OBECNE ZAKLADY PRACE V ANALYTICKE LABORATORI

V. Setni¢ka

(aktualizace textu Obecné zaklady prace v analytické laboratofi; Navody pro laboratorni cviceni z analytické
chemie I, J. FOGL a kol., VSCHT Praha, 2000)

Uvod

Analytickd chemie se zabyva zkoumanim chemického slozeni vzorkt latek a smési. V
zéasad¢ se déli na dva podobory: analytickou chemii kvalitativni a kvantitativni.

Kvalitativni analyza se zabyva zjisStovanim a prokazovanim piitomnosti konkrétnich
latek, prvkd, iontli a funkénich skupin ve vzorku a neurcuje v jakém mnozstvi se tyto slozky
ve vzorku vyskytuji. Ukolem kvantitativni analyzy je stanovit obsah &i pomérné zastoupeni
jedné, vice ¢i vSech slozek ve vzorku. Metody, kterych se k témto analyzam vyuziva, lze délit
podle raznych kritérii, napt. podle mnozstvi stanovované slozky, charakteru nebo ptvodu
vzorku apod. Vzilo se vSak zakladni rozdé€leni analytickych metod na metody chemické a
instrumentélni, podle toho, které vlastnosti latek se pii jejich uréovani prevazné uplatiuji,
popi. jakych pfistroju a zatizeni se pti analyze pouziva.

U metod chemické analyzy se usuzuje na obsah prvkil nebo sloucenin ve vzorku za
pouziti chemickych reakci mezi stanovovanou latkou a latkou pomocnou - Ccinidlem.
Principem vSech metod kvantitativni chemické analyzy jsou takové chemické reakce, které
probihaji kvantitativné, jednoznaéné, s dostatecnou rychlosti a poskytuji definované produkty.
Metody kvantitativni chemické analyzy se déli na:

1. Metody odmérné (titracéni), kdy uréovand soucast vzorku reaguje s cinidlem,
pridavanym ve formé roztoku znamé koncentrace, tzv. odmérného roztoku. Z objemu roztoku
¢inidla potfebného k tomu, aby pravé kvantitativné probéhla reakce se stanovovanou slozkou
(tj. aby bylo dosazeno bodu ekvivalence), se na zéklad¢ stechiometrickych vztahli vypocte
mnozstvi této slozky.

2. Metody vazkové (gravimetrické), kdy se zjiStuje hmotnost stanovované slozky
vyloucené a izolované ve formé& malo rozpustné slouceniny po jejim pfevedeni na slouc¢eninu
definovan¢ho slozeni. K vylouceni této slouceniny se vyuziva obvykle srazeni piebytkem
vhodného cinidla.

Metody instrumentalni analyzy vyuZivaji pfistrojové detekce zmén fyzikalnich
vlastnosti bud’ pfimo urované soucasti, nebo produktu jeji chemické reakce s vhodnym
¢inidlem.

Kvantitativni analyza, na kterou jsou naSe laboratorni cviceni predevSim zameéiena,
zahrnuje Sirokou pracovni a studijni oblast. V zdkladnim kurzu laboratorniho cviceni
z analytické chemie I se mohou posluchac¢i seznamit jak s jednoduchymi zakladnimi
operacemi a metodami odmérné a vazkové analyzy, tak se zaklady potenciometrickych,
coulometrickych a fotometrickych stanoveni. Posluchaci si téz osvoji zaklady infracervené
spektrometrie a kapalinové chromatografie.

Zakladnim ptedpokladem uspésné prace v laboratofi je dobra teoreticka ptiprava. Jesté
pied zahgjenim praktickych cviceni je tfeba prostudovat vSeobecné platné zasady préace
v laboratofi a popis zakladnich analytickych operaci. Pied kazdou ulohou je potom nutné
prostudovat si pfislusny navod a znalosti si popiipadé doplnit i z dalsi literatury. Bez této
predbézné piipravy neni mozno splnit pozadavek promysleného, peclivého a zodpovédné
provedeného experimentu.



Zasady a bezpecnost prace v laboratori

R. Pataridu

(aktualizace textu J. Zilkové)

Poradek a Cistota v analytické laboratofi je podminkou uspéchu a zaroven nutnosti pro
bezpecnou praci. Chemické sklo a nadobi, se kterym se nepracuje, se uklada do stolu. Je tfeba
Setrné zachazet s vybavenim laboratofe, neplytvat chemikéliemi a pfesvédcit se predem, které
pomocné roztoky jsou k dispozici a které je nutno pfipravovat. Rozbité sklo patii do zvlastni
oznacené nadoby. Vylevky se musi udrzovat v Cistot¢ a nesmi se do nich hazet zadné
odpadky. V Cistoté je tfeba udrzovat i ostatni spole¢né uzivané prostory v laboratofi, jako
digestof, vahovnu a prostor u spolecnych chemikalii a roztokii. Rozlita voda, rozlité nebo
rozsypané chemikalie, at” uz po stole, po digestofi nebo po podlaze, museji byt neprodlené
odstranény. Zvlast’ je nutné udrzovat Cistotu analytickych vah a predvazek, které se mohou
snadno znecistit pfi neopatrném navazovani. VSichni jsou povinni Setfit energiemi, zvlaste
pak nenechavat zbyte¢né hotet plynové kahany.

Pied zahdjenim prace se vSichni sezndmi s bezpe¢nostnimi a pozarnimi smérnicemi
vyveéSenymi v laboratofi. Prace v chemické laboratofi je vZdy spojena s urcitym nebezpecim
danym ptfedevsim vlastnostmi nékterych pouzivanych chemikalii (Ziraviny, jedy, hoflaviny)
a moznosti Urazu pii experimentovani (prace se sklenénym nadobim, horkymi predméty,
plynovymi kahany a elektrickymi pfistroji). Nepfiznivé se projevuje i relativné velky pocet
studenti v jedné laboratofi. K tomu pfistupuji i nedostatky pramenici z malé zkuSenosti
v experimentalni préci, Spatnd organizace postupu, nedostate¢nd ptiprava, spéch a
ukvapenost. Naproti tomu jiz v uvodu zdliraznénd domdci piiprava mize do znacné miry
omezit nebezpedi trazu, nebot’ v navodech se na obtiznd mista jednotlivych postupt zvlast
upozornuje.

KaZzdy poslucha¢ musi mit pfi vstupu do laboratofe oblecen pracovni plast. Je povinen
dbat o svou vlastni bezpecnost a zdravi i o bezpecnost a zdravi osob, kterych se jeho jednani
bezprosttedné dotyka.
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(Zasady pro bezpecnou prdaci v chemickych laboratorich).

Veskeré prace, pti kterych se uvoliluji drazdivé plyny (rozklad vzorku, odpatfovani za
pritomnosti kyseliny, spalovani sedlin, ale i prelévani koncentrovanych kyselin), je nutné
provadét v digestofi se zapnutym odsévanim.

V laboratofi je dovoleno konat pouze piikédzané prace. Laboratorni nadobi se nesmi
pouzivat k jidlu a piti; jist a pit se musi mimo prostor laboratofe.

Pti praci s chemikaliemi je nutno dbat zvlastni opatrnosti. K nabirdni tuhych chemikalii
se pouzivaji laboratorni 1zicky. Koncentrovanéjsi roztoky kyselin, zasad a jedovatych
latek se nesméji pipetovat usty. Do pipety lze takovy roztok nasat injekéni sttikackou,
balénkem apod. Do vylevky se smé&ji vylévat roztoky chemikalii (zejména kyselin) az po
zna¢ném ziedéni a musi se ve vylevce jesté dostatecné splachnout vodou.

Do vylevky se nesméji vylévat organicka rozpoustédla. Zbytky organickych
rozpoustédel se shromazd’uji do oznacenych lahvi.

