyseliny octovej v octe (v objemovych percentach)

[

®»

98



Pozorovanie:

3 Odmerna analyza

Titraéna banka

Spotreba NaOH (ml)

Aritmeticky priemer
spotrieb (ml)

Vypocty:

Kyselina octova CH,COOH reaguje s NaOH podTa rovnice:

CH,COOH + NaOH — CH,COONa + H,0

Vypocet na zistenie molarnej koncentracie kyseliny octovej

Vv octe:

99




Kamila Melnikov: Navody na praktické cvicenia z analytickej chémie

Po vypocitani molarnej koncentracie kyseliny octovej v octe po-
stupujeme tak, aby sme ziskali vysledok v percentdch, t. j. musime
vypocitat objemovy zlomok kyseliny octovej:

VA mA cxVRxM cxM

PTVR TpAxVR | pAxVR  pA

V, — objem latky
V, — objem roztoku

M coon= 60,052 g.mol ™!
Q accrzcoom)™ 1,049 g.cm”
Zaver:
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