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Predmluva
Tyto materialy jsou weny pro prakticka céeni z gedmétu Zaklady analytické chemie

vyucovane ve 2. riniku bakaléského studia na FakalZivotniho prostedi Univerzity Jana
Evangelisty Purky& v Usti nad Labem. V nasledujicim textu jsou popsadsady pro
poskytovani prvni pomocitpexpozici chemickym latkam, je zde popsana tearievedeny
postupy ke stanoveni pomoci alkalimetrie, chelatamemanganometrie, konduktometrie,
potenciometrie, refraktometrie, spektrofotometrie  @enkovrstvé chromatografie
i s modelovymi vypoéty koncentraci, navazek aj. Dale je zde uvedenaazpouzivaného

laboratorniho nadobi a popisgtroji.



1 Zasady pro poskytovani prvni pomoci

1.1 Obecné zasady prvni pomoci

Pri poskytovani prvni pomoci je nutné zajistitedevSim bezgmost zachraujiciho i
zachraovanéhoV kazdém pipadt se vyvarujeme chaotického jednani. Postizeny &ynmit
duSevni i &lesny Klid. Ri poskytovani prvni pomoci nesmi postizeny prochéad.

Rychla orientace:

VZzdy je nutné situaci posoudit s ohledem na viladtezpé&nost a bezpmost
postizeného. Do zameného prostoru vstoupime pouze tehdy, budeme-lioaovidajici
ochranu (izolani dychaci pistroj, masku s ifslusnym filtrem, ji&ni dalSim pracovnikem
apod.)

POZOR! Vzdy, kdyZ se jedna o Spawetrané prostory, jeftba pditat s moznosti, ze
prostor je zamigny!

Pfi manipulaci s pdisrtnym odtivem nebo jinymi pednEty je nutno se chranit
odpovidajicimi osobnimi ochrannymi pracovnimi piredky etre rukavic.

Prvni pomoc by netha byt provadna na mist, kde k nehod dosSlo, pokud je
nebezpéi kontaminace zachrance.

P¥i stavech ohroZujicich Zivot nejdive provadéjte resuscitaci postizeného a zajiste
lékarskou pomoc.

zéastava dechu - okamZprovadijte unelé dychani

zastava srdce - okamZpprovadtjte nefimou masaz srdce

bezwdomi - uloZte postizeného do stabilizované polaéypoku
Vybaveni:

Pro &innou prvni pomoc musi byt na néigtotrebné prosedky a ponicky:
[0 dostatek vody (pokud neni zdroj vody, pak pohottviasasoba asi 10 litma osobu),

O prikryvky nebo jiné textilni materidly, um@aajici ochranu postizeného iqul
prochladnutim a Upravu polohy postizeného, rezesbi&eni &etrg obuvi

O lékérnika (obsah sé&di druhem nebezpaych latek, které se vyskytuji na pracovisti),
jeji obsah je ieba obminovat ged uplynutim expirénich dob léivych péipravki
a dalSich material

V pripact nejistoty o spravném postupu vyuZijte moZnostfoeliekeho kontaktu na
Toxikologické inform&ni stedisko, Na Bojisti 1, 120 00 Praha 2: tel. 224 999, 224 915
402,scklte udaje o latkach nebo slozettigsavku z origindlniho obalu nebo z beapestniho
listu latky nebo gipravku.

Pfi nutnosti lékéského vySéeni vzdy vezrte s sebou originalni obal s etiketou, fipac
bezpe&nostni list dané latky nebdipravku!



1.2 Prvni pomoc p F zasaZeni ziravinami a dalSimi latkami, vyvolavaji  cimi otok
plic
Pri stavech ohroZujicich Zivot ndjde provadijte resuscitaci postiZzeného a zajiist
|ékarskou pomoc.

zastava dechu - okamZprovadijte unmelé dychéni
zastava srdce - okamZprovadjte nefimou masaz srdce
bezwdomi - uloZte postizeného do stabilizované polodypoku

P¥i nadychani (plati pro latky, které vyvolavaji edémplic)

* rychle a s ohledem na vlastni bespast dopravte postizeného &erstvy vzduch,
nenechte ho chodit!

» podle situace lze dopaift vyplach Gstni dutiny, fipadré nosu vodou

* previékréte postizeného vifpad, Ze je latkou zasazen&d

» zajiskte postizeného proti prochladnuti

» podle situace volejte zachrannou sluzbu

* nebo zajistte Iékaské oSaeni vzhledem k nutnosti dalSiho sledovani po dobu
nejmért 24 hodin.

PFi

zasazeni i (plati pro Ziraviny)

* ihned vyplachujte & proudem tekouci vody, roziste @&ni vicka (teba i
nasilim); pokud mé& postizeny kontaktiucky, neprodles je vyjmeéte. V Zadném
pripadt neprovadjte neutralizaci!

» vyplach provadite 10-30 minut od vnihiho koutku k zevnimu, aby nebylo
zasazeno druhé oko

» podle situace volejte zachrannou sluzbu

* nebo zajistte co nejrychleji Iekskeé, pokud mozno odborné aeti

* kvySeteni musi byt odeslan kazdy i vipad® malého zasazeni.

Pri

styku s kaZi (plati pro Ziraviny)

* ihned sviéte potisrené Satstvo; f&d mytim nebo vjeho fbchu sundejte
prstynky, hodinky, naramky, jsou-li v mistech zasdAaze

e zasazena mista oplachujte proudem pokud moZzno é/lagdy po dobu 10-30
minut; nepouzivejte kakamydlo ani neutralizaci
Poznamka: B zasaZeni latkami s leptavymtinky nepouzivdme neutralizai
roztoky. Pouze u ditych latek Ize pouzit inaktivai roztoky (napiklad olej
u lithia, sodiku, drasliku; manganistan draselny bilého fosforu;
polyethylenglykol u fenolu a krezolu; kalcium gluid u kyseliny fluorovodikové
a Yaveloveé) nebo dekontamitrd prasek (u yperitu).

* poleptan&asti kize gekryjte sterilnim obvazem, naiki nepouzivejte masti ani
jin& l&iva

» poskozenéhoiikryjte, aby neprochladl

» podle situace volejte zachrannou sluzbu

* nebo zajistte Iékdaské osaeni



P¥i poziti

» Nevyvolavejte zvraceni - hrozi nebegpdalSiho poSkozeni zaZivaciho traktu!!!
Hrozi perforace jicnu i Zaludku!

* Okamzit vyplachrete Ustni dutinu vodou a dejte vypit 2-5 dl chladrogly
ke zmirrgni tepelného &inku Ziraviny.
Vzhledem k téré okamzitému &dinku na sliznice je vhodijgi rychle podat vodu
z vodovodu a nezdrzovat se sé@dim vychlazenych tekutin — s kazdou minutou
prodlevy se stav sliznice nenapravitejmoSkozuje! Nejsou vhodné sodovky ani
mineralky, z nichZ se fize uvohovat plynny oxid uhliity. Vé&tSi mnozstvi pozité
tekutiny neni vhodné, mohlo by vyvolat zvracenitgpgdné vdechnuti Ziravin
do plic.

» kpiti se postizeny nesmi nutit, zejména ma-ligdesti v Ustech nebo v krku.
V tom pipact nechte postizeného pouze vyplachnout Ustni dutciou.

* Nepodavejte aktivni uhli! (Zarnenim zpisobi obtizgjsi vySeteni stavu sliznice
zazivaciho traktu a u kyselin a lauhema piznivy inek).

* nepodavejte Zadné jidlo

* nepodavejte nic asty, pokud je postizeny v kdpwmi, nebo ma-li ece

» podle situace volejte zachrannou sluzbu

* nebo zajistte co nejrychleji Iekiske oSateni.

1.3 Prvni pomoc p fi zasazeni latkami, které p # poZziti mohou poskodit plice
Nap. (benzin, nafta, petrolej, terpentyn,é&sovaiedidla s podilem benzinu, apod.)

Pfi stavech ohrozujicich Zivot nejde provadijte resuscitaci postizeného
a zajistte lékaskou pomoc.

zastava dechu - okamZprovadijte unmelé dychéni
zastava srdce - okamZ pprovadjte nefimou masaz srdce
bezwdomi - uloZte postizeného do stabilizované polodypoku

P¥i nadychani
e okamzit preruSte expozici, dopravte postizeného deastvy vzduch (sundejte
kontaminovany o&v)
» zajiskte postizeného proti prochladnuti
» zajistte lékdaské oSaeni vzhledem Kasté nutnosti dalSiho sledovani po dobu
nejmért 24 hodin

PFi styku s kazi
* odloZte potisnény odtv
* omyjte postizené misto velkym mnozstvim pokud moda@né vody
* pokud nedoslo k por&ni pokozky, je vhodné pouzit mydlo, mydlovy roztok
nebo Sampon
o zajiskte lékdské oSaeni



Pri zasazeni &i
* ihned vyplachujte & proudem tekouci vody, rozéate @&ni vicka (teba
i nasilim); pokud mé postizeny kontaktwicky, neprodlen je vyjmete.
» vyplach provadjte nejmég 10 minut
» zajistte lekdské, pokud mozno odborné aseti.

P¥i poziti

* Nevyvolavejte zvraceni!

» Pokud postizeny zvraci, dbejte, aby nevdechl zyrdfkotoZze pi vdechnuti
téchto kapalin do dychacich cest i v nepatrném mrojstnebezpd poskozeni
plic)

o zajistte lékdské oSaeni vzhledem Kasté nutnosti dalSiho sledovani po dobu
nejmért 24 hodin.; originalni obal s etiketou, gggad bezpénostni list dané
latky vezngte s sebou.

1.4 Prvni pomoc p £ zasazeni latkami, klasifikovanymi jako toxické a vysoce
toxické
Pri stavech ohrozujicich Zivot nejde provadjte resuscitaci postizeného
a zajistte lekaskou pomoc.

zéastava dechu - okamZ provadjte umglé dychani
zastava srdce - okamZprovadjte nefimou masaz srdce
bezwdomi - uloZte postizeného do stabilizované polodypoku

P¥i nadychani

o okamzit preruSte expozici, dopravte postizeného dastvy vzduch (pozor
na kontaminovany au)

» po expozici kyanovodiku dejte inhalovat obsah I¥halek Nitramylu (amylium
nitrosum)

» zajiskte postizeného proti prochladnuti

e podle situace volejte zachrannou sluzbu

e azajistte vzdy lékéské oSaeni

Pri

styku s kazi

» odloZte potisnény odtv

* omyjte postizené misto velkym mnozstvim pokud moda@né vody

* pokud nedoSlo k por&ni pokozky, je vhodné pouzit i mydlo, mydlovy rdzto
nebo Sampon

e podle situace volejte zachrannou sluzbu

e azajistte vzdy lékéské oSaeni

Pri zasazeni &i
* ihned vyplachujte & proudem tekouci vody, rozgate @ni vicka (feba
i nasilim); pokud mé postizeny kontaktwicky, neprodlen je vyjmete.
» vyplach provadjte nejmeég 10 minut
» volejte zachrannou sluzbu



P¥i poziti

* Po poziti vSech vysoce toxickychgkterych toxickych a vybranych dalSich
nebezpenych latek, u nichz jiz poziti mémez jednoho gramu nebo jednoho
dousku o 30 ml fedstavuje ohroZeni Zzivota, vyvolejte zvraceni (Zjm
u kyanidi, nekterych anorganickych soli kéy paraquatu, diquatu,
methylalkoholu, ethylenglykolu,&kterych organickych rozpoustel - benzenu,
tetrachlormethanu, chloroformu, sirouhliku, a daigatek).
Vyvolani zvraceni Zvraceni vyvolavejte jen u osobyipédomi do 1 hodiny
po poziti. Dejte vypit asi 1-2 dl nejlépe vlazn&yase |zEkou tekutého mydla
a praSkovym nebo rozdrcenym aktivnim uhlim, odpajédm asi 5 tabletam.
V¢étSi mnozstvi vody neni vhodné, protozeiippd, Ze ke zvraceni nedojde,
usnadni voda rozpusti a vstebani latky rozpustné ve v&dv horSim pipact
zpasobi posun toxickeé latky dale do zaZivaciho traktu.

* Nejste-li si jisti, zda vyvolavat zvraceni, kontajke Toxikologické informani
stredisko a sélte Udaje o latkdch nebo sloZeniigsavku z origindlniho obalu
nebo z bezpmostniho listu latky neborfpravku.

* Po poziti toxickych nebo vysoce toxickych latek Bominut podejte 10-20
rozdrcenych tablet aktivniho uhli rozmichanych wekv— nezavisle na tom, zda
se zvraceni pod#o vyvolat

e v pfipadt poziti kyanidi dejte inhalovat obsah 1-2 ampulek Nitramylu (aonyli
nitrosum)

» volejte zachrannou sluzbu

1.5 Prvni pomoc p fi zasaZeni latkami, klasifikovanymi jako zdravi Sko  dlivé
PFi nadychani

» okamzit preruSte expozici, dopravte postizenéh@estvy vzduch

» zajiskte postizeného proti prochladnuti

» zajistte lékdské oSaeni, zejménaietrvava-li kasel, dusnost nebo jinézmaky

P¥i styku s kazi
e odloZte potisnény odtv
» omyjte postizené misto velkym mnozstvim pokud moda@né vody
» pokud nedoslo k por&ni pokoZky, je mozné pouzit mydlo, mydlovy roztabo
Sampon
e zajiskte lékdské oSdaeni, zejménaigtrvava-li podrazéhi kize

Pri zasazeni &i
* ihned vyplachujte & proudem tekouci vody, rozéate @ni vicka (feba
i nasilim); pokud ma postizeny kontaktiocky, neprodles je vyjméte.
» vyplach provadjte nejmég 10 minut
e zajistte lékdské, pokud mozno odborné a®eti.

P¥i poZiti
* Nevyvolavejte zvraceni - i samotné vyvolavani zerdc mize zpmsobit
komplikace (vdechnuti latky do dychacich cest a&,pthechanické poSkozeni
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sliznice hltanu, rize vtomto pipact predstavovat vySSi ohroZeni, nez pozita
latka)

e pokud mozno podejte medicinalni uhli v mnozstvb&drcenych tablet

» zajiskte lekdské osaeni

1.6 Prvni pomoc p F zasaZeni latkami, klasifikovanymi jako drézdivé
PFi nadychani
e okamzit preruSte expozici, dopravte postizenéh@estvy vzduch
» zajistte postizeného proti prochladnuti
o zajistte lékdské oSdaeni, etrvava-li podrazéhi, dusnost nebo jin&ignaky

P¥i styku s kazi

» odloZte potisnny odtv

» omyjte postizené misto velkym mnozstvim pokud moda@né vody

e pokud nedoslo k por&ni pokozky, je mozné pouzit mydlo, mydlovy roztabo

Sampon

» zajiskte lekdaské oseaeni, etrvava-li podrazéhi kaze
Poznamka: V fipact, Ze gipravek ulpi na &Zi a nelze jej odstranit vodou s mycimi
prostedky nebo jedlym olejem (n#glad vtginové lepidlo), nepouZivejte k odstegi
nasili a ponechte odbornému d@set.

Pri zasazeni &i
* ihned vyplachujte & proudem tekouci vody, rozéate @ni vicka (feba
i nasilim); pokud ma postizeny kontaktiocky, neprodles je vyjméte.
* vyplach provadjte nejmégs 10 minut
e zajistte lékdské, pokud mozno odborné a®eti.
Poznamka: V fipact, Ze gipravek ulpi na &Zi vicek a nelze jej odstranit vodou,
nepouZzivejte k odstréni nasili a ponechte odbornému @8et.

P¥i poZiti

* Nevyvolavejte zvraceni - i samotné vyvolavani zerdc mize zpmsobit
komplikace (vdechnuti latky do dychacich cest a,phagiklad u saponét
a dalSich latek, vyti@jicich gnu nebo mechanické poskozeni sliznice hltanu)

* pokud mozno podejte aktivni uhli v malém mnoZzsiv2 (fozdrcené tablety)

* U osoby bez ifiznali telefonicky kontaktujte Toxikologické informiai stedisko
k rozhodnuti o nutnosti lékského oSéeni, sdlte udaje o latkach nebo slozeni
piipravku z originalniho obalu nebo z be#pestniho listu latky neborfpravku

* U osoby, kterd ma zdravotni obtize, zéjestékaské oSeaeni.
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1.7 Vystrazné symboly a pismenna ozna ¢éeni nebezpe ¢nych vlastnosti
Tabulka 1 Vystrazné symboly a pismenna ozréani nebezpénych vlastnosti

-

vybusny

O

oxidujici

F+

extrémné
hoflavy

vysoce
hoflavy

vysoce
toxicky

toxicky

zdravi
Skodlivy

drazdivy

nebezpecny
pro zivotni
prostredi
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2 Vedeni poznamek p fi laboratornim cvi éeni

Na strdnku o formatu A4 je nutné prowtdapis vysledi z laboratorniho gteni.
Uvadi se zde nazev provdm prace, datumipmeni, vypdty potrebné k navazeni zakladni
latky, vypaity pro Zedni zasobniho roztoku (spektrofotometrie), dale aky&hemikalii,
spoteby g titracich ¢i zapis namsrenych hodnot (nap konduktometrie) atd. Na konci
kazdého laboratorniho @éni je student povinenigdat zapisky vyEujicimu, ktery jejich
spravnost potvrdi podpisem.

3 Postup pro navazovani

Zasuneme kabel do z&suvky elektrického proudu, emapnvéahy tlaitkem On/Off
na kovovoucast vah vloZzime suchou navazovaci ¢kdi po. hodinové sklo, zaeme
sklerena dvfka u vah a vynulujeme hmotnost stisknutingitka TARE. Na displeji se nam
znazorni vaha 0,0000 g. Mimo analytické vahy naiclad (hodinové sklo) nasypeme
navazovanou chemikalii a poté vloZzime na analytickigy. Na displeji se nAm znazorni vadha
vzorku (bez lodiky). Postup opakujeme, dokud nenavazime pozadovan@zstvi
chemikélie, zakeme skledna dvika u vah a poté navazku zapiSeme do poznamek.

Pozn. Bi navaZzovani se na displeji po kratké &albjevi pismeno g (viz Obrazek 1),
pismeno zné&, Ze vaha se iz nami (vibrace hodinového skka adt. pi poloZeni na vahu)

a je mozné hmotnost odiet.
Obrazek 1 Analyticka vaha Kern ABS 220-4
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4 Zakladni laboratorni nadobi a pom tGcky

Obrézek 2 Zakladni laboratorni nadobi a pomicky

Banka Gracni MNalevka Miska trec: s Houckem
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5 Neutraliza éni titrace

5.1 Ukoly

» Pfiprava 0,05 M H,SO4

e Stanoveni titru 0,05 M H,SO,4 hydrogenuhli¢itanem draselnym

e Priprava 0,1 M NaOH z pevného hydroxidu sodného

» Stanoveni titru 0,1 M NaOH kyselinou sirovou o zndmé latkové koncentraci
» Stanoveni obsahu kyseliny octové v octu

5.2 Teorie

Neutraliz&ni titrace jsou zaloZzeny na neutratim&ch reakcich. Titréni stanoveni
kyseliny odnérnym roztokem zasady oztigeme jako alkalimetrii, stanoveni zasady titraci
odnmernym roztokem kyseliny jako acidimetrii. ZakladenSeeh neutralizmich titraci je
reakce

H*+OH™ - H,0 ,

ze které vychazime ip prepaitu latkoveho mnoZstvi tittmiho ¢inidla spotebovaného
do konce titrace na ekvivalentni mnoZzstvi stanoméviyseliny nebo zasady. Jako ttra
¢inidlo se @i acidimetrii negasgji pouziva roztok kyseliny sirové nebo chlorovodi&a pro
alkalimetrii roztok hydroxidu sodného. Tyto o8mé roztoky pipravujeme pouze oifplizné
koncentraci, protoZze chemikalie pethné pro jejich fipravu nejsou dostupné jako zékladni
latky. Fresna latkova koncentrace (titr o&fmého roztoku) se stanovi pomoci vhodné
zakladni latky (nap hydrogenuhtiitanu draselného, hydrogenftalanu draselného, kysel
Stavelové a jinych).