Pfi vSech manipulacich s latkami v otevienych nadobéach (zkumavky, banky apod.) se
musi udrzovat usti nadob odvracené od sebe a jinych pracovnikd.



Latky, jejichz rozpousténim se uvoliiuje teplo, se musi rozpoustét po Castech a za
stalého michani, poptipad¢ chlazeni (napf. pii rozpousténi hydroxidu sodného nebo pfii fedéni
koncentrované kyseliny sirové). Kyselinu lijeme vZdy do vody, nikdy ne naopak!

Manipulaci s tlakovymi zafizenimi, zejména s lahvemi na technické plyny je mozné
provadét pouze po pouceni a za ptitomnosti pedagoga.

Zavady na elektrickych zafizenich je tfeba ihned oznamit vyucujicimu.

Zapalen¢ hordky kahani neni dovoleno ponechat bez dozoru. ProSlehne-li plamen
dovnitt kahanu (kahan ,.hofi uvniti), nebo ,,ulétne-1i* plamen (uchdzel by plyn), je tieba
okamzité uzaviit piivod plynu a kahan sefidit.

Kazdy si ovéfi, kde je v laboratofi umistén hasici pfistroj a kde je vétsi pristroj na
chodbé. Vychody z laboratofe musi ztlistat volné, stejné jako ulicky mezi stoly.

Pted odchodem z laboratote si kazdy uklidi své pracovni misto a presveédci se, zda je
uzavien pfivod plynu a vody a jsou vypnuta elektricka zatizeni.

Je tieba mit na zfeteli, Ze vSechna uvedena opatfeni chrani zivotni prostfedi a 1 kdyz
v laboratornim méfitku, vedou posluchace k navykim, které by kazdy chemik mél
respektovat.

Pokyny pro prvni pomoc

Kazdy uraz v laboratori musi byt ihned ohlasen asistentovi vedoucimu laboratorni
praci. V kazdé laboratofi je umisténa lékarnicka a na pracovisti je oficidlné uvedeny
zdravotnik, ktery provede oSetfeni, poptipadé doporuci oSetieni 1ékatem. V tad¢ ptipadi je
vSak nutny okamzity zésah, a proto uvddime pokyny pro poskytnuti prvni pomoci v
nejbeéznéjsich ptipadech.

1. Poranéni oteviena:
a) Odérky: okoli rany pretiit desinfekénim prostifedkem (napf. Ajatinem) a rdnu opatfit
sterilnim krytim (napt. Spofaplastem).
b) Rezné rany: zastavit krvaceni obvazem. Nedotykame se rany a té ¢asti obvazového
materialu, kterd se pfilozi na ranu. Pfi velmi silném tepenném krvéceni se tepna
stiskne pfimo v rané, popf. se pouzije Siroké Skrtidlo nad ranou.

2. Popéleni, opateni:
a) Mensi: rychle ochladit (studend voda) - minimalné 10 minut.
b) Vétsi: prekryt suchym sterilnim krytim bez dalSich z&sahti, okamzité volat rychlou
dopravu (RZP) k Iékafi.

3. Poleptani kyselinami nebo louhem:

a) Oci: rozevieme ocni vicka a okamzit¢ dikladné vyplachujeme (vystiikujeme) oci
¢istou vlaznou vodou smérem od vnitiniho k vnéjsimu koutku oka. Vyplachovani ma
trvat asi 20 minut.

b) Pokozka: odstranime znecistény odév, oplachujeme kizi proudem vody a pak ji
omyvame gazou namocenou v neutraliza¢nim roztoku:

pii poleptani kyselinou: 2 %ni NaHCOs, v nouzi mydlovy roztok;
pii poleptani zasadami: 3 %ni kyselina citronova nebo 3 %ni kyselina octova.
Nakonec oplachujeme vodou.

c) Ustni sliznice: tista se vyplachuji vodou a pak neutralizaénim prostiedkem (viz

vyse).



4. Pii poziti chemikalii:
Vyvolat zvraceni, napi. pozitim mydlového roztoku, je-li titeba i opakované. Pak podat
zivoci$né uhli. Pfi bezvédomi a po poziti kyselin nebo zasad zvraceni nevyvolavat.
Pti poziti kyselin: vypit co nejvétsi mnozstvi vody, podat magnesium peroxidatum.
Pti poziti louhti: opét vypit co nejveétsi mnozstvi vody, pak 2 %ni kyselinu octovou.

5. Nadychani toxickych latek:
Odstranit zamoteny odév, vynést postizen¢ho na Cerstvy vzduch a co nejdiive vyhledat
1ékatskou pomoc.

V pftipadech, kdy je nutny pfevoz do nemocnice, nebo pii jakychkoliv otravach a
téz$ich razech, je tieba volat zachrannou sluzbu, ¢islo telefonu 155.

Cistota chemikalii

Chemikalie, které analytik pfi své praci pouziva, musi byt dostatecné Cisté. PredevSim
nesméji obsahovat ty slozky, které se maji pomoci dané chemikalie stanovit, nebo slozky,
které by mohly stanoveni ovlivnit. Cistoté chemikalii musi byt vénovana znatna pozornost
predevsim tehdy, jde-li o stanoveni malych obsahli nebo rozhodnuti, je-li uvazovana slozka
vubec ve vzorku pfitomna.

Obchodné dostupné chemikélie jsou podle stupné Cistoty zafazovany do tii skupin
(CSN 65 0102): 1. ZvIaste &isté latky

1. Cisté chemikalie
III. Technické chemikalie

Pro oznaceni stupné Cistoty v jednotlivych skupinach se pouziva terminti, které jsou pro

ptehlednost uvedeny v tab. I.

Tabulka I. Oznacovani Cistoty chemikalii

Skupina Podskupina Ceské Zkratka Zkratka latinského
oznaceni oznaceni oznaceni
I 1 zvlasteé zv.C. pur. spec.
Cisty
2 chemicky ch.c. puriss.
Cisty
II 3 pro p.a. p.a.
analyzu
4 Cisty ¢. pur.
5 cistény cistény depur.
I 6 technicky tech. tech.
7 surovy sur. crud.




Stupné¢ Cistoty jsou charakterizovany takto:

1. Zvlaste Cisty: chemikalie nejvyssi dosazitelné Cistoty s dopliujicimi pozadavky na jakost
podminénymi specificnosti jejich pouziti.

2. Chemicky ¢isty: Cisté chemikalie vysokého stupné Cistoty pro védecko-vyzkumné ukoly,
pro technické ucely a také pro zvlaste presné rozbory a fyzikalné chemicka méfeni.

3. Pro analyzu: ¢isté chemikdlie o zvySeném stupni Cistoty, pouzivané v obvyklé analytické
praxi.

4. Cisty: ¢isté chemikalie obvyklé &istoty, pouZitelné pro preparativni prace, technologické a
vyukové ucely.

5. Cistény: chemikalie vyrabéné obvykle &isténim technickych chemikalii, se specidlnimi
pozadavky, pouzitelné pro technologické a jiné ucely.

6. Technicky: chemikalie vyrabéné ve vét§im mnozstvi, pouzitelné pro obvyklé technologické
ucely.

7. Surovy: surové a odpadni chemikélie vhodné pro dalsi pouZiti.

Krom¢ wuvedenych stupiii Cistoty chemikdalii se jeSt¢ mizeme setkat
s nékterymi dal§imi oznacenimi: ,,spektralné Cisty (sp.€.) nebo ,,pro polovodice* (p.p.), které
nelze zaradit do stupiiii Cistoty uvedenych v tabulce. U téchto chemikalii je jejich Cistota
podrobné;ji specifikovana podle oblasti pouziti nebo dle obsahu nékterych necistot.