5.3 Vlastni prace

5.3.1 Pfiprava 0,05 M H,SO,

V ramci @ipravy vypa@téte jaky objem ediné kyseliny sirové o koncentradilgizné
10 % je feba na fipravu 1 | roztoku K50, s koncentraci 0,05 motf.l

Podle hustoty pouzité iedné kyseliny sirové nalezneme v tabulce na str. 20
odpovidajici latkovou koncentraci ¢mol.I). Ze vztahu (¢ Vi = 6.V>) vypaiteme objem
10%ni kyseliny \{ (ml), ktery odngtime valeékem, abychom po dopini na objem Y
(1000 ml) obdrzeli kyselinu s latkovou koncentract 0,05 mol.1-.

Pro gipravu odndrného roztoku kyseliny nepouzivdme koncentrovangselinu
sirovou, protoZe pouzity objem této kyseliny by lwdimi maly a pi jeho odn&rovani
bychom se dopustili velké relativni chyby. Vyhnemnse téZz nebezpeé manipulaci
s koncentrovanou kyselinou.

Cinidla
Zied®na kyselina sirova (10%ni)
Destilovana voda
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Postup

Nejprve si destilovanou vodou vymyjeme skieou zasobni lahev (1000 ml)
a odrérny vale&ek (100 ml). Lahev a v&alek nechame ddb odkapat. Vyp&teny objem
zredEné kyseliny sirové od#iiime valékem a pelijeme do odrrného valce na 1000 ml se
zabrusovou zatkou, do kterého segem nalijeme asi 300 ml destilované vody. Kyselinu
pievadime do od#mného valce tak, ze pagditi drzime valéek rgjakou dobu nad valcem
v nakloréné poloze, abychom zajistili, jeho co nejdokonalgjprazdrini. Valec doplnime
destilovanou vodou po z#lku, uzaveme zatkou a dokonale promichame. Jeho obsah
pievedeme pomoci nélevky do zasobni lahve. Po remévahve zatkou obsah deb
promichame.

5.3.2 Stanoveni titru 0,05 M H,SO,4 hydrogenuhli¢itanem draselnym

V ramci pipravy vypd@téte navazku KHC@ pro stanoveni titru $50, s koncentraci
0,05 mol.I*, pokud spdeba kyseliny méa byt asi 30 m.
Stanoveni titru na zakladni latku hydrogengitdin draselny je zaloZzeno na reakci

2KHCO, +H,SO, - K,SO, +2H,0+2CO,
Nenco, *Nuso, = 2:1
Konec titrace — dosazeni bodu ekvivalencecuj@me pomoci indikatoru methylové oranze.
Doporutuje se titrovat do zbarveni srovnavaciho roztolaukterém je indikator ariplizné

nastavena hodnota pH odpovidajici bodu ekvival¢vizeObrazek 3)

Obrazek 3 Zabarveni indikatoru ve stanovovaném vzdwu pred a po dosazeni bodu ekvivalence — cibukbv
Zluty roztok p¥ed bodem ekvivalence, lososéviizovy v bod ekvivalence

Cinidla

Hydrogenuhkitan draselny p. a.
Methylova oranz, 0,02%ni vodny roztok
Pripravena 0,05 M K50,

Destilovana voda
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Postup

Na suché lodice 3x odvazime stpsnosti na 0,1 mg asi 0,3 g KHE®lavazku ()
kvantitativre prevedeme do titéai baiky (pomoci gticky s destilovanou vodou)
a rozpustime ji fiblizné¢ v 50 ml vody. Bidame 3 az 5 kapek roztoku methylové oranZedP
zahajenim titrace sifjpravime srovnavaci roztok (bez KHgQOktery v 50 ml destilované
vody obsahuje stejny pet kapek indikatoru jako titrovana 8ma tolik 0,05 M HSQ,, aby
doSlo k barevné z#ém¢ (asi 1 kapka). Timto si zjistime, do jakého zbafaudeme titrovat.
RozpusEnou zakladni latku titrujeme nejprve rychle a Zdé&to michani. Jakmile zjistime, Ze
kolem gidanych kapek titréniho ¢inidla setrvava ndznak barevné&m titrovaného roztoku,
snizime rychlost titrace. Ke konciiggavame odrérny roztok po kapkach. Titraci ukéime,
jakmile se roztok posledni kapkou zbarvi do los¢sazové barvy.

Vypocet
Vypocet latkové koncentrace kyseliny sirove

Niiso, “ Nkrco, =1:2

nsto4 = ft Mmz (m0|)
KHCO,
Croo = f, . m,.1000 (mol.l —1)
0 Mo, WV

kde Gyos04je latkova koncentrace odmmého roztoku kyseliny sirové, tj. titr kyseliny ¢id™)
Mkhcos je molarni hmotnost KHC£Y100,12 g.mot)

V je spoteba kyseliny do konce titrace (ml)

m, je navazka hydrogenubiianu draselného (g)

ft =1/2

5.3.3 Pfiprava 0,1 M NaOH z pevného hydroxidu sodného

Roztok hydroxidu sodného lz&ipravit z pevného hydroxidu sodného (obsahuje 1 az
2 % uhliitanu). Roztok mMZeme pouZit pouze pro titrace, kde nevatdtopinost uhktitani
(nap. titrace silnych kyselin).

Postup

Na technickych vahéach igsnost na 2 desetinnd mista) navaZzime na hodinektm
nebo v kadince asi 4 g NaOH p. a.. Bkgi hydroxidu sodného rozpustime v kadince
v malém mnozstvi destilované vodyepedeme do litrového odimého valce a doplnime
destilovanou vodou na 1000 ml. Po promich&eiijeme roztok do polyethylenové zasobni
lahve.

5.3.4 Stanoveni titru 0,1 M NaOH kyselinou sirovou o znamé latkové koncentraci
Stanoveni titru je zaloZeno na reakci

2NaOH+H,SO, - Na,SO, +2H,0
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Jelikoz titrujeme silnou zasadu silnou kyselinoudZeme pouZzit k indikaci konce titrace nap
methylové oranZe nebo methylot&rvers.

Cinidla

0,05 M SO, (0 zndmeém titru)

Methylova oranz, 0,02%ni roztok indikétoru
Roztok 0,1M NaOH

Postup
Do trech titr&nich bagk odpipetujeme 25 mliblizné 0,1 M NaOH, pidame 50 ml
destilované vody, 3 az 5 kapek roztoku methylov@nbe a titrujeme odémym roztokem
kyseliny sirové, aZz seagodre cibulow Zluty roztok zbarviiZzow.
Vypocet
Pro konec titrace hydroxidu ogmmym roztokem kyseliny sirové plati

Nnaor - Miso, = 2:1

Myaon = T - Niy,so, = 2-\/st;04 - Ciy,s0, (mm0|)

f,.V Cc
_ "t VH,s0, * YH,50 -1
CrnaoH = e (moI.I )

VNaOH

kde cnaon je latkova koncentrace odmmého roztoku hydroxidu (motf)
Vu2sosj€ spoteba kyseliny do konce titrace (ml)

CHasoaje latkova koncentrace odmmého roztoku kyseliny sirové (mat)l
VnaoH j€ pipetovany objem NaOH (25 ml)

ft =2

5.3.5 Stanoveni obsahu kyseliny octové v octu

Kyselina octova je slaba, jednosytna kyselina, dietitrujeme na fenolftalein
odmernym roztokem hydroxidu sodného.

Cinidla

0,1 M NaOH o0 znamém titru
Fenolftalein, 0,5%ni ethanolovy roztok
Destilovana voda

Postup

Odpipetujeme 25 ml vzorku octa do o&tme baiky 250 ml, doplnime po rysku
destilovanou vodou a promichdme. Z tohoto roztokeetpjeme itikrdt 25 ml do tech
titracnich bark, ztedime piblizné na objem 50 ml, fidame 2 az 3 kapky fenolftaleinu
a titrujeme do prvniho trvaléhézového zbarveni.
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Vypocet
Z neutraliz&ni reakce kyseliny octovée plyne, Ze v Badkvivalence plati

Nen.coon « Muaon = 11

Pen.coon = fi - Viaon 'CN2.':105H ' MCH3COOH (g.l _1)

kde pcracoonje hmotnostni koncentrace kyseliny octové{yg.|
VnaoH j€ spoteba odrirného roztoku NaOH (ml)

CnaoH j€ titr odmeérného roztoku NaOH (mot)

Mchscoon j€ molarni hmotnost kyseliny octové (60,05 g.‘l’r)ol
ft =1

5.4 Protokol
Protokol musi obsahovat:
* Nazev prace
* Princip
» Pouzité chemikalie
* Navazky zékladni latky
» Spoteby titranichéinidel
* Vypocty
« Vysledek - hmotnostni koncentraci kyseliny octeeé/zorku octu v g
o Zawr
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5.5 Pfiloha
Tabulka 2 Hustoty a koncentrace kyseliny sirové

Hustoty roztoki kyselin, zisad a soli

; [y
K ysalina sfrovs -i‘-,;— iy

or H,80, o "Bé g.1mt ol . 1=
1 1,0051 0.7 . 10,05 0,1020
2 1,0118 1,7 20,24 0,2064
3 1,0184 2,6 80,65 0,3116
4 11,0250 3,6 41,00 0,4180
b 1,017 4,56 51,69 0,6260
6 1,0386 5,4 62,31 0,63563
7 1,0453 6,8 73,17 0,7460
8 1,0522 - 7,2 84,18 0,8683
9 1,0601 81 95,82 0,9718
10 1,0661 9,0 106.6 1,087
11 1,073 5,9 118,0 1,203
12 1,0802 10,8 129,6 . 1,821
13 1,0874 11,7 141,4 ' 1,442
14 1,0047 12,6 163,38 | 1663
15 1,1020 13,4 165,3 1,686
15 1,1094 14,3 177,56 1,810
17 1,1168 16,2 189,9 1,936
13 1,1243 16,0 202,4 2 004
19 1,1318 16,9 215,0 2,192
20 1,1394 17,7 227,9 2,324
22 1,15438 15,4 264,1 2 601
24 : 1,1704 21,1 280,9 2,864
26 1,1862 22,8 308,4 8,144
a5 1,2023 24,4 336,6 3,402
30 .1,2185 28,0 365.6 3,798
82 1,2349 27,6 305,2 4,029
34 1,2515 20,1 425,6 4,328
36 1,2684 30,7 456.6 4,655
38 1,2855 32,2 488,56 4,980
agrr 1,30%8 33,7 521,1 5,213
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6 Chelatometrie

6.1 Ukoly

* Priprava odmérného roztoku 0,02 M Chelatonu 3
» Stanoveni titru 0,02 M Chelatonu 3 na z&kladni latku chlorid olovnaty
» Stanoveni médi

6.2 Teorie

Pri chelatometrickych titracich reaguje anion komplewornéhcocinidla, tzv. chelatonu,
se stanovovanym iontem kovu M vzdy v pgm 1 mol ku 1 molu titr&niho cinidla. Fi
stechiometrickych vypgtiech tedy plati vztah:

Ny =N

chelatonu

NejpouzivagjSim komplexotvornym titrénim cinidlem je dnes disodn&ilskyseliny
ethylendiamintetraoctove, jejiz vzorec je (NaOOGEHHN-CH—~CH~N—(CHCOOH).
Vzorec zapisujeme zkracerve tvaru NaH,Y. U nas se dodava pod obchodnim nazvem
Chelaton 3Cinidlo disociuje ve vodném roztoku podle réatho schématu

Na,H,Y — 2Na* +H,Y*

a podle pH roztokuigima nebo od$puje vodikove ionty. Tak nappii pH 3 az 6 pevazuji
ve vodném roztoku ionty £%, pii pH 7 aZ 10 ionty HY, pii pH v&tsim neZ 10 ionty Y.
Komplexotvorné reakce s ionty kibvyjadiujeme napp schématy:

Fe* +H,Y> - FeY +2H"
Zn* + HY® = ZnYZ +H*
ca® +Y* o CaY*

Je Zejmé, Ze rovnovahy jsou ovfievany koncentraci ioit H*, kterou je eba
v pribéhu celé titrace udrZzovat na stalé hodngfidavkem dostatmého mnoZzstvi vhodného
tlumivého roztoku. Uvedené rovnovahy jsditgm posunuty ve simu doprava tim vicesim
VétSi je stabilita vznikajiciho komplexu MY. Komplexyoj- a étyfimocnych kationt jsou
nejstalejsi, coz umabje titrovat kationty jako F&, Bi**, Th*" i pri pH < 3. Nekteré
dvojmocné kationty titrujeme ve skatkyselém, neutralnim az skatzasaditém prostdi,
tj. pii pH vintervalu 5 aZ 10. Jsou to kationty #igCu**, Ni?*, zr®*, C&*. Dvojmocné
kationty nepechodnych ko, jako jsou Mg*, C&* nebo B&', vytvéaeji s chelatonem maélo
stabilni komplexy, takze je musime titrovat a gH > 10. Rozdilna stabilita chelatofat
umoziuje stanovit dva nebo vice kibvedle sebe postupnou titrad¢i pizném pH.

K vizualni indikaci konce chelatometrické titraceougivame komplexometrické
indikatory. Jsou to organické latky (slabé kyselingsady nebo jejich soli), které s ionty
kovt v roztoku barevné komplexy. Niap

M? +HInd*> o MInd” +H*
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Komplexometrické indikatory sefipom samy zdastiuji i protolytickych rovnovéh v roztoku,
nag.

HInd®> o Ind* +H*

které mohou byt doprovazeny barevnymicpami.

Pfi chelatometrické titraci jdavame k roztoku stanovovaného iontu kovu malé
mnozstvi indikatoru a upravime pH tak, aby gdh reakce indikatoru s iontem kovuii P
titraci chelatonem se nejprve vazou titran ¢inidlem volné ionty kovu. Ke konci titrace se
zane se zminou zbarveni roztoku projevovat reakce

Mind~ + HY® « MY? +HInd*

probihajici ve s@ru doprava. Jakmile se zbarveni roztoku dale éméntitraci ukogime.
Spravnost titrace zavisi na vlastni volbdikatoru, ktera sédi ttmito podminkami: komplex
MY % musi byt stabilgjsi (za podminek, ip kterych titrace probiha) nez komplex Miral
zbarveni ioni MInd” a HInd™ musi byt rozdilné, aby barevna &ma byla doke patrna.

ProtoZze jsou vSechny reakce, které se podileji helammetrickém stanoveni,
ovliviiovany koncentraci iofit H, musime upravit podminkyiip chelatometrické titraci
(zejména pH roztoku) tak, aby se konec titrace ejgice bliZil bodu ekvivalence a barevna
zmeéna @i ukorceni titrace byla co nejetelre)jsi.

6.3 Vlastni prace

» P¥iprava odmirného roztoku 0,02 M Chelatonu 3
» Stanoveni titru 0,02 M Chelatonu 3 na zakladnidatklorid olovnaty
» Stanoveni rédi v neznamém vzorku

6.3.1 Pfiprava odmérného roztoku 0,02 M Chelatonu 3
Cinidla

Roztok 0,2 M Chelatonu 3

Destilovana voda

Postup

Odmerny roztok chelatonu o koncentraci asi 0,02 rioldiipravime pibliznym
zredEnim zasobniho roztoku 0,2 M Chelatonu 3, ktery Jaboratdi k dispozici. Odngrnym
valeckem odngiime 50 ml 0,2 M Chelatonu 3jglijeme do 500 ml od#mného valce se
zébrusem a doplnime destilovanou vodou po ryskatdRatikladré promichdme aiglijeme
do zasobni lahve k automatické byreSkut&nou koncentraci od#émného roztoku (titr
roztoku) stanovime titraci znamého mnozstvi zakl&thy, tj. chloridu olovnatého.
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6.3.2 Stanoveni titru 0,02 M Chelatonu 3 na z&kladni latku chlorid olovnaty
Stanoveni titru na zakladni latku chlorid olovngtyaloZeno na reakci

Pb? +H,Y? - PbY? +2H*

Cinidla

PbCb p. a. (M, = 278,1 g.mot)

1 M HNG; (1+14)

Xylenolovéa oranz s KN@(1+100)
Pevny hexamethylentetramin p. a.
0,02 M Chelaton 3

Destilovana voda

Postup

Na lodiice 3x navazime 0,12 g PbCd geesnosti na 0,1mg. Navazku PpGEdy
kvantitativre prevedeme do titkai baiky (pomoci sticky s destilovanou vodou)fidame asi
50 az 100 ml destilované vody a 2 az 3 kapky 1 MOzNMirn¢ zatltivAme na VAci se
sitkou do dokonalého rozpusii chloridu olovnatého. Potgigame malé mnoZzstvi indikatoru
xylenolové oranze (na &fkiu laboratorni Iaiky) a po velmi malych davkach za michani
pevny hexamethylentetramin, dokud se roztok nezlievalecervenofialoe. Takto upraveny
¢iry roztok olovnaté soli titrujeme Chelatonem 3yzdiy o objemu 50 ml d@isté Zlutého
(citronového) zbarveni. Po titradtigame dalSi podil pevného hexamethylentetraminkuéo
se odstin zbarveni neZmi, je titrace ukoena. Jestlize se roztok zabarvi orarzaebo
fialoveé, pokra&ujeme v titraci daist¢ Zlutého zbarveni.

Vypocet
Ze spoteby odnérného roztoku a navazky zéakladni latky v§temme titr Chelatonu 3
podle vztahu

¢ ., =y 1000 (moI.I ‘1)

H,Y 2™
M PbCl, V

kde mppcizje navazka PbGKg)
Mpbcizje molarni hmotnost Pbg{g.mol™)
V je spoteba odmirného roztoku chelatonu (ml)

6.3.3 Stanoveni médi

Meédnata sl se titruje v prosedi slakd zasaditém chelatonem na indikator murexid.
Slake zasadité progtdi je udrzovano amonnym tlusem.

Cinidla

Amonny tlumg

Murexid s NaCl (1+100)

Vzorek nédi o neznamé koncentraci
0,02 M Chelaton 3

Destilovana voda
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Postup

Pripraveny vzorek v 25 ml odémé baice kvantitativeé prevedeme do titkai baiky.
Vzorek zedime destilovanou vodou na objem asi 50 ml a gpipgfidavame po kapkach
amonny tlumivy roztok do vzniku sytmodréhoc¢irého amminkomplexu. Dalefipame
na Spkku 1zicky murexid. Roztok se zbarvi Sedozelei hredocerrg dle mnozstvi pouzitého
indikatoru a tlumie. Sn&s, ze které je sla&hcitit amoniak, titrujeme z 50 ml byrety roztokem
0,02 M Chelatonu 3 aZz do jaskervenofialového nebo modrofialového zbarvenileité
u titrace je, aby barevna Zma stanovovaného vzorku pedla pres zelené zbarveni(viz
Obrazek 4). Jinak bude Spafmatrny konec titrace (titraci je nutné zopakovat).

Mcu = 63,55 g.mot

Obrazek 4 Pnibéh chelatometrické titrace pfi stanoveni nédi ve vzorku — 1. baika vzorek s pred titraci
(modro-¢erné zbarveni), 2. baaka vzorek béhem titrace (zelené zbarveni), 3. hika vzorek pfi dosazeni
bodu ekvivalence (fialové zbarveni

6.4 Protokol

Protokol musi obsahovat:

* Nazev prace

* Princip

* Pouzité chemikalie

* Navazky zakladni latky

» Spoteby titranichcinidel

* Vypocty

» Vysledek - mnozstvi Cu ve vzorkuv g
o Zawr
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7 Manganometrie

7.1 Ukoly

» Priprava odmérného roztoku 0,02 M KMnO,
e Stanoveni titru 0,02 M KMnO,4 na dihydrat kyseliny Stavelové
e Stanoveni peroxidu vodiku

7.2 Teorie

Manganistan draselny jako silné oxtdacinidlo rychle a kvantitativéd oxiduje fadu
latek schopnych oxidace. V kyselém ptedi se manganistan redukuje na manganadiou s

MnO; +8H* +5¢° « Mn* +4H,0

Reakce sedastni vodikové ionty a jejich koncentrace oftlije redukni potenciél paru
MnO,, Mn**. Manganometrické titrace provadime obvykle v et kyseliny sirové.
Za ukitych podminek miZzeme manganistanem titrovat i v presli kyseliny chlorovodikové.

V neutralnim nebo sl&b zasaditém progdi vznikd redukci manganistanu oxid
mangantity:

MnO, +2H,0+3e” o« MnO, +40H"

Této reakce vyuzivameigitraci jen vyjimeEné (nag. pri stanoveni manganatych soli).
Jako indikator bodu ekvivalencedi gitraci bezbarvych nebo jen skalzbarvenych roztak
redukovadel manganistanem slouzi samoctir&inidlo. Roztok manganistanu ségava tak
dlouho, az se titrovany roztok prvnim nadbytkematitiihocinidla zbarvi tizow.

7.3 Vlastni prace

7.3.1 Priprava odmérného roztoku 0,02 M KMnO,

Odmernym valeékem odngiime 100 ml 0,1 M KMnQ@ Odneteny roztok pelijeme
do odnérného véalce na 500 ml, doplnime po rysku na poZacipwobjem. Po ikladném
promichani pelijeme roztok do vymyté zasobni lahve. Pouzithokas lahev musi byt
dokonale¢ista. Ripadné stopy Mn@ na s&nach lahve nebo na zatce vedou k po
rychlému rozkladu KMn@ K rozkladu manganistanu dochazitispbenim sgtla. UZzivame
proto zasobni lahev z Bého skla nebo alespaichovdvame odénny roztok manganistanu
draselného v temnu. Jeho titr stanovime na dihygisgliny $aveloveé.
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7.3.2 Stanoveni titru 0,02 M KMnO,4 na dihydrat kyseliny Stavelové
V kyselém prostdi reaguje manganistan s kyselinéav&lovou:

5H,C,0, +2MnQ;, +6H* « 10CO, +2Mn** +8H,0

Nhco, - Mkwno, =9 ° 2

Tato reakce probiha za chladu pomalu. Proto timejeoztok zafaty giblizné na
60 °C. Rychlost reakce je dale zavisla na koncentnaanganatych ioft Po pgidavku
prvniho podilu odrérného roztoku KMn@ zistava roztok po ditou dobu fizow zabarven.
Vznikajici manganaté iontytgobi katalyticky (autokatalyza), takZze dalSi podityacniho
¢inidla se odbarvuji rychleji.

Cinidla

Kyselina $avelova dihydrat p. a.
Kyselina sirovaiedna (1+1)
Roztok 0,02 M KMnQ
Destilovana voda

Postup

Do ftrech titr&nich bagk navazime 0,2 g #,0,H,O spgesnosti na 0,1 mg
(k navazeni kyseliny tavelové pouzieme lotku a navazené mnozstvi chemikalie
kvantitativre prevedeme do titeai baiky), piidame giblizné 100 ml destilované vody
a 15 ml Zedkné kyseliny sirové (1+1). Po zali asi na 60 °C ihned titrujeme o&mym
roztokem manganistanu draselného (teplotu kontoiajteplorirem - nesmi se opirat o sklo
titracni baiky). Manganistan jidavame za stalého michani po kapkach tak rychikese¢ stéi
roztok odbarvovat. Titraci uk@éime, kdyZ roztok istane zabarven slapizow.

Vypocet

m, . f,.1000

C =
KMno,
M H,C,0, 2H,0 A%

kde m je navazka zakladni latky.8,04.H2O (Q)
V je objem odnirného roztoku KMn@ (ml)
Muzc204.m20j€ 126,066 g.mdl

fi=2/5
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7.3.3 Stanoveni peroxidu vodiku
Peroxid vodiku reaguje s manganistanem v kysel@sipdi za vzniku kysliku:

5H,0, +2MnO; +6H* 50, +2Mn* +8H,0
nHZOZ . nKMnO4 = 5 . 2

Reakce probiha v prasdi kyseliny sirové za laboratorni teploty. Podolako pi
titraci kyseliny $avelové i peroxid vodiku reaguje z@dku pomaleji (autokatalyza
manganatymi ionty).

Cinidla

Kyselina sirovaiedna (1+1)

0,02 M manganistan draselny
Vzorek HO, v 25 ml odnérné bace

Destilovana voda

Postup

Kapalny vzorek HO, kvantitativre prevedeme do 250 ml odmmé baiky a doplnime
po rysku destilovanou vodou. Po promichéikirat pipetujeme k vlastnimu stanoveni 25 ml
tohoto roztoku doftech titr&nich bawkk, ziedime vodou iblizné na 100 ml a pomoci
valetku pridame 10 ml wediné kyseliny sirové. lhned titrujeme po kapkach &ahym
roztokem manganistanu draselného do trvaléhowého zbarveni.

Vypocet

250
= C|<Mno4 V. ft : H,0, V_

M0,

kde my202 je hmotnost peroxidu vodiku (mg)

V je spoteba odmrného roztoku KMn@ (ml)
fi=5/2

V4 je alikvotni podil vzorku pipetovany k titraci (ml
M202 = 34,01 g.mot
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7.4 Protokol

Protokol musi obsahovat:

* Nazev prace

* Princip

» Pouzité chemikalie

* Navazky zakladni latky

e Spoteby titranich¢inidel

* Vypocty

» Vysledek - mnozstvi peroxidu vodiku ve vzorku v mg
o Zawr
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8 Konduktometrie

8.1 Ukoly

» Stanoveni titru odmérného roztoku 1 M NaOH na dihydrat kyseliny Stavelove
» Stanoveni koncentrace vzorku kyseliny fosfore¢né potenciometrickou titraci

8.2 Teorie

Konduktometrické metody jsou zaloZeny naiemi vodivosti roztok. Vodivost,
G (jednotka siemens — S), jéepracena hodnota odpol (jednotka ohm £)
G=1R

Odpor vodée je definovan Ohmovym zakonem
U=RO=1/G

kde U (jednotka — V) je nafti al (jednotka — A) je proud. Odpor a tedy i vodivostie
jsou zavislé na rozénech vodte (délce - a piméru S) a na materidlu (v naSenfipact
na daném roztoku) a na dalSich faktorech:naplo€ vodice

|
R=pl=
pS

kde veltina ozn&enap (r6) se nazyva #iny odpor (jednotka €.m). U roztoki jsou délka
a pimér vodice ukovany vzdalenosti a plochou elektrod, kterymi j@uok do roztoku
privadén. Ohmiv zakon Ize pro vodivost vyjéid vztahy

i = 1 GI— - k=G Gl—

G «k S S
kde veltina ozngenak (kappa) je rovna p/a nazyva se #émna vodivost (jednotka S/m).
Vedeni elektrického proudu vagim je zajifovano nabitymicasticemi, které se mohou
v ramci vodée pohybovat; v roztoku jsou to ionty.ékh4 vodivost roztoku je tedy zavisla na
koncentraci iont v roztoku, na jejich naboji a na jejich pohyblitiog roztoku (zavisi i na
teplo&). Mezi vdemi ionty maji extréndnvysoké pohyblivosti ionty kD" a OH (priblizng
ofad vySSi nez ostatni), protoZe vedeni proudu tzgjijinym mechanismem neZ ostatni
ionty. Mérna vodivost se chova aditivntj. Ize ji vyjadit jako sowet vodivostnich fispivki
vSech ionli v roztoku. Bi méreni vodivosti se pracuje saigiavym proudem s frekvencemi
50 az 16 Hz (nizkofrekvenni konduktometrie); i pouZiti stejnosmrného proudu by
dochazelo ke zsmam koncentraci latek v roztoku nebo al@spoblizkosti elektrod
v dasledku elektrolyzy.

Méieni vodivosti — konduktometrii — Ize v analytickBemii pouzit bd’ jako gimou
konduktometrii, kdy zname-li zavislost vodivostiztoku ukité latky na jeji koncentraci —
kalibratni zavislost (pedem zjistime), lze z natifené vodivosti roztoku vzorku této latky
0 neznamé koncentraciditr koncentraci roztoku; nebo jako konduktometrickitvaci, kdy
konduktometricky indikujeme dosaZeni bodu ekvivetenii titracich. Konduktometricky
zpisob indikace bodu ekvivalence lze poufit fitracich, @i nichZz se Bhem titrace liSi
prabéh vodivosti titrovaného roztokur@d a za bodem ekvivalence, tj. v Bagkvivalence se
praibéh skokem mini. Hodi se zejména pro titrace acidobazické @slatku velké
pohyblivosti ionfi HsO" a OH), pro titrace srazeci (vznikaji nerozpustné &miny) a pro
titrace komplexometrické (vznikaji nedisociovan@dukty nebo komplexni ionty s malou
pohyblivosti).
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V prab¢hu titrace sledujeme zavislost vodivosti titrovaméhoztoku na objemu
pridavaného titraniho ¢inidla. Na zjiSéné zavislosti I1ze najit dvprimkové ¢asti, které se
vzajemrg protinaji v bod ekvivalence. Budeme sledovat hapribéh vodivosti titrovaného
roztoku g titraci silné kyseliny (naip HCI) silnou zasadou (napNaOH). Red titraci je
veskera rozpusha kyselina disociovana na vysoce vodivé iongpHa mér vodivé ionty
CI" - roztok ma vysokou vodivostiiBavame titrani roztok, ve kterém jsouifpomny silré
vodivé ionty OH a mér vodivé ionty NA. V disledku neutralizace za vzniku nedisociované
vody

HO" + OH - 2 HO
klesa koncentrace iaintHzO" (jsou v roztoku nahrazovany mgrvodivymi ionty N&
z priddvaného hydroxidu), a tudiz klesa i vodivostottaného roztoku. Po dosaZeni bodu

ekvivalence (vytitrovani veskeré HCI v roztokuji mplalSim gidavani titr&niho roztoku

Obrazek 5 Zavislost vodivosti roztoku na objemu kysliny piidaného titraéniho ¢inidla p#i
titraci silné kyseliny silnou zasadou

o

- e ———

v

hydroxidu, roste koncentrace iGntOH, které iz nemaji 8im reagovat, a vodivost
titrovaného roztoku nyni roste. h titrace silné kyseliny silnou zasadou je zna&orna
obrazku 5.

Bod na grafu znazauwjici bod ekvivalence nalezneme jakoig®ik primek, kterée
prolozime pimkovymi ¢astmi zavislosti. Saadnice tohoto bodu na ose objeje spoteba
titracnihocinidla do dosazeni bodu ekvivalence. Taki®eay objem pouzijeme praiglusny
analyticky vypdet. (Pro zaji&ni dostaten¢ piimkovych pfibéhi nesmi prakticky dochazet
v pribéhu titrace kredni titrovaného roztoku, proto s&asto pracuje s titt@im roztokem,
ktery maradow vysSi koncentraci nez titrovany roztok, gebh je pak jendkolik mililitr ,
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nebo se nattené hodnoty vodivosti koriguji na hodnoty, které rogtok n&l, pokud by
nedohazelo k jeho pedéni.)

Pokud niZzeme pi titraci najit vice bodl ekvivalence (nap pri titraci vicesytné
kyseliny nebo sisi rizre silnych kyselin), 1ze pak i na zavislosti najit@igimkovychcasti
s piiseiky, které odpovidajiémto bodim ekvivalence.

Pri titraci stedre silnych a slabych kyselin silnou zasadou jébph titracni kiivky do
bodu ekvivalence komplikovan diso&d rovnovahou. Tvar tét@asti pak zavisi na sile
kyseliny - jeji disociani konstant a na koncentraci kyseliny. Titrujeme-litetiré silnou
kyselinu s disociéni konstantou K asi 1) neni tato kyselina zcela disociovana, co? mé za
nasledek zakvovani klesajiciho ramene titnai zavislosti. B titraci kyselin o gco slabsich,

s K kolem 10, je zakiveni zavislosti do bodu ekvivalence tak vyrazréyadivost plynulou
kiivkou nejprve klesa a pak stoupa k bodu ekvivalemaa bodem ekvivalence pak stoupa
strmgji a piimkows. U kyselin zhruba s K <1y které jsou vroztoku jen nepairn
disociovany, dochaziiptitraci ke vzihstu vodivosti prakticky od p@@tku titrace, protoze
v prvni ¢asti titrace vznika z nedisociované kyseliny, kteezajifuje Zzadnou vodivost,
disociovana a tedy vodivailsa za bodem ekvivalence roste zavislost &trprotoze roste
koncentrace igbyt&nych vodivych iont OH. Konduktometricka indikace bodu ekvivalence
pak neni vyhodna ip titracich, kdy nevznika dostat® dlouhy @Fimkovy piibéh
konduktometrické zavislostirpd bodem ekvivalence (tedy rfapro titraci kyselin s K 16—
10* hydroxidem sodnym).

Kyselina fosforéna disociuje do prvniho stupiako kyselina sedre silna, do druhého
jako slaba (K=7,5.10°, K,=6,2.10%). Pribsh zavislosti vodivosti roztoku na objemu
piidaného titraniho cinidla pi titraci kyseliny fosforéné silnou zasadou je znazémnna
obrazku 6.

Obrazek 6 Zavislost vodivosti roztoku na objemu pidaného titraéniho €inidla p¥i titraci
kyseliny fosforatné silnou zasadou

\Y

Prvni zlom odpovida titraci do prvniho stépmlruhy zlom titraci do druhého stupn
Prvni, klesajicicast titr&ni kiivky byva mirré zakkivena, takze se obtiZrhleda pimkové
proloZeni. Z uvedenéhoudodu vysledky z druhého bodu ekvivalence byvajiasptjsi.
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Disociace doietiho stupi je tak mala (K=4,8.10"), Ze 74dné dal&i zmy vodivosti fi
titraci nelze pozorovat.

8.3 Vlastni prace

8.3.1 Stanoveni titru 1 M NaOH na dihydrat kyseliny Stavelové

Podstata

Presna koncentrace (titr) o@mmého roztoku hydroxidu sodného se stanovi titraci
odvazeného mnozstvi zakladni latky, kterou je diéydyseliny savelové. Titrace je tedy
zaloZena na reakci

(COOH, +  2NaOH -  (COONa) . 2 H,0

Bod ekvivalence je indikovan barevnym indikatoreandlftaleinem, ktery v okamziku
dosazeni bodu ekvivalence &mh svoji barvu, protoze jeho bezbarva, kysela fo(hild) se
prudkou zrénou pH v bod ekvivalence nahlefpmeni na fialovou, zasaditou formu (Ind

Hind + OH - Ind + HO

Dosazeni bodu ekvivalence je tedy indikovano prvrila® rizovym zbarvenim
roztoku. Podle stechiometrie reakce v be#tvivalence pdebujeme na kazdy 1 mol kyseliny
Sravelové 2 moly hydroxidu sodného. Ze zndmé navdglegliny ugkime tedy jeji latkové
mnozZstvi, z & ekvivalentni mnozstvi hydroxidu, které muselo biit titraci spotebovano.

Z latkového mnozstvi hydroxidu a #gsré stanoveného objemu roztoku hydroxidu sodného,
ktery byl spatebovan p dosazeni bodu ekvivalencegime titr tohoto roztoku.

Cinidla

Titra¢ni roztok 1 M NaOH
Kyselina $avelova dihydrat p. a.
Roztok fenolftaleinu
Destilovana voda

Postup

Na zaklad stechiometrie rovnice si vypteme mnozstvi zakladni latky
(COOHY). 2 HO potebné k titraci tak, aby speba odnirného roztoku hydroxidu sodného
byla v bo@ ekvivalence fiblizné¢ 20 ml. Do tech titr&nich bagk navazime vyp&tané
mnoZstvi Savelové kyseliny sigsnosti na 0,1 mg. Zakladni latku rozpustintibligné
v 50 ml destilované vody,figldme 2 az 3 kapky indikatoru a titrujeme do prengtalého
razoveho zbarveni.
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8.3.2 Stanoveni kyseliny fosfore¢né konduktometrickou titraci

Podstata

Titrujeme odngieny objem roztoku vzorku kyseliny fosfére&e odnérnym roztokem
hydroxidu sodného o zndmé koncentraci. Stanoveéiierbyt zaloZeno na reakci do prvniho
bodu ekvivalence

Hi:POy + NaOH > NaH,POy + H,O
nebo do druhého bodu ekvivalence
Hi:POy + 2 NaOH . NaoHPOy + 2 HO

Pri  konduktometrické titraci sledujeme zavislost wamdti titrovaného roztoku
na objemu titréniho ¢inidla. Na sledované zavislosti nalezneme linegnibehy pred
a za bodem ekvivalence a prolozime jémikami. Phis&iky téchto gimek udavaji body
ekvivalence, ze kterych time spateby odnérného roztoku do prvniho a druhého bodu
ekvivalence. Ze stanovené sfaiity a pesné koncentrace roztoku hydroxidu sodnékame
jeho latkové mnoZzstvi a na zakéadtechiometrického vztahu i ekvivalentni mnozstvi
stanovované kyseliny. Z tohoto latkového mnoZstvieaznamého pipetovaného objemu
urcime koncentraci kyseliny fosfaneé ve vzorku.

Cinidla a p¥istroje

Vzorek kyseliny fosforéné v 250 ml odrérné baice
Roztok NaOH o koncentraci 1 mat.|
Konduktometr inoLab, vodivostni cela
Elektromagnetick&d mickika, magnetické michadlo
Destilovana voda

Postup

Z odmerné baiky o obsahu 250 ml se vzorkem kyseliny fostoee odpipetujeme 25 ml
vzorku do Siroké 250 ml kadinky. Kadinku postavineemich&ku. Vhodime do ni michadlo
a dale do ni vsunemeéiici celu, tak aby michadloripotaeni neklepalo do cely. Roztok
v kadince dolijeme destilovanou vodou - celyfe® cely ma byt porfen do titrovaného
roztoku. Pgatesni objem roztoku by & ¢init minimalneé 200 ml. Zapneme oténi michadla
(pozor nezapinejte vyivani).

Podle navodu (viz nize) uvedemeimnost konduktometr inoLab. Zfime vodivost
titrovaného roztoku ied titraci. Do titrovaného roztoku postdppridavame za stalého
michani z mikrobyrety 0,1 ml odimého roztoku hydroxidu sodného, jehokegmou
koncentraci jsme stanovili i@dchozim ukolu. Po kazdéntigani dané davky odémého
roztoku NaOH zaznamename do tabulky celkovy objefidapého titraniho cinidla
a po proreagovani roztoku v kadince zaznamenanupaowvadajici hodnotu gmné vodivosti.
Titraci miZeme ukotit, kdyZ mame prorienu dostainé dlouhou zavislosti, tak abychom
mohli najit na grafuit pfimkové piibéhy pro uteni dvou bod ekvivalence: klesajici do
prvniho bodu ekvivalence, rostouci za prvnim bodekwivalence az do druhého bodu
ekvivalence a rychleji rostouci za druhym bodemiveltence. (Spdebu do 1. b. ekv. snadno
priblizné odhadneme z tabulky — je to objem, od kteréhowasdiroste, spé¢ba do 2. b. ekv.
bude piblizné dvojnasobnda, a abychomgélindostaténé dlouhou i teti ¢ast grafu, musime
priblizn¢ natitrovat trojnasobek speby od 1. b. ekv.)Stanoveni koncentrace kyseliny
fosforeéné ve vzorku provedeme 2x.
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M éreni vodivosti — Fiprava pristroje inoLab

Na strag 37 najate popis pistroje inoLab

» Zapnuti pistroje tla&itkem 1

e Zapnuti ngfeni vodivosti tlgitkem 2 ,M*

* Pondeni cely do vzorku standardu

* Vyckat na ustaleni sitené hodnoty

* Porovnani nagiené hodnoty vodivosti s Udajem od vyrobce
* Vypnuti tlatitkem 1

Pozor — pred odeétenim néfené hodnoty vodivosti vzdiekame piblizné jednu minutu
na ustaleni teploty a koncentracekiMdi celu po ukodeni nmeieni oplachujeme vyhradn
destilovanou vodou afpchovavame ji na vzduchu!

Pristroj sdm pepina podle velikosti #tené hodnoty vodivosti rozsah stupnice
(jednotky) - zaznamenavejte si éfané jednotky (nahly skok dfenychgéisel o ti fady mize
znamenat, Zeffstroj za&al nefit v mS misto WS.)

8.4 Protokol
Protokol musi obsahovat:

* Nazev prace
* Princip

Stanoveni (koncentrace) titru: ufte rovnici, podle které probiha stanoveni, titia
faktor pro stanoveni NaOH, které @iy musite pesré nantiit pii stanoveni titru, zfsob
indikace bodu ekvivalence.

Stanoveni koncentrace vzorku kyseliny fostok uvelte rovnice, podle kterych
probiha stanoveni, tittai faktory pro kyselinu fosfotmou do 1. a 2. bodu ekvivalence, které
veliciny musite pi stanoveni uifit, abyste mohli vypétat hledanou koncentraci, jaka je
sledovana zavislostigkonduktometrické titraci a jak sediibody ekvivalence.