Analytik v bézné praxi pouziva nejcastéji chemikalie Cistoty ,,pro analyzu“. Chemikalie
oznaCované stupném Cistoty ,,chemicky CcCisty* nebo ,zvlasté Cisty“ se pouzivaji napf.
ve stopové analyze, kde jsou kladeny vysoké pozadavky na jejich Cistotu. Chemikalie ,,Cisté*
lze pouzit jen tehdy, méame-li jistotu, Ze neobsahuji necistoty, které by ovlivnily pracovni
postup nebo vysledek stanoveni.

V souvislosti s Cistotou chemikalii je nutno vénovat pozornost i nej¢astéji pouzivanému
rozpoustédlu - vod¢. Bézna vodovodni voda neni pro analytické ucely pouzitelnd vzhledem
k obsahu fady rozpusténych latek. Je nutné ji téchto latek zbavit, coz se bézné provadi
destilaci. Ziskana destilovana voda musi byt prosta jinych latek do té miry, aby nezanechala
vazitelny odparek. Je vhodnd pro vétSinu analytickych stanoveni. Pro nékteré naro¢néjsi
analyzy pouzivdme vodu redestilovanou, kterou ziskame opakovanou destilaci vody
destilované ve specialnich sklenénych nebo kiemennych destilaénich zatizenich, nebo vodu
deionizovanou, ziskanou demineralizaci vody pouzitim ménicu ionti.

Destilovanou vodu uchovavame nejlépe v nadobach z polyethylenu.

Analytické laboratorni nadobi

Ptevazna cast laboratorniho nadobi se vyrabi z chemicky a tepelné odolného skla
a porcelanu. Na chemickou odolnost skla ma nejvétsi vliv obsah oxidu kiemicitého, tepelnou
odolnost zvySuje oxid bority (snizuje roztaznost skla). Vétsina sklenéného nadobi je proto
vyrobena z borosilikdtové skloviny s minimalnim obsahem alkalickych tavidel (oxidu
sodného, draselného, vapenatého). I u chemicky odolného skla vSak dochazi ke korozi.
Nejmirngjsi korozi zpusobuji zifedéné roztoky kyselin. VEtsi korozni Gcinek mé Cista voda
a nejkorozivnéjsi jsou zasadité roztoky. Kyselina fluorovodikové rozrusuje sklo Uplné za
vzniku t€kavych SiF4 a BFs. Rovnéz kyselina fosforecnd, zvlasté pii vyssich teplotach, lepta
siln¢ sklo za vzniku komplexnich fosfatokiemicitanii. Roztoky soli, pokud jsou neutralni,
pusobi na sklo slabé&ji nez voda.



Z domacich skel se pro vyrobu laboratorniho nadobi nejvice pouziva sklo SIAL a sklo
SIMAX. Nadobi vyrobené ze skla SIMAX je sice tepeln¢ odolné¢jsi nez nadobi ze skla SIAL,
ale je méné chemicky odolné.

Porcelanové laboratorni nadobi (kelimky k zihdni, odpatovaci misky apod.) vykazuje
velkou tepelnou odolnost a vétsi chemickou odolnost nez sklo, zejména viaci plisobeni
alkalickych roztokt. S vyjimkou kyseliny fluorovodikové a fosfore¢né odolava tvrdy
chemicky porcelan (pfiblizné sloZeni: 73 % Si0,, 22 % AlO;, 1 % CaO + MgO + Fe,0;3,
4% K,0 + Na,O) 1 delSimu pisobeni kyselin za horka. Mezni teplota pro pouziti
porcelanového nadobi polévaného (glazovaného) je 1100 °C az 1200 °C, nepolévaného
1400 °C. Zah¥ivani glazovaného porcelinového nadobi musi byt vidy pozvolné, aby
nepopraskala glazura nebo nepraskla celd nddobka. Rovnéz tak je nutno brat rozzhavené
porcelanové kelimky jen predehfatymi chemickymi kleStémi, nema-li popraskat glazura
nebo 1 cely kelimek. Dna odpatovacich misek a kelimkl jsou z vnéjsi ¢asti nepolévand, aby
nedochézelo k jejich ptitaveni pii zihdni, napt. v elektrické peci.

Z plastickych hmot pro vyrobu laboratorntho nadobi naSel uplatnéni zejména
polyethylen (stfi¢ky, reagenéni ldhve), ktery snasi teplotu do 60 °C a je indiferentni k
roztoklim alkalickych hydroxidi, k béznym kyselinam 1 ke kyselin¢ fluorovodikové.
Nevyhodou polyethylenového nadobi je, Ze do jeho stén mohou pronikat zejména plynné
soucasti roztokti (NHs, H,S, oxidy dusiku aj.), které¢ nelze odstranit vymytim. Po naplnéni
polyethylenového nadobi jinym roztokem tyto sorbované latky zvolna difunduji zpét a mohou
pozmeénit slozeni nového roztoku. Je proto zvykem pouzivat polyethylenovych nadob jen pro
urcity ucel a nestfidat v nich chemicky rozdilné roztoky. Polyethylenové stricky urcené pro
destilovanou vodu se nikdy nepouzivaji pro jiné roztoky.

Cisténi laboratorniho nadobi

Pro analytickou praci je nutné pouzit vzdy jen Cisté nadobi a jeho Cisténi musi byt
vénovana zvySend péfe. Zasadné plati pravidlo, ze nadobi znecisténé pouZzitim musi byt
vzapéti vycisténo.

Nové sklenéné nadobi zpravidla staci fadné¢ vymyt vodou s piisadou odmast'ovaciho
prostifedku (detergentu). Po vymyti se nadobi dikladné oplachne ¢istou obyc¢ejnou vodou
a nakonec destilovanou vodou. Po pifipadném otfeni vnéjSiho povrchu cistou utérkou se
nadobi neché volné odkapat, protoze pred dal§im pouZzitim nemusi obvykle byt vnitfek nadobi
suchy. V této souvislosti je tfeba zdiraznit, ze vycisténé odmérné nadobi se nesmi nikdy
suSit pri vyssi teploté (napi. v susarné€), nebot’ by mohlo dojit k nevratné zméné objemu.
Dtikazem dokonalého vy¢isténi laboratorniho skla je, Ze odkapany vlhky povrch nddobi schne
rovnomérng, bez tvorby struzek a kapek. Rovnomérné smaceni povrchu skla kapalinami je
dalezité¢ zvlast€¢ u odmérného nadobi - byret a pipet. Zejména ty je nutné zbavit mastnoty.
Ve vétsing ptipadl 1ze dobrého odmasténi dosahnout tak, Ze roztokem nékterého béZného
detergentu se nadobi naplni a necha se piisobit delsi dobu (15 az 30 minut). Poté se dukladné
vymyje obycejnou vodou a nakonec se vyplachne vodou destilovanou.

Podobnym zptisobem se &isti i laboratorni sklo jiz pouzité. U¢inek mechanického
CiSténi lze zvySit stiranim necistot pomoci Stétinového kartace. Drhnuti kartdcem nesmi
byt hrubé, aby se neposkrabal hladky sklovity povrch dratem kartace.

V pfipadé, Zze ulp¢lé zbytky necistot nelze mechanicky odstranit vodou
s detergentem, pouZijeme roztoku zredéné Kkyseliny chlorovodikové nebo dusi¢né.
Zasadité roztoky (roztok NaOH nebo NH3) jsou méné vhodné, protoze daleko vice porusuji
sklo nez kyseliny. V nékterych piipadech (napf. zbytky povlaku halogenidli stiibrnych,



nerozpustnych v kyselinach) je vymyti zfedénym roztokem NHj; nezbytné. Po vymyti se
nadobi diikkladné oplachne obycejnou vodou a nakonec destilovanou vodou.