» Pouzité chemikalie affstroje
» Tabulka namitenych hodnot a vysledipro stanoveni titru

Tabulka 3
¢islo titrace navazka spoteba titr&. titr (koncentrace)
H.C.04. 2H,O /| roztoku / jednotkd titracniho roztoku
jednotka / jednotka

Priklad vyp@tu s Uplnym dosazenim

* Vypocet presné koncentrace o@dmého roztoku NaOH (imér a interval spolehlivosti)
» Tabulky zavislosti vodivosti na objemu titrdho ¢inidla

» Odpovidajici grafy se zavislosti vodivosti na ohjetitracnihocinidla

» Tabulka namdtenych hodnot a vysledipro koncentrace kyseliny fosfa@ree

34



Tabulka 4

¢islo stanoveni z 1. bodu ekvivalencs stanoveni z 2. ké&divalence

titrace spoteba titr&. | koncentrace | spoteba koncentrace
roztoku /| HaPOy /| titrag. roztoku| H3POy /
jednotka jednotka / jednotka jednotka

Priklady vyp@ta s aplnym dosazenim

* Vypoctéte piamer a interval spolehlivosti ze 2 stanoveni do Jdbekvivalence a gmér
a interval spolehlivosti ze 2 stanoveni do 2. bekiivalence.
o Zawr (srovnejte shodu vysledknereni stanovenych titraci do 1. a 2. bodu ekvivalgnce

8.5 Zpdusob vyhodnoceni titra énich k fivek p /i konduktometrické titraci

Pro v8echna 3 #&teni nakreslete pomoci programu Excel tiiakiivky (zavislosti
meérné vodivosti na objemu tittaiho cinidla). Vyberte typ grafu XY bodovy, podtyp
porovnavajici dvojice hodnot (zakresluje pouze Bo@yaf vytiskréte na Sku na cely papir
(ozna&it cely graf klepnutim mysSi do grafu; na horni didtolit Soubor, z nabidky vybrat
Vzhled stranky, ozrdt Na Siku, potvrdit OK, dale tisk). Na vyti&ém grafu podle
zakreslenych badproloZte za pouziti pravitkaé primky (viz Obrazek 7) a najte 1. a 2. bod
ekvivalence jako fisetiky téchto gimek. Sotadnice na ose objeirjsou hledané spisby
titracniho roztoku. Satadnice utéime co nejpesrEji zmérenim délek na ose pomoci pravitka
a pomoci urry.
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Obrazek 7 Zavislost vodivosti roztoku na objemu pidaného titraéniho ¢€inidla 1 M NaOH pii titraci H sPO,

Zavislost vodivosti na objemu titraéniho €inidia I.
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8.6 P¥iloha

Obrazek 8 Popis klavesnice konduktometru firmy inolab

1 vypnuti/zapnuti piistroje

2 volba rezimu méieni

3 nastaveni nebo stanoveni konstanty cely;
volba teplotni kompenzace

4 vypnuti/zapnuti funkce AutoRead

5 potvrzeni zadanych dat, start funkce AutoRead

6 zvySovani hodnaot, listovani

7 snizovani hodnot, listovani

Obrazek 9 Popis displeje konduktometru firmy inoLab
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9 Potenciometrie

9.1 Ukoly

» Stanoveni titru odmérného roztoku 0,1 M NaOH
» Stanoveni koncentrace vzorku kyseliny fosfore¢né potenciometrickou titraci

9.2 Teorie

Pt potenciometrii vyuZzivame toho, Ze potenciél elety [E) zavisi na koncentraci
(presrgji na aktivitt) sledované latky. #eédstavujeme si, Ze kovova elektroda pena
do roztoku se nabije kladmebo zaporaelektrochemickou reakci, ktera v nepatrnéattitiau
probihne na jejim povrchu. Je to reakce mezi oxidovanmedukovanou formou latky

Ox + né > Red

Potencial, ktery elektroda takto ziskajigk Nernstovou rovnici
E=E°+ 1 | Coc
NF  Creq
(E° - standardni redoxni potenid® - universalni plynova konstanta, — termodynamicka
teplota,F — Faradagv naboj,n —pcatet vymenovanych elektroi, Cox, Creq— kOncentrace obou
forem).

Elektroda skleénd pondena do roztoku se nabije obdébale jako dsledek difuze
aiontové vyndny ionti H* a N&a mezi povrchem skla a roztokem. Potencial zavisi
matematicky analogickym vztahem na koncentraciidfit

E=C+ RT Inc_.
F H
Potencial je tedy logaritmickou funkci koncentragedikovych iont a lze jej tedy
vyjadiit i jako funkci pH (pH je zaporhvzaty dekadicky logaritmus aktivity, tj.riplizné
koncentrace, vodikovych iait
E=C-23 g pH
C je konstanta elektrody. Je ¥tdZe potencial elektrody zavisi lineénma pH.

Pri potenciometrii nfizeme bd’ urcovat z potenciélu elektrody (nép meérnéhoclanku)
piimo koncentraci sledovaného iontu, pak se jednéimgqu potenciometrii, nebo imeme
potenciometricky indikovat dosaZzeni bodu ekvivagengri titraci, hovdime pak
o potenciometrickych titracich. Technicky nejsméaani nefit absolutni potencial pouze
jediné elektrody, ale fizeme n&fit rozdil potencidl dvou elektrod — nai clanku tvaeného
dvéma elektrodami. Jedna z elektrod je elektrodandn (indik&ni) jejiz potencial je zavisly
na koncentraci sledované latky, druha elektrodagenavaci (referemi), jeji potencial musi
byt nengnny.

Pri potenciometrické titraci sledujeme zavislost paiélu nerné elektrody (nafii
mérnéhoclanku) na objemu fiidadvaného titréniho roztoku. Na této zavislosti Ize najit bod
odpovidajici dosazeni bodu ekvivalence a z tohaidubpak wime spatebu titr&niho
¢inidla. Bod ekvivalence odpovida inflexnimu bodtratini k¥ivky (kfivka v tomto bodu
nejstrneji roste nebo nejstriji klesa). Potenciometricka titrace se tedy liSikbasickeé titrace
(titrace indikujici dosaZeni bodu ekvivalence bamv znénou indikatoru) ve zjsobu
uréovani - indikace bodu ekvivalence.
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P potenciometrické titraci musime tedy vybrat vhodrelektrodu jako g&rnou. Jeji
potencial musi zaviset na koncentracich stanovolatkg, vznikajici latky nebo titkaiho
¢inidla. Behem titrace uvathé koncentrace rostou nebo klesdjhm anerné s gidavanym
objemem titraniho cinidla, ale potencial elektrody seémi logaritmicky s koncentracemi.
TakzZe na grafu, kde na vodorovnou osu (s vynasen objem tittaiho ¢inidla a na osu
svislou (os&) je vynasSen rreny potencial (nafi) se objevi esovitaikka, ktera vystihuje,
Ze potenciél se do bodu ekvivalenceninstale rychleji a poiekraieni bodu ekvivalence se
meéni stale pomaleji.

U neutraliz&nich titraci se potencial émé elektrody (v naSentipad: sklerené) neéni
podle koncentrace iontu vodikového nebo hydroxidovéMisto potencialu velic&asto
métime @gimo pH, nebd mezi okma veltinami existuje, jak vySe uvedeno, linearni
zavislost. (Stupnici voltmetru pouzéegejchujeme na stupnici pH,cemuz nam sta urcit
dvé konstanty rovnice ifimky.) V pripad, Ze bychom titrovaliieba silnou kyselinu (nap
HCI o ¢=0,1 mol.[") titratnim roztokem silné z&sady (rfapNaOH, koncentraci budeme
v nasich pedstavach uvaZovat mnohem vy3si nez 0,1 tabychom nemuseli paat, Ze
pridavanim titrgniho cinidla dochazi kiedni roztoku) zvysi se pH o hodnotu 1 pokazdé,
kdy? se koncentrace kyseliny sniZi o jedéd €;=0,1 mol.I"l O pHi=1; c,=0,01 mol.I' O
pH,=2; c;=0,001 mol.l' O pHs=3). Koncentrace kyseliny se sniZi o jedéd, nap. kdyz
vytitrujeme 90% kyseliny (koncentrace se snizi @@% vychoziho stavu na 10 %), dale kdyz
pak vytitrujeme 99 % (ze zbylych 10 % na 1%) atdlyK vytitrujeme veSkerou kyselinu,
bude roztok neutrélni s koncentraci iobt” 10’mol.I* OpH=7. Za bodem ekvivalence bude
0 pH roztoku rozhodovat koncentradgelpyt&nych hydroxidovych iorit a vZzdy, kdyZ jejich
koncentrace vzroste 10krat, vzroste pH o 1. Tze.kdyZz gidavame pebyt&né mnoZzstvi
hydroxidu a nap z prebytku 0,1 % proti ekvivalentnimu mnoZstvi se dostae na febytek
1 %, a pak na 10% a déle na 100 %, p&temeho roztoku vzroste vzdy o 1. Tind kiivka
by pak vypadala takto:

Obrazek 10 Normalni titraéni k¥ivka

14
z 7 ¢
BE
1] . . .
0 il 100 140 200
% vytitrovani kyseliny

Bod ekvivalence, totozny s inflexnim bodenivky, je na obrazku zvyrazn.
Takto vyrazny pibéh kiivky dostaneme pouze profipad naSeho jednoduchého

vypoctu. Potenciometricke tittai kiivky maji swij charakteristicky prbéh (viz nag. ucebni
texty analytické chemie) podle toho, zda titrujekyselinu silnou nebo slabou (posnts
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obou, gipadré dvousytnou kyselinu) silnou zasadou nebo naopa@élid titréni kiivka je
znazorrna na konci této kapitoly u #pobu vyhodnoceni vysletlk

Spotebu titr&nihocinidla do bodu ekvivalence i@eme uéit i z jinych zavislosti. Jsou
to jednak graf zavislosti prvni derivace pH podlejemu titr&niho cinidla (dpH/dV)
na objemu titré&niho¢inidla. Funkce prvni derivace je na grafu derivév&mkce zndzogkma
smernici tetny ke Kivce (jeji strmosti, sklonem). Na naSem grafu jgonkrétré nakresleny
Ctyfi tecny, na kterych je mozné Wit Ze smdrnice €chto gimek rostou, kdyz se blizime
k bodu ekvivalence (3 tay) a za bodem ekvivalence zasesnte gimek klesaji (1 @&na).
Tecna v bod ekvivalence by @a nejvyssi srrnici (v naSem fipadt by to byla pimka
kolma k osex s nekoneéné velkou snérnici). Bod ekvivalence je tedy znazémmaximem
na Kivce prvnich derivaci.

Obrazek 11 Normalni titraéni k¥ivka seéty¥mi zakreslenymi tefnami
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Obrazek 12 Titraéni k¥ivka s prvni derivaci (vynesené hodnoty neodpovidapiesré predchozi Kivce)
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Realnd kivka pribéhu prvni derivace je znazama na konci této kapitoly u #pobu
vyhodnoceni vysledk(Obrazek 15).

9.3 Vlastni prace

» Stanoveni titru odgrného roztoku 0,1 M NaOH
» Priprava pistroje k néteni pH — kalibrace
» Stanoveni kyseliny fosfoéaé potenciometrickou titraci

9.3.1 Stanoveni titru odmérného roztoku 0,1 M NaOH

Podstata

Presna koncentrace (titr) o@mmého roztoku hydroxidu sodného se stanovi titraci
odvazeného mnozstvi zakladni latky, kterou je diéydyseliny savelové. Titrace je tedy
zaloZena na reakci

(COOH, + 2NaOH -  (COONa) . 2 H,0

Bod ekvivalence je indikovan barevnym indikatoreendlftaleinem, ktery v okamziku
dosazeni bodu ekvivalence &mi svoji barvu, protoze jeho bezbarva, kysela fo(rilnd) se
prudkou zrénou pH v bod ekvivalence nahlefpmeni na fialovou, zasaditou formu (Ind

Hind + OH - Ind + HO

Dosazeni bodu ekvivalence je tedy indikovano prvrila® rizovym zbarvenim
roztoku. Podle stechiometrie reakce v be#lvivalence pdebujeme na kazdy 1 mol kyseliny
Sravelové 2 moly hydroxidu sodného. Ze zndmé navdglegliny ukime tedy jeji latkové
mnozZstvi, z & ekvivalentni mnozstvi hydroxidu, které muselo biit titraci spotebovano.

Z latkového mnozstvi hydroxidu a #egsré stanoveného objemu roztoku hydroxidu sodného,
ktery byl spatebovan p dosazeni bodu ekvivalencegime titr tohoto roztoku.

Cinidla

Roztok 0,1 M NaOH

Kyselina $avelova dihydrat p. a. (M = 126,066 g.mpl
Roztok fenolftaleinu

Destilovana voda

Postup

Na zaklad stechiometrie rovnice si  vypteme mnozstvi zakladni latky
(COOHY). 2 H,O potebné k titraci tak, aby speba odnirného roztoku hydroxidu sodného
byla v boa ekvivalence fiblizné 20 ml. Vypdtené mnozstvi kyselinyavelové navazujeme
s presnosti na 0,1mg na laboratorni tm#i, ze které navadzkuqvedeme pomoci destilované
vody ze sticky do titrani baiky. Takto si navazime argvedeme 3 navazky ddeth
titracnich bawgk. Zakladni latku rozpustime v 50 ml destilovanélyopidame 2 az 3 kapky
indikatoru a titrujeme do prvniho staléh@oveho zbarveni.
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9.3.2 Priprava pfistroje k méfeni pH - kalibrace

Podstata

Potencial skletné, nérné elektrody (k) zavisi lineara na pH roztoku, potencial
elektrody srovnavack) je konstantni. Rozdil obou potendig msiené napti (U)
U=E,-E;
Mezi métenym naptim a pH musi tedy existovat rasin linearni vztah, ktery Ize vyjéid
nag. takto

pH =a+blU

kde a, b jsou konstanty. Wime-li tyto konstanty, zkalibrujeme tim stupnici ohetru
(potenciometr, v podstaspecialni voltmetr), ktery pro naiiené napti na elektrodach ukaze
odpovidajici hodnotu pH roztoku, ¥mz jsou elektrody porteny. Ri kalibraci pouzijeme
dva tlumivé roztoky o zndmém pHrigtroj zmeii nagti pro tyto dva tlumivé roztoky,
a pokud bude mit i informaci o jejich pH,¢urobé konstanty. U starSichtigtroji je treba
potrebné hodnoty pH tlumivych roztbkzadat do fistroje r&né. V naSem fipact to neni
nutne, protoze siifstroj zjisti hodnoty pH podle vodivosti obou rdaip pokud dodrzime
piedepsany postup kalibrace. (Tlumivé roztoky majjemekonstantni pH, ale i ¢ité
konstantni hodnoty vodivosti a tabulka vzajemnyekaki je vyrobcem vloZzena do pain
piistroje.) Hodnoty dvou stanovenych konstant uka¥estrpj @i kalibraci. (Pro naSe
zpracovani vysledkje primo nepatebujeme. Podle rozini konstant si mizete vSimnout, Ze
jsou to konstanty pro zavislost vyj@mou opang, tedyU na pH.)

Cinidla a zafizeni

Roztok pufru o pH = 10
Roztok pufru o pH =4

Pristroj inoLab s pH elektrodou
Destilovana voda

Kalibrace

» Pxistroj zapneme tiatkem 1 (viz Obrazek na str. 51).

o Stisknutim tlg&itka 2 ozn&genym ,M" nastavime rezim #ieni pH — viz symbol natie
(volime mezi rezimem giieni pH a ndieni U).

* Opakovanym stisknutim tiétka 3 ozn&enym ,,CAL"“ nastavime naifstroji symbol Ctl
velka pismena) a vlevo dole AutoCal TEC.

» Elektrodu vytdhneme z roztoku KCI, oplachneme jistd@vanou vodou (elektroda
obsahuje satasre mérnou i srovnavaci elektrodu) a osuSime bunau (nesmi dojit kedeni
kalibratniho roztoku o pevném pH — pufru, nebo-li tlge)i a nyni pontime elektrodu
do roztoku pufru o pH = 10.

» Stisknutim tl&itka 5 ozngdenym ,RUN ENTER" spustime kalibraci; na displejiz#brazi
napiti na elektrod, které se ustaluje,figemz dole problikavd symbol ,AR". Jakmile se
hodnota ustali, zobrazi se symbol Ct2.

* Elektrodu vytahneme z pufru, tkladre oplachneme destilovanou vodou, osuSime
bunitinou a ponéime do druhého roztoku pufru o pH 4.

* Tlacitkem 5 ozn&enym ,RUN ENTER" spustime nastaveni druhého bodibiee,
ustaluje se napi zobrazované na displeji a symbol ,AR" @lika. Jakmile je nalezena
stabilni hodnota, symbol AR zhasne a na displejeslerazi hodnota sfmice (mV/pH).
Po ogtovném stisknuti tiiitka 5 ,RUN ENTER" se na displeji zobrazi hodnoseku na ose
(mV).

o Stiskem tlagitka 2 ,M“ se dostaneme #p do rezimu ndfeni pH, zobrazi se pH
pouzivaného pufru. Vytahneme elektrodu z katibfao roztoku a po oplachnuti destilovanou
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vodou pondime elektrodu do roztoku vzorku, ve kterém budenpeitchu titrace ndiit pH
(viz dale).

Pozor — pi kazdé vynéné roztoku je nezbytné oplachnout elektrodu destiaavodou
a elektroda nesmiustat dlouhou dobu voén na vzduchu, musi byt vzdy padena
v destilované vo& nebo ndteném vzorku nebo v uchovavacim roztoku (KClhnesmi
vyschnout!

9.3.3 Stanoveni kyseliny fosfore€né potenciometrickou titraci

Podstata

Titrujeme odpipetovany objem kyseliny fosfoné odnérnym roztokem hydroxidu
sodného o znamé koncentraci. StanovefZanbyt zaloZzeno na reakci do prvniho bodu
ekvivalence

HaPOy +  NaOH - NaHPO, +  HO

nebo do druhého bodu ekvivalence
Hi:POy + 2 NaOH . NaHPOy + 2 HO

Pfi potenciometrické titraci sledujeme zavislost pktovaného roztoku na objemu
titracniho ¢inidla. Na Kivce zavislosti utime body ekvivalence, coZz jsou inflexni body,
a z nich u¢ime spoteby odnérného roztoku do prvniho nebo druhého bodu ekvinade
Spotebu Ize Wit na kivce normalni nebo natikce prvnici druhé derivace. Ze stanovené
spofteby a pesné koncentrace roztoku hydroxidu sodnéhtime jeho latkové mnozstvi
a na zakladl stechiometrického vztahu i ekvivalentni mnoZzZstiénevované kyseliny.
Z tohoto latkového mnoZstvi a ze znamého pipetdvaiodjemu wtime koncentraci kyseliny
fosforeiné ve vzorku.

Cinidla a zakizeni

Vzorek kyseliny fosforéné v 250 ml odrérné baice
Roztok 0,1 M NaOH

Pristroj inoLab s pH elektrodou

Magneticka mich&a, michadlo

Destilovana voda

Postup

Z odmérné 250 ml baky odpipetujeme 25 ml vzorku do Siroké 250 ml kéglin
Pridame piblizné 150 ml destilované vody a vloZime michadlo, kadinkmistime
na magnetickou mickiku. Do kadinky vloZzime kombinovanou skéou elektrodu tak, aby
byla dostatené pondena. Fi zapnutém a nastaveném pH-metru a za stalého niicha
piidavame z byrety odémny roztok NaOH, jehoZz koncentraci jsme si stanouioztok
hydroxidu gidavame po 1 ml a po kazdérmigavku nechame ustalit hodnotu pH r&stwoji,
kterou pak od&eme. Roztok fidavame tak dlouho, dokud pH rrepahne hodnotu 11.

Cely postup titrace zopakujemetak, Ze v oblastech, kde se pHilis nengnilo,
piidavame roztok po&Sich objemovych davkach (5 ml), postagdesajicich (2 ml, 1 ml,
piipadré 0,5 ml) a v okoli bodl ekvivalence fidavame odrérny roztok po 0,2 ml (prvni
titracni kiivku si nechame zkontrolovat v§uwjicim).
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9.4 Protokol
Protokol musi obsahovat:

* Nazev prace
* Princip

Stanoveni (koncentrace) titru: ufte rovnici, podle které probiha stanoveni, &itia
faktor pro stanoveni NaOH, které @iy musite pesré nantfit pfi stanoveni titru, zfsob
indikace bodu ekvivalence.