Porcelan, obdobn¢ jako sklo, se nesmi ¢istit drhnutim hrubSimi Ccisticimi
prostiredky, dokonce ani nerozpusténym detergentem. Zbytky chemickych necistot se vzdy
odstraniuji ziedénou kyselinou chlorovodikovou nebo zifedénym roztokem amoniaku za
chladu nebo za tepla. Oxidy kovu, které Zihdnim piesly do glazury, se nedaji jiz ¢iSténim
odstranit. Takovy kelimek lze vSak opétovné pouzit, pokud se da vyZihat do konstantni
hmotnosti.

K cisténi filtra¢nich kelimki, hlavné jejich porézni filtra¢ni vlozky (frity), se rovnéz
nejCastéji pouziva zifedény roztok kyseliny chlorovodikové (1 + 4). Po mechanickém
odstranéni (vysypani) vétSiny sedliny se kelimek nasadi na odsavaci zatfizeni a nejprve bez
ptipojeni k vyvéveé se naplni nékolika ml horké ziedéné HCI. Kyselina se nechd pusobit
dokud se zbytky sedliny nerozpusti a poté se za snizen¢ho tlaku odsaje (pokud jesté
samovoln¢ kelimkem neprotekla). Kelimek se za odsavani opakované promyje horkou vodou
a nakonec dikladné destilovanou vodou. Po vyjmuti kelimku z odsavaciho zafizeni se
oplachnou jesté jeho vnéjsi stény destilovanou vodou.

Cisténi mérnych kyvet pouZivanych pii fotometrii nebo <&iSténi elektrod pii
coulometrii a potenciometrii vyZaduje zvlastni, velmi citlivy pFistup, ktery bude
posluchactim osvétlen v navodech jednotlivych uloh.

Odmérné nadobi

Zakladnimi druhy odmérného nadobi jsou odmérné valce, odmérné barky, pipety a
byrety. Odmérné nadobi je vyrobcem kalibrovano. Kalibraci (vyméfovanim) rozumime
urceni polohy rysky nebo rysek, vymezujicich objem daného odmérné¢ho nadobi. Podle
zpisobli pouziti rozliSujeme odmérné nadobi kalibrované na doliti, oznacené ,IN*
(odmérné valce, odmérné baniky) nebo na vyliti, ozna¢ené ,,EX* (pipety, byrety).

Jednotkou objemu je litr (1), ktery je podle mezinarodni mérové soustavy SI (viz také
CSN 01 1300) definovan jako objem 1 dm’ (pfesng). V analytické praxi se &ast&ji pouziva
tisicina této jednotky, mililitr (ml).

Ponévadz jednim z hlavnich Cinitelli majicich vliv na spravnost vysledkii odmérnych
stanoveni je spolehlivost odméfovani objemd, je této otdzce tfeba vénovat zvySenou
pozornost. Odmérné laboratorni sklo je kalibrovano vyrobcem pro teplotu 20 °C,
oznacovanou jako normalni teplota, ve dvou tfidach piesnosti: tftida A (s vEtsi presnosti) a
ttida B (s mensi pfesnosti). Dovolené odchylky skutecného objemu od jmenovité hodnoty
jsou stanoveny piislusnymi normami. Ptiklady jsou uvedeny v tab. II.

V analytické laboratofi pouzivime pokud mozno odmérné nadobi tfidy A. Pti bézné
praci Casto predpoklddame, Ze kalibrace provedend vyrobcem je dostatecné spolehliva a
odchylky jsou v mezich pfislusné normy. Chyba zptisobena maximalni dovolenou odchylkou
je obvykle velmi malé. Jestlize naptf. pouzijeme odmérnou banku tfidy A o jmenovitém
objemu 1000 ml, pro kterou CSN 70 4106 stanovi dovolenou odchylku + 0,18 ml, miZzeme se
dopustit maximalni relativni chyby v urceni objemu + 0,018 %, kterou lze obvykle zanedbat.
Zde je vSak tieba poznamenat, Ze jinou otazkou je nedodrzeni teploty 20 °C, pro kterou je
nadobi kalibrovano, nebot’ napt. odchylkou o 1 °C se objem 1000 ml vody ve sklenéné baiice
zméni o 0,2 ml, tj. 0,02 % rel. Pfi velmi pfesné praci je proto tfeba roztoky temperovat na
predepsanou teplotu 20 °C nebo zavést piislusné objemové korekce podle tabulek (napf.
Kiister-Thiel: Chemicko-analytické vypocetni tabulky, str. 84, Academia Praha 1988).



Tabulka II. Dovolené odchylky objemu odmérného nadobi
(podle CSN 70 4106, 70 4117, 70 4119, 70 4120, 70 4130)

Druh nadobi Objem, ml Dovolené odchylky, ml
tiida A tiida B
Odmérné valce 10 + 0,06 +0,075
100 +0,2 +0,5
1000 +25 +5
Odmérné baiky 250 +0,11 +0,22
500 +0,14 +0,28
1000 +0,18 +0,36
Pipety délené 5 +0,02* +0,04"
Pipety nedélené 25 + 0,025 + 0,050
50 +0,035 +0,070
Byrety 50 +0,08° +0,1°

*Dovolena odchylka plati pro celkovy objem; pro objem nepiesahujici polovinu celkového
objemu plati hodnota polovic¢ni.

V ptipadech, kdy mimotadné zalezi na vysledcich analyz, nelze vSak na pfesnost a
spravnost kalibrace spoléhat a je tfeba odmérné nadobi piezkouset. Nejbéznéjsi zpusob
spociva v tom, Ze zvazenim zjistime hmotnost vody potifebné k doplnéni nadoby po znacku
(kalibrace na doliti) nebo hmotnost vody z nadoby vypusténé (kalibrace na vyliti) pii urcité
teploté. Objem nadoby je pak dan podilem hmotnosti vody a jeji hustoty pii této teploté. S
pouzitim tabulek 1ze nalezeny objem pifepocitat na objem nadoby pfi libovolné teploté.

Kalibrace se neovéiuje u odmérnych valci, které se v analytické praxi zasadné
pouzivaji pouze k pfibliznému odmétovani objemil pomocnych roztoka apod.

Priklad

Jaky je skute¢ny objem nedélené pipety na 50 ml pti 20 °C, jestlize voda z ni
pfedepsanym zplsobem vypusténd ma pii teploté 23 °C hmotnost 49,857 g ? Teplota vzduchu
jerovnéz 23 °C, barometricky tlak 101,325 kPa.
Reseni

Z tabulek zjistime, Ze objem piesné 1000 ml zaujme 996,568 g vody 23 °C teplé (pfi
téze teploté vzduchu a tlaku 101,325 kPa). K vymezeni objemu piesné¢ 50 ml by tedy za
uvedenych podminek bylo zapottebi 996,568/20 = 49,828 g vody. Rozdil mezi skutecnou a z
tabulek zjiSt€énou hmotnosti vody ¢ini 49,857 - 49,828 = 0,029 g. Ponévadz hustota vody
nemd pii malé Ciselné hodnoté rozdilu prakticky vliv na objem, je tedy skute¢ny objem
pipety 0 + 0,029 = 50,029 ml. (Nahlédnutim do tab. 2. zjistime, Ze pipeta spliiuje pozadavky
ttidy piesnosti A.)



Zakladni operace v analytické chemii

Mezi analytické operace nalezeji vSechny ukony, jez bezprostfedné souviseji
s analytickymi postupy, jako je napf. vazeni, rozpousténi vzorku, odméfovani objemu apod.

Usp&sné zvladnuti analyzy, tj. ziskani spolehlivych vysledkt, je podminéno jak
teoretickymi védomostmi, tak i ur€itou zrucnosti a dovednosti pii praci v laboratofi. Zatimco
potiebné védomosti Ize ziskat studiem literatury, zru¢nost lze nabyt pouze laboratorni praxi.
Pfitom je velmi dilezité znat a dodrzovat pravidla spravného pouzivani laboratornich
pomiicek, které jsou podrobnéji popsany vzdy u prislusného tkonu. Povazujeme proto za
nezbytné pied zahdjenim prace v laboratofi peclivé prostudovat tuto kapitolu. Jeji osvojeni
umozni vyvarovat se ¢asto zbyte¢nych chyb a netspéchii pii praci.

Vahy a vazeni

K nezbytnému vybaveni kazdé analytické laboratofe patii vahy. RozliSujeme vahy
analytické s presnosti vaZeni na 0,1 mg a s max. zatizenim 100 az 200 g a vahy technické
s presnosti vazeni 0,1 g pfi max. zatizeni 200 g.

Analytické vahy

V  naSich laboratofich se  pouzivaji
elektronické analytické vahy (obr. 1). Tyto véhy,
vyvinuté na zékladé mikro-pocitacové technologie,
nejen podstatné zjednodusuji a zkracuji dobu vazeni
(hmotnost vazeného predmétu se odecita z LC-
displeje za pfiblizné¢ 2,5 s), ale zaroven pomoci
zadanych algoritmli koriguji teplotni zmény okoli a
zabudovanym adaptérem vibraci 1 stabilitu vah podle
prostiedi, v némz jsou instalovany. Vybaveny jsou i
dalSimi ,,inteligentnimi“ funkcemi jako jsou:
automatickd kalibrace, tarovani, dynamické véazeni
vzorki s nestalou hmotnosti, aj.

Véahy maji zpravidla dvé opera¢ni hladiny,
jednu pro vazeni a druhou pro menu. Jednotlivé
piikazy se vyvolavaji tlacitky, jejichz funkce je
zavisla jak na zvoleném opera¢nim zptisobu (modu),
tak na délce stlaceni prislusného tlacitka, coz byva
uvedeno v operacnich instrukcich dodavanych s
vahami.

Obr. 1. Elektronické analytické vahy
1 - tlacitka; 2 - displej; 3 - miska;

4 - horni posuvna dviika; 5 - bocni
posuvna dvirka

Technické vahy

Pro rychlé¢ odvazovani cinidel, napt. pfi pfipravé pomocnych roztokli o urcitém
hmotnostnim obsahu, kde dostacuje vazit s presnosti na 0,1 g, pouzivame vahy, technické,
jednomiskové oznacované t€z jako predvazky (obr. 2). Konstrukéné jsou feseny jako sklonné
vahy, s rovnobéznikovym vedenim misky, které pracuji vychylkovou metodou. Vychylka
vahadla, opatfen¢ho d€lenou stupnici, se promitd soustavou zrcadel na matnici, kterd je
umisténa na predni stén¢ vah. Hmotnost odvazovaného prfedmétu se odecita po ustdleni



vykyvu vahadla na promitnuté svételné stupnici proti
odecitaci rysce s presnosti na 0,1 g. Vazeni lze provadét
ve dvou rozsazich: od 0 do 100 g a od 100 g do 200 g.
Vahy jsou opatieny ucinnym olejovym tlumenim, které
zkracuje cely proces vazeni na nékolik sekund (5 s). S
vyhodou se proto pouzivaji jako tzv. ptredvazky pro
urychleni jinak zdlouhavého vyvazovani na analytickych
vahach.

A

ViazZeni na analytickych vahach
Obr. 2. Pfedvazky

S podrobnym zptisobem manipulace s konkrétnim 1 - volba rozsahu vazeni; 2 - miska;
typem vah sezndmi studenty vyudujici asistent. Zde si 3 - matnice; 4 - posuv svételné
uvedeme jen vSeobecné platné zasady. stupnice; 5 - vodovaha (libela); 6 -

Pred zaCdtkem vazeni na analytickych vahach stavéci Srouby
musi byt okoli i vnitfek vah ¢isty. Pokud jsme latku
rozsypali, opatrn€ ji odstranime z misky nebo vnitiniho prostoru vah vlasovym Stétcem.

Vzorky k rozboru nebo sedliny pfevedené na formu k véazeni se odvazuji jen ve
vhodnych nddobkéch. Pevné vzorky se zpravidla odvazuji na lodi¢ce, kapalné vzorky v
uzavienych vazenkéch, vysuSené ¢i vyzihané sedliny ve filtratnich nebo porcelanovych
kelimcich (obr. 3). Nadobka pouzitd k véazeni musi mit potfebnou velikost a hmotnost
vzhledem k objemu ¢i hmotnosti vazeného vzorku nebo srazeniny. Otevienim jedné boc¢ni
stény otevieme vnitini prostor vah a vzorek v pfiméfené nadobce vlozime na misku. Lodicka
se klade na misku tak, aby vysypna cast lodicky sméfovala k oteviené strané vah. Vzorek
(navazovanou latku) ptfidavame ¢i ubirdme kopisti (nejcastéji nerezova plocha 1zicka) nebo
jeji nahradou ze sklenéné tyCinky a pera (obr. 4). Tato operace provadéna piimo na misce
vah vyzaduje cviku, aby navazovana latka se nerozsypala po misce a vnitinim prostoru vah.
Neni-li to nutné, manipulujeme proto se vzorkem radéji mimo prostor vah.

Mala mnozstvi latky, odebrana z
lodicky, se jiz nikdy nevraci zpét do
zasobni lahve. Odsypavaji se napf. na

malé hodinové sklo. é 1 2

Pied koneénym odectenim

hmotnosti vahy uzavieme. Obr. 3. Nadobky na vaZeni

Po  zvazeni oznamendme  do Sy .y o
] . p v 1 - lodi¢ka; 2 - odvaZovacka se zabrouSenym
pracovniho seSitu hmotnost pfedmétu. . i gv o LT L
vickem; 3 - sklenény filtra¢ni kelimek;

avazeny vzorek po vyjmuti z vah , M 11
] N U y ’p XJ . 4 - porcelanovy zihaci kelimek
ihned, jest¢ ve vahovné, opatrné

presypeme do pfipravené nadoby a znovu
zjistime hmotnost lodicky 1 s ulpélymi
zbytky vzorku. Hmotnostni rozdil plné a r

prazdné lodicky odpovidd hmotnosti —

vzorku odvazeného k_ I:OZbOI'El. Tento - 3
zpusob vaZeni se oznacuje jako diferenéni.

Pti odsypavani vzorku je tieba dbat, aby se

vzorek nevysypal mimo pfipravenou Obr. 4. Kopist
nadobu a aby se lodicka nedotykala stén 1 - kovova dvojita; 2 - kovova jednostranna;
nadoby, jez byvaji nékdy mokré. 3 - nahradni ze sklenéné tyCinky, pera a

U piimého navaZovani je nutné gumového prstence

10



nejdiive zjistit pfesnou hmotnost tary, tj. Cisté suché navazovaci nadobky (lodicky nebo
vazenky 1 s vickem) a pak teprve zvazit nadobku se vzorkem. Pokud pouzivany typ
elektronickych vah dovoluje vynulovdni hmotnosti tary, odpadd ptesné vazeni prazdné
nadobky. U tohoto pfimého navaZovani je nutné kvantitativné prevést vzorek z vazici
nadobky do nadoby vhodné pro rozbor.

Z uvedenych zpusobu vazeni, kdykoliv to pracovni postupy dovoluji, ddvame piednost
vazeni diferen¢nimu. Nékteré vzorky nelze ani jinak navazovat nezli diferencné, protoze je
nelze jednoduSe kvantitativné prevést z lodicky. V této souvislosti je nutné zdiraznit, Ze
analytické vahy jsou vyhrazeny jen pro presna vazeni, kdy je nezbytné znat hmotnost na
desetiny miligramt. Ve vSech ostatnich ptipadech pouzivame predvazky.