Stanoveni koncentrace vzorku kyseliny fostoke uvelte rovnice, podle kterych
probih& stanoveni, tittai faktory pro kyselinu fosfotgou do 1. a 2. bodu ekvivalence, které
veliéiny musite pi stanoveni ufit, abyste mohli vypéitat hledanou koncentraci, jaka
zavislost se sledujeigotenciometricke titraci a jak seciibody ekvivalence.

» Pouzité chemikalie affstroje
» Tabulka namsfenych hodnot a vysledkoro stanoveni titru

Tabulka 5
¢islo titrace navazka spoteba titr&. | titr (koncentrace
H.C.,04. 2H,O /| roztoku / jednotkd titracniho roztoku
jednotka / jednotka

Priklad vyp@tu s Uplnym dosazenim

* Vypocet presné koncentrace odmého roztoku NaOH (imér a interval spolehlivosti)
» Tabulky pro ok potenciometrické titrace s nafenymi hodnotami — orientai i presné
meéteni

Tabulka 6

1 2 3 4 5 6
Viml | pH | AV | ApH | V/ImI | ApH/AV

DalSi informace k tabulce viz #pob vyhodnoceni vysledk

Pro prvni mfeni (gidavky po 1 ml) nakreslete grafy zavislosti pH na
V aApH/AV naV. Pro dalSi 2 afeni nakreslete pouze graf zavislosti pH na V. Ze
vSech grai urcete spateby pro 1.1 2. bod ekvivalence.

» Tabulka namdtenych hodnot a vysledipro koncentrace kyseliny fosfa@ree
Tabulka 7

¢islo zpasob stanoveni z 1. bodu ekvivalence stanoveni z 2. eé&divalence

titrace vyhodnoceni| spoteba titr&. | koncentrace | spoteba koncentrace
titracni roztoku /| HsPOy /| titrag. roztoku| HsPOu /
krivky jednotka jednotka / jednotka jednotka

Priklady vyp@ta s tplnym dosazenim
Z vyhodnoceni normalnich tikek vypcitéte piimér a interval spolehlivosti

ze 2 opakovanych stanoveni do 1. bodu ekvivalencprienér a interval spolehlivosti
ze 2 opakovanych stanoveni do 2. bodu ekvivalence.
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Zawer (srovnejte shodu vysledkméreni stanovenych titraci do 1. a 2. bodu ekvivalence
a vysledk stejnych stanoveni vyhodnocenych tiznych typech kvek.)

9.5 Zpusob vyhodnoceni titra €énich k fivek p /i potenciometrii

Pro olg m¢reni nakreslete pomoci programu Excel normalnictiir&iivky (zavislost
pH na V — sloupce 1 a 2 tabulky). Vyberte typ grafY bodovy s datovymi body spojenymi
pomoci hladkych spojnic a bez zel. Graf vytiskite na Siku na cely papir (ozid cely
graf klepnutim mysi do grafu; na horni &stolit Soubor, z nabidky vybrat Vzhled stranky,
ozn&it Na Siku, potvrdit OK, dale tisk). Na vyti&ém grafu najéte 1. a 2. bod ekvivalence
a to tak, Ze zvlaSpro kazdy bod ekvivalencergs esovitowast Kivky narysujete fimku,
ktera vymezi d¥ priblizné stejré velké plochy mezi fimkou a kivkou - viz Obrazek 13.
Stredovy pfisetik je bod ekvivalence, jehoz s@malnice na ose objeime hledana sp&tba
titracniho roztoku. Satadnice uéime co nejpesrEji zmérenim délek na ose pomoci pravitka
a pomoci urdry.

Obrazek 13 Vyhodnoceni bodu ekvivalence:

14

12 A
10 A

V (i)

1. pipad s plnoucarou — bod ekvivalence ifZek) nalezen spraen 2. pipad
S prerusovanouwarou — bod ekvivalence nalezen chybnvymezené plochy jsou evidestn
razneé
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Tabulka 8 Piiklad vypoétu tabulky

1 2 3 4 5 6
Viml | pH AV | ApH | VImI | ApH/AV
1 227 | 1 0,02 15| 0,02
2 229 | 1 0 25| 0

3 229 | 1 0 35| 0

4 229 | 1 0 45| 0

5 229 | 1 0,02 55| 0,02
6 231 | 1 0,02 6,5| 0,02
7 233 | 1 0,03 7,5| 0,03
8 236 | 1 0,03 85| 0,03
9 239 | 1 0,01y 95| 0,01
10 2,4 1 0,03 10,5 0,03
11 243 | 1 0,03 11,53 0,03
12 2,46 | 1 0,04 12,5 0,04
13 2,5 1 0,05 13,5 0,05
14 255 | 1 0,0§ 14,3 0,05
15 2,6 1 0,05 15,5 0,05
16 265 | 1 0,07 16,5 0,07
17 2,72 | 1 0,08 17,53 0,08
18 2,8 1 0,09 18,5 0,09
19 289 | 1 0,13 19,5 0,13
20 302 | 1 0,21 20,5 0,21
21 323 | 1 0,37 21,5 0,37
22 3,6 1 1,28 229 1,28
23 488 | 1 0,79 23,3 0,75
24 563 | 1 0,21 24,3 0,27
25 5,9 1 0,29 25,5 0,25
26 6,15 | 1 0,13 26,5 0,15
27 6,3 1 0,12 27,5 0,12
28 6,42 | 1 0,09 28,53 0,09
29 6,51 | 1 0,114 295 0,11
30 6,62 | 1 0,084 30,5 0,08
31 6,7 1 0,077 31,5 0,07
32 6,77 | 1 0,08 32,5 0,08
33 6,85 | 1 0,08 33,5 0,08
34 6,93 | 1 0,04 34,5 0,04
35 6,97 | 1 0,03 355 0,03
36 7 1 0,08/ 36,5 0,08
37 708 | 1 0,04 37, 0,07
38 715 | 1 0,07 38,3 0,07
39 722 | 1 0,04 39,5 0,04
40 726 | 1 0,09 40,53 0,09
41 735 | 1 0,09 41,53 0,09
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1 2 3 4 5 6
Viml | pH AV | ApH | VImI | ApH/AV
42 744 | 1 0,14 42,5 0,14
43 758 | 1 0,12 4353 0,12
44 7,7 1 0,1§ 445 0,18
45 788 | 1 0,14 455 0,14
46 802 | 1 0,14 46, 0,14
47 8,16 | 1 0,13 47,3 0,13
48 8,29 | 1 0,54 48,53 0,54
49 883 | 1 1,21 4953 1,21
50 10,04 1 0,7 | 50,5| 0,7
51 10,74 1 0,18| 51,5| 0,18
52 10,92/ 1 0,13| 52,5| 0,13
53 11,05/ 1 0,1 | 53,5| 0,1
54 11,15/ 1 0,05| 54,5| 0,05
55 112 | 1 0 55,5/ 0
56 11,2

Pro prvni titraci vypéitdme dplnou tabulku pro prvni derivaci. d@é@me diference
objem ve sloupci 3 AV), jsou to girastky - rozdily objemi ze sloupce 1 (druhy objem —
prvni; teti objem — druhy; atd.; posledifidka fistava prazdna). Vifpac prvni titrace by
vSechny vypoétené rozdily nily byt 1 ml. Dale sp&teme diference pH ve sloupci AgH),
jsou to pirastky - rozdily pH ze sloupce 2. (poledididka #istdva prazdna). Do sloupce 6
(ApH/ AV) spaiteme podil rozdil ze sloupce 4 a 3 (pokud vSechnyrisstky byly 1 ml,
sloupec 6 a 4 musi byt totozny). Déale &me objemy pro tuto zavislost — sloupec 5 (V), coz
jsou pfiméry ze dvou za sebou jdoucich objeiftj. vypoctené hodnoty ve sloupci 6 nefiat
ani k prvnimu ani druhému objemu pouZziténituMypoctu, ale do gedu mezi &). Vyneseme
graf zavislosti obdohnjako v gedchozim fipac pro zavislosApH/ AV na V (sloupec 5).
Dvé vyraznd maxima naikce jsou body ekvivalence, z nichZz¢ime spateby. Pokud by
bylo maximum sloZeno ze dvou vysokych hodnotifennastat viipadt malych gidavanych
objem), lezi bod ekvivalence mezi nimi.
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Tabulka 9 Piiklad vypoétu tabulky s proménlivym krokem (¢éast tabulky)

1 2 3 4 5 6
Viml | pH | AV | ApH | VImI | ApH/AV
5 (231 5 (0,08 75 0,016
10 | 2,39 5 | 0,16 12,5| 0,032
15 | 255 2 | 0,1 16 0,050
17 | 2,65 2 | 0,14| 18 0,070
19 | 2,79 1 | 0,09| 19,5 0,090
20 | 2,88/ 0,2 | 0,04| 20,1| 0,200
20,2 | 2,92 0,2 | 0,04| 20,3| 0,200
20,4 | 2,96 0,2 | 0,02 20,5| 0,100
20,6 | 2,98 0,2 | 0,02| 20,7 | 0,100
208 3 | 0,2 0,03 20,9| 0,150
21 | 3,03/ 0,2| 0,03/ 21,1| 0,150
21,2 | 3,06/ 0,2 | 0,04 21,3| 0,200
214 3,1| 0,2l 0,07215| 0,350
21,6 3,17/ 0,2 | 0,02 21,7 | 0,100
21,8 3,19 0,2 | 0,01 21,9| 0,050
22 | 3,2| 0,2 0,06 22,1| 0,300
22,2 | 3,26/ 0,2 | 0,05 22,3| 0,250
22,4 3,31 0,2 | 0,08 22,5| 0,400
22,6 3,39 0,2 0,03| 22,7| 0,150
22,8| 3,42/ 0,2 | 0,05( 22,9| 0,250
23 | 3,471 02| 0,1 23,1 0,500
23,2 3,57/ 0,2 0,1| 23,3 0,500
23,4 | 3,67/ 0,2 0,21| 23,5| 1,050
23,6 3,88 0,2 0,11| 23,7| 0,550
23,8 3,99 0,2 | 0,14 23,9| 0,700
24 | 4,13/ 0,2| 0,43 24,1| 2,150
24,2 | 456/ 0,2 | 0,21| 24,3| 1,050
24,4 | 4,77/ 0,2 | 0,36 24,5| 1,800
24,6 | 5,13 0,2 | 0,16| 24,7| 0,800
24,8 | 5,29 0,2 | 0,16 24,9| 0,800
25 | 545 1 | 04| 255 0,400
26 | 585 2 | 041 27 0,205
28 | 6,26 5 | 0,48| 30,5| 0,096
33 | 6,74/ 5 | 04| 355/ 0,080
38 | 7,14 4 | 0,28 40 0,070
42 | 7,42 2 | 0,19| 43 0,095
44 | 761 2 | 0,26| 45 0,130
46 | 7,87 1 | 0,16] 46,5| 0,160
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Obrazek 14
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Obrazek 15

1,4

- ﬂ /\
| |
| A

0,4 1

ApH/AV

0,2 1

O \ \ \ \ \
0 10 20 30 40 50 60

-0,2

objem titra €niho roztoku [ml]




9.6 P¥iloha

Obrazek 16 Displej pristroje inoLab pro méieni pH

1

2 7
6

3 5

4

1 vypnuti/zapnuti pfistroje

2 volba rezimu méfeni

3 nastaveni nebo stanoveni konstanty cely;
volba teplotni kompenzace

4 vypnuti/zapnuti funkce AutoRead

5 potvrzeni zadanych dat, start funkce AutoRead

6 zvySovani hodnot, listovani

7 snizovani hodnot, listovani
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10 Refraktometrie

10.1 Ukoly
* Proméreni kalibra¢ni pfimky
* Stanoveni obsahu KCI ve vzorcich

10.2 Teorie

Rychlost Sieni s¥tla danym prosedim zavisi na latce, kterou prochazi a na jepwén
délce 4) resp. frekvenci - kmitiu (v nebo takéf). Nejwtsi rychlosti dosahuje stlo
ve vakuu (,prazdny” prostor), vémz se z#eni vSech vinovych délekisstejnou rychlostc,.
Prechodem sstla z vakua do &aké latky se rychlost vzdy snid)( piicemz rychlost se vice
snizuje u z#eni s kratSimi vinovymi délkami nez uteai s ¥tSimi vinovymi délkami.
Frekvence z&ni se pechodem z vakua do latky néni. Z uvedené plyne, Ze se &mou
rychlosti Steni se musi z#mit i vinova délka zéeni, neb6é mezi uvadnymi velicinami plati
vztah

= :C
A=clT v

T je perioda — doba kmitu (@.

Pri praichodu z&eni rozhranim mezi @gwma prostedimi (latkami) o #iznych optickych
hustotach se rychlostihic; méni skokem. B prechodu nap z prostedi optickyfidSiho (1)
do prostedi opticky hustsSiho (2) se rychlostesii snizuje §; < ¢;). Pon#r rychlosti v obou
prostedich se nazyva index lomu — relativni index lomy_, pro pechod z latky 1
do latky 2.

C1
C2

nlﬂ 2

Obrazek 17

Xy

Lo

Je to konstanta pro danécdiatky, ale zavisi i na vinové délcereai. Pokud sstlo
nedopada idmo kolmo na rozhrani mezi &tma prostedimi, paprsek se na rozhrani lame, tj.
zmeni se smir Sikeni jako disledek zminy rychlosti. B dopadu kolmém se pouze &mi
rychlost (k lomu pak rize dojit pouze i tzv. dvojlomu — viz polarizace stla.) Na zaklad
geometrické optiky Ize odvodit zakonity vztah memiénou rychlosti Seni s¥tla a znénou
postupu paprskuipprechodu pes rozhrani — zakon lomu (také Saelzakon)
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c, _Ssina,

1
c, sina,

nl—' 2

kde o, je Uhel dopadu — (Uhel, ktery svird dopadajicirgelp s kolmici vztyené v bod

dopadu) ao, je uhel lomu. Znamena to, Zzeémime-li Uhel dopadajiciho paprskugmh se
zarovei i Uhel, pod kterym se paprsek lame a to tak, amgep sini obou Uhli byl konstantni
a rovnal se po#ru rychlosti — indexu lomu.

Prechazi-li paprsek z prasdi optickytidSiho do prosedi hustSiho, uhel lomu, je
mensSi nez Uhel dopadw, fikame, Ze se paprsek lame ke kolmiciti (Bpainém chodu
paprsku dochazi klomu od kolmice.) Je-li Ghel dhpaoven 90°, tj. paprsek klouZe
po rozhrani obou pragdi, nabyva Uhel lomu své maximalni mozné hodnotyovaime
0 tzv. meznim Uhlay,. Pro mezni thel plati

_sin90 _ 1
sina,, sina,,

1.2

Pri opatném chodu paprsku, z présdli hustSiho dédSiho, se paprsekiphazejici pod
Uhlemaon, lame tak, Ze &i po rozhrani obou prasdi. Paprsekijchézejici pod uhlem&sSim
nez any jiz do fidSiho prostedi vibec nepronika, stava pouze vivodnim prosedi —
dochézi k jeho Uplnému odrazu od rozhrani.

Jestlize zakryjemedast rozhrani (vizcervenad nebo Sedivéara), bude zakryt&ast
zastirgna, ale pesto bude&ast pod zakrytim ostlovana v disledku lomu s#tla. Oblast, kam
az se maximakhswtlo dostane, je vymezena pegameznim Uhlem. Vytvio se rozhrani sitla
a stinu, které izeme pozorovat v zorném poli refraktometruizdme pak nastit piislusny
Uhel maximalniho zalomeného paprsku — Uhel mezrd,ng urcit nameieny index lomu
(stupnice uhl maze byt gimo cejchovana v hodnotach indexu lomu).

Obréazek 18
Ji
a0°
\
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DuleZitou veltinou je tzv. absolutni index lomuN{, coZz je index lomu pro rozhrani
vakuum/dana latka

N, =
| Ci
Pro latku je to dlezitd konstanta. Hodnoty absolutnich indldemu miZzeme pro
jednotlivad chemicka individua najit v tabulkachtabelovanych hodnot iieme vypoitat
relativni index lomu pro dané rozhrani dvou latek

Co

WGl G N
1-2 — - - N
CZ 1

%
Cl

Index lomu zavisi, jak bylo vySe uvedeno, na vinaléce pouZitého #éni a takeé
na teplo¢ latek (s rostouci teplotou index lomu kapalin ato&i klesd). Proto seipsna
méieni provadiji s monochromatickym #éanim (obvykle se sodikovou vybojkoii plnové
délce dubletu D = 589,3 nm) aéfiti blok se temperuje vodnim termostatemiesposti
+ 0,1 °C. Roviz tabelované hodnoty absolutnich indggou uvadny s vinovou délkou
a teplotou.

ProtoZe naSe #&eni provadime s celym spektrem viditelnéhtené (s celym rozmezim
vinovych délek sgtla), ukazuje se ip sledovani mezniho Uhlu pro kazdou vinovou délku
(barvu) jiné rozhrani sfla a stinu — na rozhrani je duhatisBoj je proto vybaven
kompenzaci (Amiciho hranoly), kterou Ize tuto duustranit. Fed kazdym réfenim musime
nastavit kompenzaci tak, aby na rozhrani nebylenpaduha. B béZnych néfenich se r&i
index lomu pro rozhrani vzduch dana latka, cozrgkgicky absolutni index, protoze opticka
hustota pro vzduch je téihstejna jako pro vakuum.

Méeieni indexu lomu — refraktometrie -te byt vyuzivana k analyze kvalitativni
i kvantitativni. V naSemifpadt budeme ufovat koncentraci rozt@dkKCl. Index lomu &chto
roztoki (n;) zavisi linears na jejich koncentraci (obecna rovnic#npky y=a+b.x), coz Ize
vystihnout vztahem

n =k, +k,.c
kde k; je Usek na ose indéxlomu (osay) a kp je snernice @Fimky. Mefeni provadime
metodou kalibréni kiivky. Pripravi se roztoky KCl o znamych koncentracich. Rfiome
indexy lomu &chto roztok véetné roztoku s koncentraci nulovoltigté rozpougidlo)
a z nandfenych hodnot wime kalibr&ni piimku (pro uteni gimky st&i teoreticky dva
prometené body, ale pro zvySenfesnosti a prosteni, zda kalibréni piimka je skuténé
piimka, pomngiujeme vzdy vice bag. Primku miZzeme proloZit:

a) grafickou metodou: v programu Excel na vodorovneu (psux) vyneseme znameé
hodnoty koncentraci, na osu svisloy) (yneseme odpovidajici narené indexy lomu
a prolozime je pomoci statistického grafického paiogu gimkou.

b) statistickym vypétem: ugime Usek na osg (v Excelu funkce intercept) a gmici
piimKy - tj. tangens Uhlu, ktery svirdimka s osou koncentraci — oséfunkce slope).

Z nantienych index lomu roztoki vzorki pak utime koncentrace stanovovaneé latky.

Bud’ index lomu vyneseme do grafu &g proloZenou iftmku od€teme koncentraci
(Ize zakreslit rang), nebo index lomu dosadime docemé rovnice Kkalibri primky
a vypateme neznameé
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10.3 Vlastni prace

10.3.1 Priprava kalibranich roztoku
Cinidla

Pevny KCI p. a.

Destilovana voda

Postup

Do odngrnych bagk o objemu 25 ml navazime 0,500; 1,000; 1,500; @,@)500;
3,000; 3,500 a 4,000 g chloridu draselnéhdesmposti na 1 mg. Chlorid draselny nejprve
navazime na lodce a pomoci nalevky argiky, veSkery obsah KClipvedeme do odémné
baiky. Vzorek Zedime vodou, rozpustime a teprve po dokonalém Eg#pudoplnime
odnernou baiku destilovanou vodou po rysku. Vzorkddre promichdme.