VazZeni na predvazkach

Pro navazovani latek na predvazkach pouzivame hodinové sklo, cisty papir (vhodné
velikosti), z néhoz pieloZzenim vytvoiime navazovaci lodicku, ¢i nizkou, malou kadinku
pfiméfené hmotnosti, aby nedoSlo k piekroceni dovolené meze zatizeni vah. Po vloZeni
vybrané navazovaci pomticky na misku zaznamename jeji hmotnost a pak 1zickou pfidavame
navazovanou latku az svételna stupnice dosédhne proti ukazateli hodnoty odpovidajici souctu
hmotnosti tary a navazované latky. Latku navaZzovanou na papiru pfesypeme do vybrané
nadoby k dalsimu zpracovani. Pfedvazky 1 jejich okoli se udrzuji v dokonalé Cistoté. Nikdy se
neodvazuji ¢inidla pfimo na misce.

Rozpousténi vzorku

Po odvazeni latky k analyze se musi tuhy
vzorek pievést beze ztrat, tj. kvantitativné do
roztoku. Pevné vzorky jsou bud rozpustné ve
vod¢ (soli alkalickych kovil), nebo prakticky
nerozpustné ve vod¢, avSak rozpustné ve
ziedénych roztocich kyselin (HCI, H,SO4, HNO3)
za chemického rozkladu (napt. nékteré oxidy a
uhli¢itany kovl a vétSina kovovych slitin).

Rozpousténi latek ve vodé se zpravidla
provadi v kadinkadch (nékdy také v titracnich
bankach), do nichz byl diferencné odvazen
vzorek. Ze stfiCky se po sténach nadoby piidava
voda za neustdlého otaceni nadoby pevné
postavené na stole (obr. 5). Ma-li se roztok béhem rozpousténi michat, vlozime do kadinky
Cistou, destilovanou vodou oplachnutou ty¢inku o takové délce, aby opfend o vylevku
kadinky ptesahovala 1/4 az 1/3 své délky okraj kadinky. Je-li tFeba roztok zahrat,
prikryjeme nadobu hodinovym skli¢ckem, jehoz primér je asi o 1 cm vétsi nez primer
kadinky. Roztok v nadobé zahiivame na sitce polozené na velkém zelezném kruhu,
upevnéném na stojanu s plochou podstavou nad plynovym kahanem (obr. 6, 7).

Pfi manipulaci s kahany je tfeba postupovat velmi opatrné. ZvIlasté plamen kahanu Z-2
na zemni plyn velmi snadno zhasind v proudu vzduchu (pfi otevieni dvefti, oken) a pak
z kahanu unika nespaleny plyn.

Obr. 5. Rozpousténi vzorku ve vodé
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Obr. 6. Zahrivani Obr. 7. Laboratorni kahany
roztoku pri rozpousténi 1 - Bunsentv kahan; 2 - Tecluho kahan; 3 - kahan Z-2
vzorku (modifikovany kahan Mekériv pro zemni plyn)

Rozklady vzorku roztokem Kkyselin se zasadné provadéji v digestori. Pti rozpousténi
nezndmych vzorki v kyselinach je nutné zamezit ztratam z mozného prudkého vyvinu plyna
(napt. CO; pfi rozkladu uhli¢itant). Je proto nutné pouzit kadinky vysSiho tvaru, prikryté
hodinovym sklickem a bez tyCinky. Diferencné odvazeny vzorek se ovlh¢i destilovanou
vodou z pipety nebo stficky a nato se ptidava kyselina nejlépe malym (25 ml nebo 10 ml)
odmérnym valeckem u vylevky ptikryté kadinky (obr. 8). Kadinka se drzi prsty levé ruky a

ukazovacek pfitlacuje hodinové sklicko
tak, aby se po okraji kadinky
neposunovalo. Kyselina se po malych
davkach ptidava az do ukonceni rozkladu,
pficemz se kadinkou obcas krouzi, aby se
obsah promichaval.

Jakmile skon¢i prudky rozklad
(ustane Suméni), uchopi se sklicko na
strané proti vylevce kadinky (u vylevky je
totiz sklicko nejdale k okraji postiikano),
ponékud se nadzvedne a sklopi tak, aby pfi
oplachovani tenkym proudem destilované
vody ze stiicky stékala voda po sténé
kadinky (obr. 8). Po oplachnuti sklicka se
vlozi do kadinky tyCinka, piikryje se
znovu hodinovym sklickem a v rozkladu
vzorku se pokracuje digesci, tj. dalSim
zahfivanim k bodu varu - ne varem - na
litinovych plotnach vyhtivanych zemnim
plynem (obr. 9), umisténych v digestofi.
Rozklady nikdy nenechavame probihat
bez dohledu. Ncékteré vzorky vyzaduji
delsi dobu rozkladu za tepla. Aby se
roztok neodpafil, pribézné se dopliuje
pouzita kyselina. Nikdy se vSak
nepridava kyselina do vrouciho roztoku
vzorku. Kdykoliv je nutné kadinku

g d

Obr. 8. Rozklad vzorku kyselinou
1 - pfidavani roztoku kyseliny;
2 - oplachovani sklicka

=
=
C | 7

Obr. 9. Litinova plotna vyhrivana
zemnim plynem
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odkryt ¢i vyjmout ty€inku, vzdy musime hodinové sklicko, popt. ty¢inku oplachnout jemnym
proudem destilované vody ze stficky do kadinky. Umélé vzorky, které se analyzuji v
laboratofi zdkladniho studia, jsou Uplné€ rozpustény, kdyz vysledny roztok je naprosto Ciry a
na dné nadoby nejsou viditelné zadné tuhé Castice.

Piiprava roztoku

Pomocné roztoky

I kdyz tada roztoka byva v laboratofich jiz hotova, pfi nékterych postupech je nutné
pfipravovat pomocné roztoky pifimo pied rozborem (napft. zfedéné roztoky kyselin, roztoky
pro promyvani sedlin apod.).

U zfedénych roztokl je vétSinou udéan stupen ziedéni €iselnym pomérem objemil
zied'ované latky a destilované vody. Napft. zfedény roztok kyseliny chlorovodikové (1 + 4)
piipravime smichdnim jednoho objemového dilu konc. HCI se ¢tyfmi objemovymi dily
destilované vody. Velmi casto se k vyjadfovani sloZzeni pomocnych roztokli pouziva
hmotnostni zlomek, vyjadiujici hmotnostni pomér Cisté, rozpusténé latky a ptipravené¢ho
roztoku. Od uvedené definice vSak v analytické laboratofi pfipoustime obvykle tyto odchylky:

1. Je-li rozpoustédlem destilovand voda, pak mnozstvi rozpusténé latky vztahujeme
k objemu rozpoustédla. Napt. 20 %ni NaOH pfipravime rozpusténim 20 g NaOH v 80 ml
H,0.

2. Roztoky s obsahem latky mensim nez 5 %, tj. s hustotou blizkou jedné, pfipravime
rozpusténim prislusného mnozstvi latky piimo ve 100 ml destilované vody.

Pevné latky pro pfipravu pomocnych roztokli zpravidla odvazujeme na technickych
vahéch a je-li to nutné, pripravené roztoky pred pouzitim filtrujeme.

Odmérné roztoky

K pfipravé odmérnych roztokd se vzdy pouzivd latek Ccistoty p.a. Po rozpuSténi
navazené latky se roztok doplituje na pfesny objem v odmérné banice. Nékteré roztoky jsou
v laboratoii k dispozici v koncentrovanéj§i formé€, v téch ptipadech se pouze zieduji v
odmérnych vélcich se zabrousenou zatkou.

Ptipravuje-li se odmérny roztok priblizné latkové koncentrace, jejiz piesnd hodnota
bude stanovena dodate¢né, postupuje se takto: vypoctené mnozstvi latky (objem nebo
hmotnost vypocitana s piesnosti na jedno desetinné misto) se odméti v odmérném valci nebo
navazi na technickych vahach. Je-li latka kapalna, pak odméfeny objem se nalevkou vlije do
odmérné baiky nebo odmérného valce z poloviny naplnéného destilovanou vodou. Ze stiicky
oplachneme wvnitini stény valce, v némz byla zakladni latka odméfovana a roztok znovu
vpravime do odmérné nadoby. To opakujeme tiikrat. Nakonec oplachneme mirnym proudem
ze stiicky vnitini stény ndlevky a pfi vytahovani ndlevky i vnéjsi ¢ast stonku (obr. 10). Obsah
se krouzivym pohybem nadoby promichd a po vyrovnani teploty roztoku na laboratorni
teplotu se doplni destilovanou vodou na pozadovany objem. Odmérnd banka ¢i odmérny
valec se pak zazatkuji a jejich obsah ditkkladné promichéd obracenim nadoby stiidavé hrdlem
dolt a nahoru.
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Pripravujeme-li ~ odmérny

roztok

priblizné koncentrace z pevné latky, pak na
technickych vahach odvazené mnozstvi
nejdiive rozpustime v potfebném mnoZzstvi
vody v kadince s vloZenou tyCinkou.
Rozpousténi lze urychlit zahtatim kadinky

piikryté hodinovym sklem. Takto ziskany
roztok se po zchlazeni na laboratorni teplotu
prevede do piipravené odmérné nadoby jiz ~ Obr. 10. Oplachovani nalevky destilovanou

uvedenym zptsobem.

vodou

V odmérné analyze je nékdy zapotiebi pripravit roztoky o presné latkové koncentraci.
Tyto odmérné roztoky se piipravuji nasledovné: na analytickych vahach presné odvazené
mnozstvi zdkladni latky se beze ztrat (kvantitativn€) rozpusti za michdni tycinkou, popf.
zahtatim ve 250 ml kédince v pravé potiebném mnozstvi destilované vody. Pfevedeni roztoku
z kadinky do ¢isté odmérné banky (ktera nemusi byt suchd) musi byt rovnéz kvantitativni

(obr. 11).

Do odmérné banky se
vlozi nalevka, jejiz stonek
mé spravné dosahovat pod
rysku vyznacujici nominalni
objem  banky. Kadinku
pfilozime wvné&j$i sténou k
okraji  nalevky. Tyc¢inku
otteme o sténu kadinky,
pieneseme ji nad nalevku
ajeji  konec  pftilozime
k vnitini ~ sténé¢  ndlevky.
Vylevku kédinky pfilozime
k ty¢ince a obsah kadinky
opatrné prelijeme po tyCince
do banky. Po pfeliti
veskerého roztoku okraj
kadinky suneme po tycCince
vzhiru za  soucasného
sklapéni kadinky do svislé
polohy. Ty¢inku otieme
ovnitini  sténu  nalevky,
pfeneseme do  kadinky
a postavime na pracovni stll.
Destilovanou vodou
ze stiicky oplachneme
vnitini stény  kédinky
ity€inku a roztok vpravime
do baiky stejné¢ jako
predtim. To opakujeme
trikrat. Po poslednim
promyti ty¢inku oplachneme
do baiky. Pfipadné ulpélé
zbytky roztoku na vné&jSim

Obr. 11. Kvantitativni prevadéni roztoku do
odmérné banky

e

Obr. 12. Pievadéni zbytki roztoku do odmérné
banky

1 - oplachovani vnitinich stén kadinky;

2 - oplachovani ty¢inky;

3 - oplachovani vn¢jsiho okraje kadinky
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okraji kolem vylevky kadinky rovnéz oplachneme do nalevky tak, ze kadinku naklonime
do nalevky a vylevku z vné&j$i strany oplachneme destilovanou vodou ze stficky (obr. 12).
Nésleduje oplachnuti vnitini stény nalevky a vnéjsi strany stonku pii vytahovani nalevky
z hrdla odmérné baiky. Nakonec se krouzivym proudem vody ze stficky oplachne vnitini
sténa hrdla banky, krouZzenim se promicha obsah banky a pak doplni jeji obsah pfi laboratorni
teploté po znaCku. Kone¢ného promichani roztoku se dosdhne prevracenim uzaviené banky
stitidavé hrdlem doli a nahoru. Z navazky latky a objemu roztoku se pak vypocitd piesna
koncentrace roztoku.

V nékterych piipadech prichdzeji v nasich laboratofich k analyze kapalné vzorky, které
podle pokynti v pfisluSném pracovnim navodu bud’ odvazujeme, nebo bez vazeni fedime
na pfesny objem. K analyze se pak nejcastéji odebira ¢ast ptipravené¢ho zdsobniho roztoku,
tzv. alikvotni podil.

Odmérovani objemi kapalin

Odmeétfovani objemu je jednou ze zakladnich operaci v analytické chemii, ktera se
rozhodujicim zplsobem uplatiiuje v koneéném vysledku. K odmétovani objeml pouzivame
kalibrovaného nadobi. Pfitom jednotlivé druhy tohoto nadobi umoziuji jednak piipravu
roztokli analyzovanych latek a odmérnych ¢inidel o pfesné koncentraci (odmérné barky),
jednak ptfesné odd€lovani podilti téchto roztokli (pipety) a konecné piesné odmétovani
spotiteby odmérnych roztokli pfi titraci (byrety). Kromé& uvedeného velmi ptesné
kalibrovaného nadobi pouzivame k méné piesnému nebo piibliznému odmétfovani objemui
jesté odmérnych valca.

V souvislosti s vyctem druht odmérného nadobi je zapotiebi se téz zminit o tom, ze
vyrobci laboratorniho skla opatiuji také kadinky ryskami oznacujicimi ptiblizné dil¢i objemy
roztoku (obr. 13). Tyto kadinky vSak v Zadném piipad¢ nejsou kalibrovany a nelze je
povazovat za odmérné nadobi v pravém slova smyslu. Vyznacené objemy jsou pouze
orientacni a mohou se znacné liSit od skutecnosti. Kédinky s délenim objemu s vyhodou
vyuzivame napt. v pfipadech, kdy méame odparovanim zmensSit objem roztoku nebo naopak
urcity roztok v kédince ptiblizné ztedit apod.

Jiz bylo uvedeno, Ze¢ odmérné

——1 nadobi je Kalibroviano bud’ na doliti,
= nebo na vyliti. Tento dvoji zplsob

L kalibrace je opodstatnén tim, Ze pfi vyliti

T kapaliny z nadoby ulpi trvale vlivem
- smacivosti skla urcité mnozstvi kapaliny
B na sténach nadoby v podobé tenkého
filmu. Vytekly objem je pak o toto

| ) mnozstvi mensi, nez byl ptivodni objem
T — kapaliny v nadobé. Odmérné baiiky a
Obr. 13. Kadinky s vyzna¢enim p¥ribliZnych odmérné valce, slouzici k vymezeni
dil¢ich objemu objemu kapaliny uvnitf nadoby, jsou

kalibrovany na doliti, coz je na nadobé
vyznaceno zkratkou ,,IN“. Naopak pipety a byrety, u nichz potiebujeme znat piesny objem
vypusténé kapaliny, jsou kalibrovany na vyliti, jejich skutecny vnitini objem je tedy vétsi o
mnozstvi kapaliny ulpélé na sténach po vypusténi. Kalibrace na vyliti je na nddobéach
vyznacena zkratkou ,,EX“. Ponévadz mnozstvi kapaliny trvale ulp€lé na sténach pipet a byret
je zavislé na zplisobu a dob¢ vypousteni, je tieba velmi peclivé dodrzovat piedepsany zptisob
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pouziti, jak bude uvedeno dale. Jenom tak je zarueno, ze vypustény objem je
reprodukovatelny a odpovida hodnoté stanovené kalibraci.