10.3.2 Popis Abbeho refraktometru AR
Laboratorni Abbeho refraktometr AR je vyobrazeroheazcich 19 a 20 v kapitolé¢i®ha.

Zakladni jednotkou ifstroje je refraktometrické prizma (hranol) v potezd(6)
s horizontéls uspdadanou plochou. Tato pozicegtiti roviny chrani ped stéenim filmu
meiené kapaliny z prizmatu. Refraktometrické prizma Igiklopit hornim prizmatem
v pouzde. Po piklopeni os¥tlime rozhrani tak, Ze odklopime zrcadlo ugristpod spodnim
hranolem (2) a ziskame a4leni rozhrani odrazenym &lem. V okré okularu musi byt vig
1 swtla a 1 tmava plocha s rozhraninti IBmu swtla dojde k rozkladu s¥la podle vinovych
délek — difrakci. Vzniklé duhové rozhrani odstraaimta&enim Sroubu (3), ip némz
nastavujeme prizmata (Skéla na Sroubu um@teni hodnot disperze — nepethujeme). B
otoceni Sroubem (4) se posouva rozhrandtlava stinu v zorném poli okularu. Rozhrani
posuneme i@sré do stedu nitkového kZze a pak mizeme odé&ist hodnotu indexu lomu.
V dolnim okénku zorného pole okularu je viditelndlena stupnice s indexy lomu a s %
(procenticka stupnice slouzi kéeni koncentrace cukra nezajima nas). Stupnice je
oswtlovana pomoci zrcatka (9) na levém boktisyoje, které je moznouzr¢ nataet.
(Stupnici index lomu Ize najustovat &ienim indexu lomu vhodného standardu - znéisi&
latka se znamym a vysokym indexem lomu).

10.3.3 Proméfeni kalibraéni kfivky a stanoveni koncentrace KCI ve vzorku
Cinidla

Pripravené kalibréni roztoky

Vzorky o neznamé koncentraci KCI

Ethanol

Destilovana voda

Postup

U refraktometru ot¢ime Sroubem (5) a odkryjeme horni prizmaisime povrch
prizmatu pomoci bugtiny a ethanolu. Pomoci ski&me tyinky nebo pipety naneseme
nekolik kapek destilované vody nagéiiici povrch tak, aby po uz#eni prizmatu byla cela
mefici plocha pokryta. Horni prizmatiglopime a zajistime Sroubem (5). Poté nastavime
zrcadla (2) a (9), pohlédneme déifuiho okularu a zao$tme nitkovy Kiz.
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Ot&enim zaogbvacim Sroubem (3) a kompegném Sroubem (4) musime ziskat ostré
bezbarvé rozhrani mezi&lym a tmavym rozhranim, které budi&gré protinat viasovy Kz
v horni¢asti okularu (Sroub 3 — odstkam barevné duhy z rozhrani, Sroub 4 — pohyb rozhran
v okénku). Na spodnim okénku v okularu pak delme hodnotu indexu lomu. Index lomu
pro destilovanou vodu by ¢hbyt roven 1,3330 (uity rozdil zjistite, nebt neni dodrzena
nag. teplota). Hodnotu indexu lomu destilované vodigagdého dalSiho roztoku zhime
tiikrat. Fi zpracovani pouzivame pakapnér ze ti hodnot. Pokud mégktera z trojic vyrazé
VEtSi rozptyl hodnot nez ostatniigoreite dany roztok znovu.

U pripravenych kalibrénich roztok proméfime indexy lond postupem popsanym
v predeSlém odstavci. Mezi jednotlivymiéhenimi cistime prizmata destilovanou vodou a
ethanolem. Pokud se zZfi&ti méteny roztok roztokemipdchozim, i se index lomu pro
jinou koncentraci, nez bylafipravena. B méreni se musi dbat na to, aby réspoji nebyly
zaschlé krystaly KCI, které by ro&h mohly zngnit koncentraci vaSich &enych roztok.
Po prongteni kalibr&nich roztok se stanovi indexy lotnvzorki s neznamym obsahem KCI.
Roztoky s neznamym obsahem KCI majtitmu koncentraci — tyto hi&ky se vzorky se
nedopliu;ji.

10.4 Protokol

Protokol musi obsahovat:
* Nazev prace

Princip (V principu se zasiite na vys¥tleni, co je to lom sstla a kdy nastava, co je to
index lomu, jakym zakonem s@&li (vyjadeni zdkona), co je to mezny Uhel, absolutni index
lomu, jakou zavislost byloréba prondtit ke stanoveni koncentraci vzdrKjak se jmenuje
metoda uteni koncentrace z natienych hodnot).

» Pouzité chemikalie affstroje
* Tabulku s narffenymi hodnotami indexlomi (koncentrace vypiéte z navazek KCI
a objemu odrérnych bark)

Tabulka 10

o (KCl/g.I™ Ny B n Ns

Vyswtlivky: ¢ (KCI) — koncentrace KCI v kalibeaim roztoku; . np. ng — nangrené hodnoty
indexu lomu u téhoz roztoku; # stedni hodnota indexu lomu
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» Tabulku s indexy lorinneznamych vzork

Tabulka 11
V| m B 8 N ¢ (KCly/g.I™ ¢ (KCh/g.I™t

Vyswtlivky: ¢g (KCI) — koncentrace KCI graficky znazamé; ¢ (KCI) — koncentrace KCI
vypatitand; n. np. g — nangiené hodnoty indexu lomu u téhoZ roztoku:-rstedni hodnota
indexu lomu

» Kalibratni graf — graf zavislosti n=f (c) s proloZzenatingkou a se znazoknym ode€tem
koncentraci KCI v roztocich vzaik

* Vypoctenou rovnici kalibrani piimky metodou nejmensicttveralr — hodnoty konstant
uved'te na 4 desetinna mista (pro hodnoty v jednotkati’y

* Vypocet koncentrace KCI v roztocich vzdrk

o Zawr (komentujte souhlas kalibmai kiivky s teoretickym linearnim pbéhem, odchylku
hodnoty Useku na ose y od indexu lomu roztoku evaul koncentraci soli - destilované
vody [voda »?°=1,332988], srovnejte vysledky pro stejné vzorkskahé déma zmisoby
vyhodnoceni).
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10.5 PFiloha

Obrazek 19 Refraktometr AR

Vyswtlivky:1 — nerici okular, 2 — osdtlovaci zrcadlo pro hranol, 3 — zadstaci Sroub 5 — aretai Sroub, 6 —

Ve

merici hranol, 7 — zavit na umisti teploneru, 9 — osvtlovaci zrcadlo pro zobrazeni stupnice

Obrazek 2 efraktometr AR

e

ici okular, 3 — zaosbvaci Sroub, 4 — kompenzd Sroub, 6 — r¥ici hranol, 8 — olivky pro

v

Vyswtlivky:1 — ner
temperaci hranolu
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11 Spektrofotometrie

11.1 Ukoly

* Vybér optimalni vinové délky pro stanoveni Fe
« Proméreni kalibraéni zavislosti a stanoveni hmotnosti Fe v neznamém vzorku

11.2 Teorie

Molekuly (ale i ionty¢i atomy) plyni, kapalin i tuhych latek mohoutipinterakci
s elektromagnetickym #énim absorbovat (pohlcovat) totoredi. Absorpce probiha tak, ze
¢astice absorbuijici latky pohlcuji fotony (kvantdizé energie) tohoto #éni (jednacastice
muze pohltit jen jeden foton{ astice oviem netiie pohlcovat fotony libovolnych energii, je
schopna absorbovat pouze fotongitych energii, protoZze energie absorbovanych fioton
musi odpovidat ¢gkterému rozdilu energidg) mezi zakladnim stavetastice B a moznymi
excitovanymi (vybuzenymi) stavy tétdstice, nap stavem s energii ozéenou k:

AE:EZ—Elzgzh.v:h.c.ﬁ:%

kde € je energie fotonu, h je Planckova konstamt@ frekvence z#ni, U je vinotet z&eni
(pccet vin na jednotku délky), je vinova délka Z&ni, c je rychlost gni zdeni.

Prichodem elektromagnetického feai absorbujicim prasgtdim (nap. roztokem
stanovované latky) je vstupniiady tok (@ - energie fenesena zénim za jednotkdasu — tj.
pienaSeny vykon) zeslaben o podil odrazeny a roaptylelale o podil absorbovany
rozpoustdlem a podil absorbovany sledovanou latkou. V napéipac budeme sledovat
absorpci, kterou vyvolava sledovana latka rozm&tve vhodném rozpousile. Tato
absorpce zjsobi, Ze se snizi tok i&ni @i prichodu sledovanym roztoken®) oproti toku
z&eni, které proSl@istym rozpousdtdlem (@). (Velikost absorpce tedy zjistime ze srovnani
toku z&eni vystupujiciho z kyvety naginé roztokem sledované latky a roztokeniena
vystupujiciho z kyvety napémé srovnavacim roztokem — podle okolnosti fnagstym
rozpoustdlem nebo nulovym roztokemiipkalibraci — prvni bod kalibgi kiivky bez
piidavku stanovované latky). Roztok latky, kter4 absfe ve viditelné oblasti #éni
(rozmezi vinovych délek 390 — 770 nm) je barevngkl® stanovovana latka sama
neabsorbuje, figvadi se na vhodny barevny komplex reakghsllem obsahujici chromofory
(barvotvorné skupiny, nép=C=0, =C=S, -N=N, -N=0).

Pokud uvazujeme, Ze k zeslabenierd doslo pouze absorpci ve sledované latce,
sledujeme tok dopadajiciho (vstupujiciho¥erd @, a zeslabeného &ni (vystupujiciho,
proslého) @. Velikost pohlcovani lze popsat nejlépe relativnirelicinami jako je
transmitance (propustnost) a absorbance. Transeeit@hje definovana jako poén z&ivého
toku proslého progedim a toku dopadajiciho, tj. podil

-%,0

Pri fotometrii se vSakcasgji pracuje s veliinou absorbanced, definovanou jako
zaporny dekadicky logaritmus propustnosti

® ®
A=-logT =-log— =log—2
9 9% 9%

0
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Absorpce z#eni seridi tzv. Bouguerovym-Lambertovym-Beerovym zakonewvikle
pouze Lambetiv-Beefiv zakon). Jednoduchy vztah nabyvévyjadieni pro absorbanci

A=¢c.cb

Absorbance je tedyipmo umérna koncentraci absorbujici latkg dbvykle s jednotkou
mol.I") a délce drahy stelného paprsku v absorbujicim ptesti @ - tlou¥ka absorbujici
vrstvy). Konstanta ugrnosti (€ -symbol zde nezra energii fotonu) se pak nazyva molarni
absorgni koeficient.Tato konstanta je, jak je obvyklé ve fyzikalni chiemelicina zavisla
na tiznych faktorech, fedevsim zavisi na dané absorbujici latce, vinoléeddsorbovaného
z&eni a teplat. Analyticka fotometricka ®ieni, @i kterych nméiime absorbanci roztoku
sledované latky a z natiené absorbance pakcéime koncentraci této latky v roztoku, se
opira o tento zakon. Mezi absorbanci a koncentnécplatit gima ungrnost, tedy vztah

A=k.c

ti. jedna se o fimku prochazejici p@atkem s konstantou Gmosti k (smernice @imky),
kterou musime pro stanoveniitr Vzhledem k uspi@dani naSeho &eni ale nelze zaéit,
Ze zavislost bude skut® prochazet pgatkem (nap na s¢nach obou réricich kyvet dochazi
k raizré velkému zeslabeni #ni), a proto budeme pitat s obecnou lineérni zavislosti se
dvéma konstantami (obecny tvar rovnicinpky y=a+b.x): Usek na osg (ozna&me radji
konstanté;) a sngrnice gimky — (konstant,).

Vztah mezi absorbanci a koncentraci, tj. katibfazavislost (kalibréni primka) je
vyjadiena vztahem

A=k, +k,.c

Pro nefeni koncentraci vzotkmusime pedem uéit hodnoty obou konstant v rovnici.
Prontiime tedy absorbance roztoko znamych koncentracich (kalibra roztoky)
a z nandfenych hodnot &ime kalibr&ni primku. (Pro ugeni gimky st&i teoreticky dva
prometené body, ale pro zvySenfegsnosti a prosteni, zda kalibréni piimka je skuténé
piimka, pongiujeme vzdy vice bad)

a) grafickou metodou: na vodorovnou osu (&swyneseme znamé hodnoty koncentraci, na
osu svislou ) vyneseme odpovidajici narené absorbance a body proloZziméntunebo
statistickym grafickym programentimku

b) statistickym vyp&tem: ugime Usek na osg, tj. osa absorbanci, (naps Excelu funkce
intercept) a swrnici primky - tj. tangens uUhlu sésného kalibréni pfimkou a osou
koncentraci, tj s osou koncentraci (v Excelu furdloge).

Z nantfenych absorbanci roztbkvzorki pak utime koncentrace stanovované latky.

Bud absorbanci vyneseme do grafu i@ proloZzenou iffimku od€&teme koncentraci, nebo
absorbanci dosadime datené rovnice kalibrai piimky a vyp@teme neznameé
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11.3 Vlastni prace

11.3.1 Seznameni se spektrofotometrem V-1200
Popis pFistroje

Jednopaprskovy spektrofotometr V-1200 jeiemr pro spektrofotometricka dgfeni
v oblasti vinovych délek 325 — 1000 nm. Zdrojentend je wolframova Zarovka. Svazek
polychromatického zé&ni odraZzeny vstupni &binou monochromatoru je zrcatkem
nasmérovan na rovinnou tizku. Ta pracuje na principu ohybu a odrazu. Narguv
sklertné desky je napana vrstwika hliniku slouZzici jako zrcadlo. Do jejiho povrciai
vyryta soustava rovneknych svislych vryp (651 vrygi na 1 mm délky). Na hranach viyp
dochazi k ohybu zéni, gicemz uhel ohybu je funkci vinové délkyieai (s rostouci vinovou
délkou se uhel ohybu #t8uje). Na zrcadlovém pozadi seerdé rozloZzené podle vinovych
délek (dispergované) odrazi, tj.ieai ukité vinové délky se iize odrazet jen pod &itym
Uhlem. Otéenim n¥izky pomoci mikrometrického Sroubu se stupnici vinadélky, se
zvoleny uzky vysek spektra (i prakticky pouze jedné vinové délky) promitéavgatupni
$trbinu. Strbinou prochazi svazek iEni s vybranou vinovou délkou (jednobarevny -
monochromaticky paprsek), ktery pak prochazi kywese zkoumanou nebo srovnavaci
kapalinou, kde se zpurcita ¢ast pohlti, a dopada na fotokatodu, ktet@vpdi z&vy tok na
elektricky proud. Elektronickym zpracovanim sign&tonasobiem se ziska digitalni udaj,
tj. hodnota absorbance nebo transmitance.

Obrazek 21 Spektrofotometr V 1200

Postup @i méreni

» Pxistroj zapneme bvym vypingem umistnym na zadni str&npiistroje nejmé# 20
minut pred zahajenim giteni.

* Nastavime pozadovanou vinovou délku 420 nm: nadadin panelu se stiskne ditko
,GOTO A“ a pomoci Sipek se nastavi hodnota 420 nm. Pot&@ena hodnota musi potvrdit
stiskem tlaitka ,—".
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» Pro nastaveni nulové hodnoty absorbance se do pozice pojizdného drzaku kyvet
vlozi kyveta s destilovanou vodou nebo se slepyrhupem. Na displeji se zobrazi
absorbance srovnavaciho roztoku. Stiskeritka ,ZERO" na ovladacim panelu se nastavi
nulova hodnota absorbance pro srovnavaci roztok.

* Pro samotné #teni kalibr&nich vzorki a nezndmych vzotkpouzijeme druhou pozici
pojizdného drzaku kyvet. Doénumistime kyvetu se vzorkem a tahem kégmmalu
piesuneme kyvetu do drahy paprsku. Kyvetaégemym vzorkem nahradi pozici kyvety se
srovnavacim roztokem. Na displeji se zobrazi haalabsorbance ¢reného vzorku.

Obrazek 22 Detail ovladaciho panelu spektrofotometr

11.3.2 Vybér optimalni vinové délky pro stanoveni Fe

Podstata néieni

Pri fotometrickém ndieni Zeleza wfime absorbance oranZzového komplexu, ktery
vytvéieji ionty FE" s komplexotvornyntinidlem 1, 10 — fenanthrolinem. Komplex se itvo
piti vhodném pH, jez udrZzujeme octanovym tldem. ProtoZe absorbance vyvolavana
komplexem zavisi na vinové délce absorbovanélientaje teba nejprve wit vhodnou
vinovou délku, p niZz provedeme vlastni analytickéétani. Prongtime tedy absokmi
spektrum komplexu - zavislost absorbance na vim#tée. Vhodna vinova délka prosreni
odpovida maximu na abs@érgm spektru. B této vinové délce mé jednak pouZzitd metoda
stanoveni nejvysSSi citlivost (nejvyssi strmosesiite kalibr&ni kiivky) a za druhé fipadné
malé zmnény nastaveni vinové délky, ke kterym wipthu meteni na pistroji dochazi,
vyvolavaji nejmensi chyby &eni absorbance (néjpéi chyby by vznikaly pro vinové délky
odpovidajici stoupajici nebo klesajtésti absorpniho spektra).

Cinidla a p¥istroje

Zasobni roztok (NE),.Fe(SQ)..6 H,O (Mohrova él) o ¢ = 0,1 mol

Standardni roztok (NpPLFe(SQ),.6 HO (Mohrova &) o ¢ = 5.10° moll' cerstw
pripraveny

10% kyselina sirova

Octanovy pufr
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Roztok 1, 10 — fenanthrolinu
Destilovana voda
Spektrofotometr V 1200

Postup

Nejprve ffipravime standardni roztok iontu #e(Mohrova $l) s koncentraci
c = 5.10"mol.I'". Do odn&rné baiky na 1000 ml odpipetujeme pebny objem (pedem
vypoitéte) zasobniho roztoku Fe(Mohrova $l) o ¢ = 0,1 molf. Odmérnou baku
dopInime destilovanou vodou na objem cca 500 tddidme 5 kapek 10% kyseliny sirové
a doplnime destilovanou vodou po rysku a promichame

Do odneérné baiky na 25 ml odpipetujeme pomoci automatické pip&tyml
standardniho roztoku Feo ¢ = 5.10" mol.I', 5 ml octanového pufru a2 ml roztoku
fenanthrolinu. Odrérnou baiku doplnime destilovanou vodou po rysku a promiaham

Poté roztok nalijeme do kyvety d = 1 cm a p&ime absorgni spektrum komplexu,
tj. zavislost absorbance roztoku na vinové déleezgahu 420 az 540 nm. VIinovou délku
nastavujeme takto: v intervakB80 az 520nm meénime vinovou délku p@ nm, v rozsazich
420 az 480 nm a 520 az 540 nm po 10 nm. Pro kaZ#eénimastavujeme nulovou hodnotu
absorbance na destilovanou vodu.

11.3.3 Proméreni kalibraéni zavislosti a stanoveni koncentrace Fe v neznamém
vzorku

Cinidla a p¥istroje

Roztok (NH),Fe(SQ),.6 HO (Mohrova él) o ¢ = 5.10 mol.I*

Octanovy pufr

Roztok 1, 10 — fenanthrolinu

Vzorek o neznamé koncentraci‘Fe

Spektrofotometr V 1200

Postup

Nejprve si gipravime kalibréni roztoky. Do 7 odrérnych bagk o objemech 25 ml
odpipetujeme pomoci automatické pipety 0; 0,5;,5; 2; 2,5 a 3 ml roztoku Ee Do vSech
bartk ptfidame 5 ml octanového pufru a 2 ml fenanthrolindos&h baék doplnime
destilovanou vodou po rysku a promichame.

Do odnernych bagk o objemech 25 ml s neznamymi vzorkjidame také 5 ml
octanového pufru a 2 ml fenanthrolinu. Obsahékatoplnime destilovanou vodou po rysku
a promichame.

Poté zmdtime absorbanci kalibtaich roztok v kyve€ d = 1 cm. Nulovou hodnotu
absorbance nastavime na nulovy roztok kativr&ady. Proti tomuto roztoku praffime
celou Skalu kalibrénich roztok véetrg nulového roztoku. Kazdy roztok zfiime 3x.

Stejnym zfisobem pror&ime neznamé vzorky.

11.4 Protokol
Protokol musi obsahovat:
* Nazev prace
* Princip
V kapitole Princip se za#ite na vys¥tleni, na kterém jevu je zaloZeno fotometrické
meieni, jaka fotometrickd velina byla néiena, na jakém fyzikalnim zakonu jeéimni
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zalozeno — jeho tvar, ktera barevna latka byla growéna, jaké zavislosti byloraba
pronetit a pra: (jak se jmenuje metodademi koncentrace z naienych hodnot)

» Pouzité chemikalie affstroje

» Tabulku s narffenymi hodnotami (tabulka pro absémp spektrum)

Tabulka 12

A [nm] A

» Graf zn&zaiujici absorpni spektrum, tj. se zavislosti A = &)( Na grafu vyzn&e
zvolenou nejvhodijsi vinovou délku pro gieni — vinovou délku pro maximalni absorbanci
7\-max-

* Tabulku Kkalibr&ni zavislosti s nagtenymi hodnotami absorbanci a vypenymi
koncentracemi Fe v kalibtaich roztocich

Tabulka 13

c (Fe) [mol.I'T | A; A A As

Vyswtlivky: ¢ (Fe) — koncentrace Fe v kalibrach roztocich; A A, Az — absorbance
ziskané g opakovanych r&enich; A — primér vypoiteny z ditkich hodnot A

Pro dalSi zpracovani pouzijteipnérné hodnoty absorbanci.

 Kalibragni graf — graf zavislosti A = f (c) sproloZzenoutimkou a se
znazorgnym ode€tem koncentraci Fe v roztocich vzork

* Vypoctenou rovnici kalibrani piimky metodou nejmenSickitveral — Usek na ose
k odgtéte alespd na 4 desetinna mista a &mci alespéa na d&tyfi platnd cisla
(nezapditavame nuly fed a z&islem). Vypa@et koncentraci Fe v roztocich vzark

» Stanoveni hmotnosti Fe v neznamych vzorcich ziskdéa zpisoby vyhodnoceni (ze
stanovenych koncentraci vygiste hmotnost Fe v odémé baice s objemem 25 ml)

o Zawr (komentujte souhlas kalibmai kiivky s teoretickym pibéhem dle Lambertova-
Beerova zakona, srovnejte vysledky pro stejné woikkané d¥ma zmisoby vyhodnocent).
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12 Tenkovrstva chromatografie (TLC)

12.1 Ukoly

» Priprava standardnich roztokd aminokyselin (L-glycin, L-Valin, Alanin)
* Priprava mobilni faze

» Pfiprava chromatografického platku

» Stanoveni aminokyselin v nezndmém vzorku

12.2 Teorie

Tenkovrstva chromatografie je varianta chromatagr&idy jako stacionarni faze slouzi
vrstva absorbentu (silikagel, alumina) nanesendlimakové folii nebo skleéné destice.
Jako mobilni faze slouzi zvolené &rrozpousdtdel. Tato volg vzlina diky kapilarnim silam
vzharu po platku a unasi s sebou eulatii. tBmto procesu dochazi k separaci jednotlivych
slozek.

Platek je umisih ve vyvijeci lazni, coz je uzéena nadrz, kde je na &lslaba vrstva
mobilni faze. Atmosféra v lazni musi byt parami rhabfaze nasycena, jinak by dochazelo
k odpd@ovani gimo z platku,¢imz by byla vylodena opakovatelnost stanoveni a spravne
vyhodnoceni.

Kazdy analyt ma svou specifickou hodnotu rétgho faktoru R podle kterého Ize
jednotlivé latky identifikovat.

draha migrace analytu

H = " " I 4
I draha migrace mobilni faze 1

12.3 Vlastni prace

12.3.1 Pfiprava mobilni faze
Pomicky a ¢inidla
Aceton p.a.
Kyselina octov4, p.a.
Voda
Erlenmeyerova hika
Vyvijeci laze
Postup
Mobilni fazi ziskdme smichanim acetonu, kyselinjoeé a vody v porru 2 : 2 : 0,4.
Celkow je kanalyze paeba cca 45 ml mobilni faze. Sppeme si paebné objemy
jednotlivych sloZzek a od#&time odmérnym valeékem, mensi objemy pipetou. Jednotlivé

slozky smichame v uzéené Erlenmeyeravbaice se zabrusem. Pdildadném promichani
mobilni fazi vlijeme do vyvijeci lazn kterou nasledhuzaweme.
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12.3.2 Priprava standardnich roztokd aminokyselin
Cinidla

L-Alanin

L-Valin

Glycin

Postup

Nejdiive pipravime standardni roztoky aminokyselin. Pracujeni®o (m/m) roztoky.
Spaiitame si paebnou navazku na 50 ml. Aminokyseliny si navazirne28 ml kadinek
a kvantitativek prevedeme do 50 ml odimych bawk. Baiky doplnime po rysku
destilovanou vodou.

12.3.3 Pfiprava TLC platku
Pomicky a ¢inidla

TLC platek

Obyejna tuzka

Pravitko

Rukavice

Sklerena stikacka

Upozorreni: TLC platku se nikdy nedotykame holou rukou. NpokoZce se ifrozer¢
vyskytuje spousta aminokyselin, takze bychom sitgikékontaminovali a znehodnotili tak
analyzu. Pracujeme proto vzdy v rukavicich.

Na jednom konci platku, 2 cm od okraje, narysujeaiscejnou tuzkou slabou
piimku. Pozor, na tuzku se nesmtiladoslo by k poSkozeni vrstvy adsorbentu.

Narysovand fimka slouzi jako startovaci linie, ze které se g@live analyty eluuji.
Na gimce si rozvrhneme 5 badak, aby byly pblizné stejré daleko od sebe a od okiaj
chromatografického platku. Na body 1 az 3 nanesskbertnou stikatkou co nejmensi
kapku standardnich roztbkaminokyselin. Do seSitu si poznamename ufnigednotlivych
aminokyselin.

Ctvrty a paty bod slouzi pro neznamé vzorkyikatkou naneseme co nejmensi kapku
neznamého vzorku. Potég@me, dokud vihké oblasti naneseni roatakvyschnou.

12.3.4 Vlastni analyza

Pomiicky a ¢inidla

0,1% roztok ninhydrinu v ethanolu
SuSarna vytata na 80 °C

Postup

TLC platek opatraéy viozime do vyvijeci l&zh Pracujeme rychle, abychom i
o atmosféru nasycenou parami mobilni faze, aleveéropatré. Platek musi byt viozen
do mobilni faze pokud moZno svisle, aby eluce pralai po celé &te steji.

Pokud zane probihat eluce, iieme pozorovat, jak mobilni faze vzlina po platku
vzharu. Tento proces trvafiplizné hodinu. Mezitim umyjte nadobi, odmé baiky se
zasobnimi roztoky aminokyselin, kadinky a Erlenmeya baiku. Rovréz zapite susarnu
na 80°C.
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KdyZ horni okraj mobilni faze dogje priblizné 1 cm od horniho okraje platku, platek
vyjmeme, tuzkou opativyznaime hranici mobilni faze, a platek viozime do sogara cca
1 minutu. Jakmile je mobilni faze z platku othyaa, platek vyjmeme a nad vylevkou
rovnomegrné poprasime roztokem ninhydrinu v rozprasov&latek by ndl byt pouze lehce
ovih¢en, roztok nesmi stékat, doslo by k rozpiti vzaakujeho Spatnému vyhodnoceni.
Platek opt vloZzime do suSarny a vame, dokud se nevybarvi skvrny jednotlivych

aminokyselin. Aminokyseliny s ninhydrinem za teplgtvéreji barevny komplex, tzv.
Ruhemanovu violé

12.3.5 Vyhodnoceni

Podle polohy skvrn jednotlivych standardminokyselin mMizeme pimo vyhodnotit

slozeni nezndmych vzark Stejna aminokyselina bude mit vzdy stejnou vzuze
od startovni linie.

Obrazek 23: Schéma chromatogramu tenkovrstvé chrontagrafie.
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Pro vyjadeni R faktoru znéfime nejdive vzdalenost jednotlivych skvrn od startovni
linie a potom vzdalenost, kterou mobilni faze patk urazila. Pomoci vzorce 1 speme R
faktory pro vSechny pouzité aminokyseliny.

Podle polohy skvrn na chromatogramdinre sloZeni neznamych vzarkVv prikladu

na obrazku 23 vzorek 1 obsahuje vSechnii slozky, vzoreke. 2 obsahuje pouze sloZzky B a
C.
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12.4 Protokol

Protokol musi obsahovat:

* Nazev prace

* Princip

* Navéazky aminokyselin

* SloZeni mobilni faze

» Délka vyvoje chromatogramu

» Délky migrace mobilni faze a aminokyselin

* Rfkazdé aminokyseliny

» Zawr — jaké aminokyseliny obsahoval neznamy vzorek
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13 Modelové vypo €ty

13.1 Vypo ¢et stanovované latky (hmotnosti, koncentrace) a vyp ocet navazky
pA titra énim stanoveni

13.1.1 Vypocet molarni koncentrace stanovovaneé latky

1. Vypodtéte molarni koncentraci (neboli latkovou, tj. v jedkach molt) vzorku
kyseliny fosforéné. Ke stanoveni bylipsré odmeien objem 25 ml vzorku kyseliny, vzorek
byl titrovan odndrnym roztokem NaOH o fesné koncentraci (titru) 0,1027 mdl.l
Stanoveni bylo zaloZeno na reakci NaOH;B®, do druhého stugin(na NaHPQy).

Stanoveni pobihalo dle rovnice:
HsPO, + 2 NaOH - NaHPO, + 2 HO

Ukolem je vypditat koncentraci PO, ve vzorku — ozngime Chpo,

Spoteba odnirného roztoku byl&naon = 19,8 ml, tj. 19,8/1000 litr
jeho koncentracengor = 0,1027 mol:f

Podle rovnice reaguje 1 molsPiO, se 2 moly NaOH. Z toho plyne pro ekvivalenci
latkovych mnozstvi titrénihocinidla nnaon @ stanovované latky, oo,

Ny po 1 1
3 4 > , _
— == tzn. ze plati gz, == Myaon
Nuaon 2 2
Latkové mnoZstviyaon Vypoiteme se spégby a titru
NNaoH = VNaoH. CNaOH X po dosazeni dostavame
n — VNaOH |]"'NaOH
HyPO, — 2 -

Stanovovanou koncentracgPiOs (€, 50, ) Ize vypditat zn, ., @ objemu vzorki,

_ nH3PO4

Cipo, = v
\'74

takze po dosazeni reguichozi rovnice za,, .,

a dosazeni dostavame
~ Vieon ooy . 198 01027 _ 198 010271000

C =
WO 2., 1000 2 25/1000 1000 2 25

= 0,04067moll

Koncentrace kyseliny fosfotré je 0,04067 moll.

13.1.2 Vypocet hmotnosti stanovované latky

2. Vypocététe hmotnost KO, v zadané davce vzorku, vysledek ditee v mg. Vzorek
peroxidu byl néedén v odnérné bace na 250 ml. Objem 25 ml tohoto roztoku byl titav
odmernym roztokem KMnQ@ v kyselém prosedi. Spateba roztoku KMn@ s pgesnou
koncentraci 0,0189 mot-kinila 17,6 ml.

Stanoveni probiha dle rovnice
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5H,0, +2MnQO; +6H* - 50, + 2Mn* +8H,0

V bod ekvivalence plati pro zreagovana latkova mnozstvi

Mo, _5 Mo,

, COZ znamena Npo, =
nKMno4 2 2

Latkové mnozstvi sptebovaného KMn@vypaiteme ze spoeby a koncentrace

nKMnO4 = C|<Mno4 -VKMno4
po dosazeni

_ 5[CKMnO4 -VKMno4
nHZOZ -
2
Hmotnost HO, v titrovaném objemu dfme z latkoveho mnoZzstvi B, a z molarni
hmotnosti HO,

2y _ S[CKMnO4 [VKMn04 (M H,0,
Nyo, Mo, = 5

Protoze jsme ke stanoveni brali jen 25 mi)(¥ 250 ml (\{,) nateného vzorku, je hmotnost
celého vzorku urrne vetsi: Vi, / V1= 250/25 - tedy 10krat .

m _ 5[CKMnO4 [VKMnO4 (M H,0, [sz _ 5[0,0189[!17;6 B 34,1 D250 _
"0 21V, 2 1000 25/1000 1000
_5[0,0189 176 3411000250

E =0,2836g = 2836m
2 100(¢ 25 100(¢ % 30mg

Pri dosazovani objemy 25 ml a 250 ml mame ve stejjgdhotkach, takze se jejich jednotky
krati, objem titraniho ¢inidla musime dosadit v litrech (17,6/1000), vysi@cdhmotnost vyjde
Vv g; podle zadani mame vysledek uvézt v mg, takfazmnasobime 1000.

Hmotnost peroxidu ve vzorku je 283,6 mg.

13.1.3 Vypocet hmotnostni koncentrace vzorku

3. Koncentrace octové kyseliny v écbyla stanovovana titta¢. Objem 25 ml vzorku
octa byl n@edn v odmérné baice na 250 ml. Ztohoto mekného vzorku bylo
odpipetovano 25 ml k tittmimu stanoveni. i titraci bylo k dosazeni bodu ekvivalence
spotebovano 22,6 ml roztoku NaOH ®epnou koncentraci 0,0998 mdl.lVypoitste
hmotnostni koncentraci octové kyseliny véct

Stanoveni prahlo podle rovnice:
CH;COOH + NaOH - CH;COONa + HO
1 mol CHCOOH reaguje 1 molem NaOH, tzn. Ze v bodkvivalence plati
r]OK = nNaOH

Latkové mnoZstviaon Vypaoiteme ze spdebyVyaon @ titru Cyaon

NNaoH = VNaoH - CNaoH
takze latkové mnoZstvi octové kyseliny
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Nok = VNaoH- CNaOH
Odpovidajici hmotnost octoveé kyseliny
Mok = Nok Mok = VNaoH- CNaoH - Mok

Hmotnostni koncentraci GEOOH v nairedéném roztoku vzorku lze vypcaitat z této
hmotnosti a z pipetovaného objemuetného vzorkw, = 25 ml

mOK - VNaOH |]:NaOH DMIOK
V2 V2

Vlastni vzorek byl ovSem ke stanovéatn v pongru 250ml/25ml, to znamena, Ze je 10krat
koncentrova®Si (obecw ./ Vy).

Hmotnostni koncentraci GGEOOH v pivodnim vzorku octaok (ré)
_ Vivaon [Cnaon [M ok iz _ Vivaon [Craon Mok 10 _ 226 Ep,0998[ 6005(10

V.

Pox

V, IV, v, 1000 25/1000
_ 226 1000099800510 _ ¢\ 4
100( 25

Objemy V,, Vnaon Maji byt dosazeny v litrech, tytorgpaity (déleni 1000) se ¥itateli
a jmenovateli krati.

Koncentrace octové kyseliny v éde 54,2qg.F-.

13.1.4 Vypocet navazky ke stanoveni pfesné koncentrace (titru)

4, Vypocététe navazku dihydratu tdvelové kyseliny [(COOH). 2H,0] potebnou
ke stanoveni titru NaOH oriplizné koncentracD,1 mol.I*. UvaZujte, Ze sptgba roztoku
hydroxidu ma byt25 ml a $avelova kyselina zreaguje do druhého stufma Favelan
sodny).

Stanoveni bylo zaloZeno na reakci podle rovnice:

(COOH) + 2 NaOH - (COONay + 2 HO
Ukolem je vypaitat hmotnost dihydratu kyselinyavelové MPHKS
molarni hmotnost dihydratu kyselinya¥elové najdu v tabulce Mppks
Spoteba odnirného roztoku ma bynaon = 25 ml, tj. 25/1000 litk
jeho koncentracexgon = 0,1 mol.1*

Podle rovnice, na niz je stanoveni zaloZeno, reagjupol (COOH) . 2H,0 se 2 moly
NaOH. Z toho plyne pro ekvivalenci latkovych mnezstitraniho cinidla nNaOH
a stanovovaného dihydrattedeloveé kyseliny nDHKS

Noks _ 1 . . n
—DHKS = = tzn., Zeplati n_, . =—2H

DHKS —
NNaow 2 2

Latkové mnoZstvinaon Vypoiteme ze spoeby a koncentrace
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NNaoH = VNaoH- CNaOH , takZze po dosazeni dostavame

— VNaOH IlNr:lOH

n. .=
DHKS 2

Hmotnost dihydratu kyselinytdvelové mpuks 1ze vypdaitat z latkového mnoZstvi (pet
moli) nppkg a z molarni hmotnosMppks

mDHKS - nDHKé M DHKS

po dosazeni zipdchozi rovnice zepykg a dosazeni dostavame

VNaOH [CNaOH (M DHK$ 25[01012607
. = = = 0157
prKS 2 100C[2 &

m

Ke stanoveni titru navazime co niggrgji (tzn. na analytickych vahach) kolem 0,16 g
dihydratu $avelové kyseliny.

13.2 Priprava roztoku o zadané koncentraci

13.2.1 Vypocet potiebné hmotnosti latky

5. Vypoctéte hmotnost pevného NaOH, ktera jeipbta k pipraw 1 litru roztoku NaOH
o piiblizné koncentraci 0,2 motf*

NNaoH= VNaoH - CNaOH
MNaoH = NNaoH - MNaoH = VNaoH - CNaoH - Mnaon=1.0,2.40,0=8,09

Pro gipravu roztoku NaOH ofjblizné koncentraci odvazime kolem 8 g NaOH na tzv.
predvazkach (menpresnych vahach) Poznamkaepnym vazenim na vahach analytickych
bychom v tomto fipad nic nevylepsili, protoZe sloZeni navazovaného Nat@ddpovida
piesré vzorci NaOH; latka obsahuje neznamé mnozstviciiétiu a vody — NaOH neni tzv.
zakladni latkou.

13.2.2 Vypocet potfebného objemu roztoku latky

6. Vypoctéte objem cca 15%ni 430, ktery je poteba pro pipravu 0,5 litru odrérného
roztoku HSQ, s @ibliznou koncentraci 0,1 motl

K dispozici je ¥edn& asi 15%ni kyselina sirova; v tabulkdch naleznerakérni koncentraci

této kyseliny c1 = 1,685 mol -
Méame utit objem této kyseliny Vi (nag. v ml)
potrebny k gipraw objemu V2 =0,51=500 ml

H,SO4 s molarni (latkovou) koncentraci ¢, ~ 0,1 mol.I*

Latkové mnozstvi kyseliny vijpravovaném roztokun, musi byt obsaZzeno v pouzitém
objemu kyseliny 15%ning latkové mnoZzstvi kyseliny v 15%nim roztoku)
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n=n
ci.Vi=c. Vs

v, =&Yz _ O1B00_ 500,
o 1685 !

Je teba odmnifit asi 30 ml 15%ni bEBO.

Poznamka: FesrgjSi mereni objemu kyseliny by nebylo &pucelné, protoZze koncentraci
H,SO, nezndme dostatee presre; roztok SO, neni zakladni latka.

13.2.3 Pfiprava roztoku o pfesné koncentraci

7. a) Vypaitéte hmotnost pevného,Kr,O;, ktery je poteba k pipravw 500 ml roztoku s
molarni (latkovou) koncentraci 0,03333 midl.|
b) Fi pripraw roztoku KCr,O; navazil analytik na analytickych vahacliepré
4,9251g KCr,0O;. Vypoctéte pgesnou koncentraci roztokuripraveného rozpu&him této
navazky a dopknim v odnérné baice na objem 500 ml.

Poznamka: Dichroman draselny ifbak latkam, jejichZz slozeni odpovida dostate
piesré chemickému vzorci, jedna se o tzv. zakladni lafkso tyto latky je moznéifpravit
roztok s mesnou koncentraci; navazku vtomtdippdt odvaZujeme co nejpsrEji
na analytickych vahach &gsny objem ziskame dogh odn€rné baiky po jeji zn&ku.

a) Potebné latkového mnozstvi,Rr,O; (ozn&ime n [mol]) vypocteme z objemu
roztoku § [I]) a molarni koncentrace (c [mot])
n=clVv
Objem v ml je teba pepcitat na litry.
Odpovidajici hmotnost £Cr,0; (m[g]) vypocteme z latkového mnoZstvi a molarni hmotnosti
K,Cr,07 (M = 294,184 g.maf), kterou nalezneme v tabulkach

m=nM =clV[M = 0,0333% [29418=4,90259

Je teba navazit na analytickych vahach hmotnost kole®® 4 K.Cr,O;. Poznamka:
Latka se navazi na analytickych vahach — coieejpji, ale nemusi to bytiesré vypoitené
hmotnost 4,9025g - analytik se nebude hrét Ipodiny stim, aby navazil ipsré tuto
vypoctenou hmotnost. Zipsné hodnoty skute¢ navazené hmotnosti pak vyjte skuténou
koncentraci fipraveného roztoku — vigast b.

b) Ze skuténé¢ navazené hmotnosti,Kr,0; (m [g]) vypoiteme odpovidajici latkové
mnoZstvi G [mol])
m
n=—
M
a z r¥j vyposteme koncentraci (c [mof])
c=n
Vv
celkovy vypaet

m___ 49251  _ 492511000_ a0 0ot

T MV 294180500/1000 294180500
Byl piipraven roztok KCr,O; s koncentraci 0,03348 mot.|
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13.3 Uréeni presné koncentrace odm érného roztoku — titru

8. Vypoctéte koncentraci roztoku NaOH, jestlize na navazia0b6 g dihydratu kyseliny
Stavelové [(COOH) . 2H,0] byla spoteba 30,9 ml tohoto roztoku. Poznamka dihydrat
kyseliny §avelové patf k tzv. zakladnim latkameisté latky gesného slozeni, jejich slozeni
piesré odpovida vzorci). Pro takovou latkuigeme z jeji hmotnosti vygdat velmi gesre
odpovidajici latkové mnozstvi. (U latky, ktera newklacista, jejiz sloZeni neniigsre
znamé, MZzeme z hmotnosti vygitat jeji latkové mnoZzstvi jentplizné.)

(COOH, + 2NaOH - (COONa) +  2HO

; < Myaon _ 2 X 1 —
podle rovnice plati P tzn. ze plati Ny, =200, s
DHKS

Latkové mnozstvi dihydratu kyselinywa/elové nppks vypoéteme z navazené hmotnosti
Mphks =0,2056 g a z molarni hmotnoMpyxs = 126,07 g.mot (z tabulek).

NoHKS= MorkS / Mprks

Latkové mnozstvi hydroxidu lze vyjt z jeho hledané koncentra@raon @ ze spdeby
VNaoH

NNaoH = VNaoH- CNaOH

takZe po dosazeni dostavame
2[m

— DHKS
VNaOH mNaOH - M

DHKS

o - 2[mys _ 2[D20561000_
MMM s Wiaon 126070809

0,1056moll

DHKS

Presna koncentrace roztoku NaOH je 0,1056 fol.|

13.4 Vypo ¢ty p fi pouZiti kalibra ¢éni kAivky

9. Méd (Cu) byla stanovovana spektrofotometricky metodkalibraéni  kiivky
(stanoveni je zaloZzeno naérani schopnosti barevnych roztolpohlcovat se¥tlo urcité,
vhodre zvolené, vinové délky). Vyptete hmotnost Cu ve vzorku, jestlize vzorek byl
po vybarvenicinidlem doplrgn na objem25 ml. Absorbance vybarveného roztoku vzorku
A,;byla 0,235.

Kalibracni roztoky byly gipraveny v odnarnych bakach o objemib0 ml pipetovanim
zakladniho roztoku Cu oiesné koncentraci 1.F0mol/l (roztoky byly ogt vybarveny).
Odnmetené objemy zakladniho roztoku a n#emé absorbance kalildrsich roztoki jsou
uvedeny v tabulce:
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Tabulka 14

objem zakl. nantiena
roztoku Cu [ml]| absorbance
0,003
0,069
0,143
0,182
0,361
0,440

~N|OWIN|F|O

Nejprve vyhodnotime kalibtai kiivku.

Vypoéteme koncentrace Cu v kalildrdch roztocich a doplnime je do tabulky:
latkova mnozstvi Cu v pipetovaném objemu dipnaveném roztoku jsou stejna

M= Ny c.Vo=cC1. V1
nag. kal. roztokgislo 2 co=C1. V4 V»,=1.10°. 1/50=0,02. 1 mol.i*
(oba objemy dosazeny v ml, Uprava na litry se krati
Tabulka 15
¢islo roztoku objem zakl. koncentrace nantiena
roztoku Cu [ml]| [10° mol.I] absorbancé
1 0 0 0,003
2 1 0,02 0,069
3 2 0,04 0,143
4 3 0,06 0,182
5 5 0,10 0,361
6 7 0,14 0,440

V programu Microsoft Excel proloZzimégimkovou zavislost absorbangena koncentradi

A=k, +k,.c
za pouziti funkce intercept nalezneme Usek na osk;, = 0,00626
slope nalezneme smici ko= 3,224 jednotka 1/(ITdmol.I")
Rovnice nalezené kalib¥ai zavislosti A =0,00626 + 3,224c

Z nantiené absorbance preéimovaného roztoku vzorku vypteme koncentraci Cu

A,,=0,235
cez= (Avz- ki) / ko= (0,235 - 0,00626 ) / 3,224 = 0,070961@0l.I"*

Hmotnost Cu ve vzorku
My, = Cyz. Vuz. Mcy = 0,07096 .13 . 25/1000 . 63,55 = 0,000113 g=0,113 mg

Ve vzorku bylo 0,113 mg Cu.
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Obrazek 24

0,5 y = 3,2235x + 0,0063

R?=0,9878 *
0,4 "

=
0,3
0,2 <
o e
0 / ‘ ‘ ‘

0 0,03 0,06 0,09 0,12 0,15
¢ Cu [10 3 mol/l]

13.5 Vypo ¢ty pro jednotlivé laboratorni prace

13.5.1 Neutralizaéni titrace

10.  Vypoctéte objem cca 10%ni 490, ktery je poteba pro gipravu 1 litru odmirného
roztoku SO, s fibliznou koncentraci 0,05 mot (Viz priklad 6.)

11. Vypoctéte navazku KHCQ potiebnou ke stanoveni titru ,HBO, o priblizné
koncentraci 0,05 molll UvaZujte, e spigba roztoku kyseliny ma byas ml a kyselina
zreaguje do druhého stufnj. za vzniku KkSQ,.

2KHCO, +H,S0, - K,SQ +2H,0+2COQ,

Nihco, _ 2

Npsq 1

12.  Vypoctéte presnou koncentraci roztoku,8IOy, jestlize i titraci navazky 0,3019 g
KHCO; byla spoteba 25,5 ml b5Q, . (Fi titrace HSO, zreagovala do druhého stupy.
za vzniku KSQO,.)

e — Myhico, _ 0,30191000
2 KHCO, m/stq, 2110012255

=0,059Imoll *

13. Vypoctéte pibliznou hmotnost pevného NaOH, ktery jela pro pipravu 1 litru
roztoku hydroxidu sifbliznou koncentraci 0,1 motl (Viz pt. 5).

14.  Vypoctéte presnou koncentraci roztoku NaOH, jestlizetjiraci objemu pesré 25 ml
tohoto roztoku bylo sp&#ba odmirného roztoku KSO, 24,6 ml o pesné koncentraci

0,0510 mol.t. (Fi titraci H,SO;, zreagovala do druhého stuptj. za vzniku NaSOy.)

2NaOH+H,SOQ - NaSQ +2H,0
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15. Koncentrace octové kyseliny v écbyla stanovovana titéaé. Objem 25 ml vzorku
octa byl n@edn v odmérné baice na 250 ml. Ztohoto mekného vzorku bylo
odpipetovano 25 ml k tittmimu stanoveni. i titraci bylo k dosazeni bodu ekvivalence
spotebovano 22,6 ml roztoku NaOH epnou koncentraci 0,0998 mdl.lVypoitste
hmotnostni koncentraci octové kyseliny véogViz pr. 3.)

13.5.2 Konduktometrick& a potenciometricka titrace

16. Vypoctéte navazku dihydratu kyselinytavelove [(COOH) . 2HO] pofrebnou
ke stanoveni titrtu NaOH ofiplizné koncentracil mol.I*. UvaZujte, e spétba roztoku
hydroxidu ma byR0 ml a Ze kyselinat&velova zreaguje do druhého stagna $avelan
sodny). (Viz p. 4.)

17. Vypoctéte navazku dihydratu kyselinyt@velové [(COOH) . 2H,O] pofrebnou
ke stanoveni titru NaOH oriplizné koncentracD,1 mol.I*. UvaZuijte, Ze spégba roztoku
hydroxidu ma by20 ml a Ze kyselinat®velova zreaguje do druhého stégna $avelan
sodny). (Viz @. 4.)

18.  Vypoctéte presnou koncentraci roztoku NaOH, jestlize na navdzB053 g dihydréatu
kyseliny $avelové [(COOH,). 2H,0] byla spoteba 23,6 ml tohoto roztoku. (Viz.[8.)

19.  Vypoctste molarni (latkovou, tj. v jednotkach mdilkoncentraci vzorku kyseliny
fosfore&né. Ke stanoveni bylipsié odmeien objem25 ml vzorku kyseliny, vzorek byl
titrovdn odnérnym roztokem NaOH oipsné koncentraci (titru),1023 mol/l Stanoveni
bylo zaloZzeno na reakci NaOH sR0, do prvniho stupné (na NaHPQO,). (Viz pr. 1.)

13.5.3 Chelatometrie

20. Vypoctéte titr (presnou koncentraci) odimého roztoku chelatonu, jestlizé pitraci
piesné navazky 0,1246 g Pb®llo spotebovano 27,3 ml tohoto roztoku. (Vit.7.)

Rovnice podle, které probiha stanoveni

Pb*™ + H,Y* - PbY* +2H"
H,Y? je vzorec aniontu chelatonu

21. Vypoctete hmotnost Cu ve stanovovaném vzorku (v g), pestlgi titraci bylo
spotebovano fesrt 26,7 ml odmrného roztoku chelatonu $gsnou koncentraci
0,2061 mol T . (Viz pt. 2., gipadre jako 4)

Cu® +HY®* - CuY* +H"

13.5.4 Manganometrie

22.  Vypoctéte navazku dihydratu kyselinytavelové [(COOH) . 2H,0] potrebnou
ke stanoveni titru KMn@o priblizné koncentraci 0,02 mot-l UvaZuijte, Ze spétba roztoku
manganistanu ma bgb ml a Ze kyselinat&velova zreaguje dle rovnice
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5H,C,0, + 2MnO; +6H* o~ 10CO, + 2Mn* +8H,0

Nyco, _5

Nimno, 2

(Viz pt. 4.)

23.  Vypoctéte titr (presnou koncentraci) odimého roztoku KMn@ jestlize pi titraci
navazky 0,1802 g dihydratu kyselingaselové [(COOH) . 2H,0O] bylo spotebovano
27,3ml tohoto roztoku. Rovnice podle, které proldtamoveni je uvedena vyse. (Viz B.)
[0,02094 mol ]

2, .1000

KMnO, ~ 5 v

H,C,0, 2H,0 *

24.  Vypoctete hmotnost BO, v zadané davce vzorku, vysledek ditee v mg. Vzorek
peroxidu byl néedén v odnerné bace na 250 ml. Objem 25 ml tohoto roztoku byl titkav
odmernym roztokem KMnQ@ v kyselém prosedi. Spateba roztoku KMn@ s pesnou
koncentraci 0,0189 mokinila 17,6 ml. (Vypdteno - . 2)

13.5.5 Refraktometrické stanoveni

25. Koncentrace roztoku KCI byla stanovovana refraktivitiey (méfeni indexu lomun)
na zaklad prometené kalibrani kiivky. Urc¢ete hmotnostni koncentraci roztoku KCI, jestlize
nameérena hodnota jeho indexu lomu byla 1,3470.
Roztoky pro kalibrani kiivku byly pripraveny z navazek pevného KCI, které byly
doplreny na objemy 25 ml. Navazené hmotnosti a &i@mé indexy lom téchto roztoki jsou
uvedeny v tabulce:

Tabulka 16
¢m.| mKCI[g] | c[g/ml] | index lomun
1 0,0 1,3315
2 0,5 1,3360
3 1,0 1,3380
4 1,5 1,3390
5 2,0 1,3421
6 2,5 1,3431
7 3,0 1,3481
8 3,5 1,3491
9 4,0 1,3521

(rovnice kalibr&ni piimky n = 1,3324 + 0,1217c; koncentrace KCI 0,120 g.il
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Tabulka 17 Relativnich molekulové hmotnosti vybrangh latek

vzorec latky Relativni molekulova
hmotnost

(COOH),. 2H,0O | 126,07

CH;COOH 60,05

Cu 63,55

KHCO; 100,12

K.Cr,0y 294,18

NaOH 40,00

PbC} 278,1

Velicina latkové mnozstvin) a jeji jednotka mol byly zavedeny tak, aby hmatno
1 molu latky vyjadena v gciselre souhlasila prav s relativni molekulovou hmotnosti této
latky.

Tabulka 18 Hustoty a koncentrace kyseliny sirové
Hustoty roztoki kyselin, zdsad a solf

r ' 2
Kyselinaslroved —;- O

% H,50, | P l "B g1 ol -1
1 1,0061 | 07 - 10,06 01025
g 1,018 | 1.7 20,84 0,2064
8 1,0184 | 28 30,60 0L LG
4 | 10280 3.6 41,00 04180
5 ! 1,087 l 45 81,60 06260
8 1,4388 ! 5,4 62,31 0,05563
1 10658 6.8 78,17 0,7360
8 10629 CTE 34,1B fl 55k
g 1,061 81 g5 82 0,9713
10 10661 2.0 106,56 1087
11 1,031 8.0 118,0 1,205
12 1,0R02 10,8 120,8 - 1321
i3 1,087 1L7 1414 1,440
14 1,0047 18,5 163,8 | 1,088
15 11020 15,4 166,03 14686
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13.6 Intervalovy odhad pravé hodnoty m  éreni

Analytickym stanovenim hledame pravou — skotelr hodnotu ené velkiny (nag.
pravou hodnotu koncentrace titréaho roztoku nebo obsahu latky ve vzorku). | kdgh&ny
vysledek naSeho stanovenicimne jako pémér nékolika vysledkKi opakovanych wrieni,
nemizeme pedpokladat, Ze bude zcela totozny s hledanou pravekuténou hodnotou.
Je Zejmé, Ze se nasS{meérny vysledek pravé hodnotzdy jen vice nebo mérpriblizi, tuto
skute&nou hodnotu tedy pouze odhaduje &tou chybou. Vhod#Si nez takovyto tzv.
bodovy odhad — jednintislem, je proto odhad intervalovy - rozmezim hodfuat, do), ve
kterem prava hodnota lezi s dostate vysokou pravépodobnosti. (Zakonitosti teorie
pravdpodobnosti, nam bohuzel neumigfi urcit rozumre interval, v @mZ by se prava
hodnota nachazela se stoprocentni jistotou — takdeywal by byl nekon@¢ Siroky).

Pokud neni metoda zatiZzena systematickou chybowydjedky nejsou vychylené —
stranné (vSechny vysledky #unizSi, nebo naopak vysSi o¢ilou hodnotu proti hodnét
pravé), uplatuji se ve vysledcich jen chyby ndhodné. To znambsnaysledky jsou ndhodn
rozptyleny kolem hledané pravé hodnoty. Prava htadnpe pak tedy totozna setretini
hodnotou rozéeni zékladniho souboru vysleiddkzakladni soubor by t¥idy vSechny mozné
vysledky, jez by bylo mozné naiiit na daném vzorku). V takovénripadt Ize pravou
hodnotu odhadnout jako interval spolehlivostedhi hodnoty (interval, ve kterém s vysokou,
piredem zvolenou pra¥godobnosti lezi g¢dni hodnota zakladniho souboru). Tento interval
obvykle pa@&itdme oboustrari tj. vymezeny kongymi hodnotami dolni limityLp a horni
limity Ly, z pfiméru, X, a ze smrodatné odchylkys (vybérova snérodatna odchylka), jez
vypocteme zn naméienych opakovanych vysletlpredstavuji vybrovy soubor):

S S
L, =X-t,,, O—= L, =X+t,,, O=
D al?2, \/ﬁ H al2, \/ﬁ

t,, j& kvantil Studentova rozteni pro péet stugii volnosti v=n-1 a pro

pravdépodobnostp=1-a/2 (a je tzv. hladina vyznamnosti, coZz je dofkndo jedné pro
zvolenou pravépodobnost — statistickou jistotu intervalu). Hodndtvantiti najdeme ve
statistickych tabulkach. (Pro oboustranny interspblehlivosti se spolehlivosti nap5%

plati a=1-0,95=0,05; hledame kvantil pro pr&podobnostp=1-0,05/2=0,975. Vzhledem
k nejednotnosti zjsobu tabelovani se Ize zorientovat v danych talshltak, Ze tento kvantil
ma pro vysoky pé&et stupit volnosti hodnotu 1,960.)

13.7 Vypo cet intervalu spolehlivosti p /i malém po ¢tu opakovanych vysledk d

Pt malém pdétu vysledki n (2, 3 maximala 5) je vhodné péitat interval spolehlivosti
z rozgti, R, nangienych vysledk (rozdil mezi maximalni a minimalni hodnotou ¥sin) dle
vztahu

Loy =X£K.R

kde koeficientK, nalezneme ve statistickych tabulkach (tabulka uwadeiZze) pro
oboustranné intervaly podle zvolené spolehlivaggrivalu, respektive hladiny vyznamnasti
(je uvedeno fimo pro oboustranny interval) a podlethonangienych vysledk n.
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Priklad.

Pfi stanoveni titru odirného roztoku kyseliny sirové oiplizné koncentraci 0,05
mol.I'" byly nalezeny tyto vysledky prdi topakovana ré¥eni 0,0485; 0,0497; 0,0501 maLl
Urcete intervalovy odhad titru kyseliny.

Vypo&teno: n=3,x= 0,0494 mol:f, R= 0,0501 — 0,0485 = 0,0016 mdLl.INalezeno:
Kn=1,304

Lo, = 00494+ 1304[0,0016= 0,0494+ 0,0021= 0,0473 - 0,0515mol.I"*

Koncentrace od#iého roztoku kyseliny sirové lezi s prapddobnosti 95 %
Vv rozmezi
0,0473 az 0,0515 mot-l

Tabulka 19 Hodnoty K pro vypoéet intervalu spolehlivosti z rozgti podle Deana a Dodona

pocet | koeficient spolehlivosti p
méfeni| 95% |  99%
n hladina vyznamnosti a
0,05 0,01
2 6,353 31,828
3 1,304 3,008
4 0,917 1,316
5 0,507 0,843
6 0,399 0,628
7 0,333 0,507
8 0,290 0,492

Poznamka V naSich vypoétech nebudeme ip dalSim pouziti hodnot uéenych
intervalow pracovat s&mito intervalovymi odhady, coz by bylo pochopitellogické, ale
neni to tak zcela jednoduché. Pro jednoduchostrhadeo nasledny vyget pouzivat pouze
bodovy odhad, tj. @imér. Nag. pii vypoctu titru hydroxidu sodného, ktery stanovujeme
za pouziti odrrného roztoku kyseliny sirové, jejiz titr jsme vypti v piikladu, budeme
brat pouze pgmeérnou hodnotu titru.

Je zejmé, Ze fi naslednych vypé&ech (titru hydroxidu sodného, a pak pypoctu
koncentrace vzorku octové kyseliny) bychonglinbrat v Gvahu, Ze igsna koncentrace
kyseliny sirové neni rovnaigsré vypoctenému pimeéru, ale lezi tkde kolem tohoto
bodového odhadu.iPvypoétech vysledku naslednéhoctani (vyp@et obsahu stanovované
latky), sp@teného za pouziti vyslefkpiedchoziho r&eni (titr odngérného cinidla), kdy
uvazujeme, Zze nahodné chybyegchoziho réfeni se odrazeji i ve vysledku éreni
nasledného, iedpokldddme, Ze dochazi keitdni rozptyh (kvadrati smerodatnych
odchylek), pipadre <Citani relativnich rozptyl (kvadrafi relativnich smrodatnych
odchylek). (Zda sec#aji rozptyly nebo relativni rozptyly, zavisi nam, zda se naéhené
hodnoty ve vypétech gitaji, pripadré odditaji nebo nasobi, ffpadré déli.) Pro konény
vysledek peoitany postupé z priméra pro d¥ a vice naslednych &reni pak vypoéteme
intervalovy odhad tak, Ze pouZijeme &odatnou odchylku w@enou s takto sklddaného
rozptylu. Problém jereSen jako tzv. nejistoty &eni. OvSem na arovni naSich labotato
zakladniho kurzu se tim nebudeme zabyvat.
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