Zpusoby ¢teni objemu

Dulezitou zasadou, kterou je zapotiebi ptisné dodrzovat pii spravném pouzivani vSech
druht odmérného nadobi, je zplisob nastaveni a odecitani hladiny kapaliny na rysce nebo
stupnici vyznacujici objem, tzv. zptisob &teni, ktery je predepsan normou (CSN 70 4101).
Kapaliny smacejici povrch skla (napf. vodné nebo alkoholické roztoky) vytvareji konkavni
meniskus (obr. 14 a,b), kapaliny nesmacejici povrch skla (napf. néktera organicka
rozpoustédla) vytvareji konvexni meniskus (obr. 14 c¢). Pfesné kalibrované odmérné nadobi
ma rysku umisténu pokud mozno ve zizené ¢asti, kde 1épe vyniké tvar menisku a také mald
zména v objemu zde zptsobi vyraznéjs$i zménu vysky hladiny.

Zakladem pro ¢teni objemu u konkavniho menisku je jeho spodni okraj, ktery je u
prahlednych kapalin, jakymi je vétSina pouzivanych vodnych roztokd, dobfe viditelny. Objem
¢teni také pouziva vyrobce pii kalibraci odmérného nadobi. U neprihlednych kapalin (napt. u
roztokli manganistanu draselného, jodu apod.), kde spodni okraj menisku neni zfetelny,
odecitdme podle horniho okraje menisku (obr. 14 b). Nesmaci-li kapalina povrch skla, ¢te se
podle nejvyssiho bodu konvexniho menisku (obr. 14 c). (Pro oba posledni piipady - obr. 14
b,c - je tieba pii velmi presné praci odmérné nadobi zkalibrovat pro dany zptsob ¢teni).

a) b) ¢)

Obr. 14. Zpisoby odeditani hladiny Obr. 15. Odstinéni
na rysce menisku kapaliny pri
a) u pruhlednych kapalin s konkavnim odecitani na byreté
meniskem

b) u neprithlednych kapalin s konkdvnim

meniskem

¢) u kapalin s konvexnim meniskem

Ptesné cteni vyzaduje vhodné osvétleni, aby obrysy menisku byly naprosto
zietelné. K jejich zvyraznéni se doporucuje pozorovat meniskus proti matné bilé desce nebo
napf. u byret lze pouzivat listku tvrdsiho bilého papiru s ¢ernym obdélnickem, ktery se
pridrzuje za byretou tak, aby horni okraj ¢erné plochy byl asi 1 mm pod meniskem (obr. 15).
Tim dosdhneme odstinéni menisku, ktery ztmavne a ostie se odrazi od bilého pozadi. Nékdy
jsou byrety jiz pii vyrobé opatfeny tzv. Schellbachovym pruhem, tvofenym uzkym
prouzkem barevné skloviny v §ir§Sim mlécn€ zbarveném pruhu na zadni strané byrety. Pii
pozorovani se vlivem lomu svétla jevi barevny prouzek v mist¢ menisku jako shora i zdola
ostie zahroceny; v tomto misté se odecita objem na stupnici (obr. 16).
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Dalsi dalezitou zasadou pfi odecitani objemu je
dodrZeni vodorovného sméru pozorovani rysky. Pfitom
odmérny vélec nebo odmérna banka ma stat na vodorovné
podloZzce a pipeta nebo byreta musi byt drZzena nebo
upevnéna ve svislé poloze (smér pozorovani tedy svira
pravy uhel se svislou osou odmérné nadoby). Na obr. 17 je
piipad B spravny zplisob odecitani, ptipady A a C jsou
chybné zplsoby. Z vyobrazeni je ziejmé, jaké chyby v
odecteni objemu se v pfipadech A a C dopoustime. Aby se
zabranilo témto chybam zplsobenym paralaxou (paralaxa je
zdanlivé posunuti pfedmétu pii pozorovani z riznych mist)

vvvvvv

protazeny po celém obvodu. U odmérnych ban¢k a pipet je to pravidlem, u byret alespon
rysky oznacujici celé mililitry. Pfi sprdvném pozorovani se pak ryska jevi jako tsecka, jiz se
méa meniskus kapaliny dotykat. Pfi nespravném pozorovani je viditelnd pfedni i zadni
polokruznice, takze ryska se jevi jako oboustrann¢ vypoukld cocka (obr. 18). Pokud nam
vyska postavy nedovoluje spravné pozorovani rysek v horni ¢asti byrety, pouzijeme stolicku
nebo polohu byrety sniZime (napf. postavenim na rovnou zidli apod.). Chybného ¢teni se

Obr. 16. Odecitani na
byreté se Schellbachovym

pruhem

dopustime i tehdy, neni-li byreta upevnéna v naprosto svisl¢ poloze.

P"‘

a)

esmcancunew

-

-
-
.....
LY

b)

Obr. 17. Spravny smér (B), nespravné Obr. 18. Vzhled celoobvodové rysky
sméry (A, C) pozorovani pri odecitani a) p¥i spravném sméru pozorovani

hladiny kapaliny na rysce

Ke vSeobecnym zasadam, platnym pro vSechny druhy odmérného nadobi, patii i zdkaz
jejich zahf¥ivani na vysSi teplotu, kdy muze dochdzet k nevratnym zménam objemu a
kalibrace pak pozbyva platnosti. Tuto zasadu je tieba mit na zteteli pfedevSim u odmérnych
bangk, ve kterych se kapaliny nesmé¢ji vafit ani zahtivat; horké roztoky je pted prevedenim do
odmérnych banck zapotiebi nejprve ochladit na laboratorni teplotu. (ze stejného divodu se

odmérné sklo nesmi vysouset pii vyssi teploté v susarng).
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Prace s odmérnymi valci

Odmérnych vélch jako nejméné piesného
druhu odmérného nadobi se v analytické chemii
pouziva pouze k pribliZnému odméfovani kapalin.
Obvykly typ valce ma vylevku (obr. 19 a), pro
pfiblizné¢ zfedovani roztokd se pouziva valci se
zatkou, které umoznuji promichéni roztokd (obr.
19b). Odmérné valce se bézné¢ vyrabéji ve tiideé
piesnosti B a kalibruji se na doliti. Rozdil mezi
vnitinim objemem valce a objemem vylité¢ kapaliny
vSak vzhledem k pfesnosti kalibrace nebyva
vyznamny (napf. u odmérnych valci tfidy B na
1000 ml, pouzivanych v laboratofich na ptipravu

odmérnych roztoki o pfiblizné koncentraci, je a) b)
normou dovolena odchylka v objemu az + 5 ml). Obr. 19. Odmérné vilce
Vzhledem ke svému uplatnéni nevyzaduji odmérné a) s vylevkou; b) se zatkou

valce zvlastni opatteni pfi jejich pouzivani.

Prace s odmérnymi baiikkami

Odmérné banky se pouzivaji pro pripravu roztoku urcité koncentrace (nejcastéji
odmérnych roztokil) nebo pro piesné redéni roztoki znamé koncentrace. Jsou to banky
hruskovitého tvaru s dlouhym uzkym hrdlem, opatiené dobte tésnici zatkou a to plastovou
nebo sklenénou se zdbrusem (obr. 20). Jedina ryska, vymezujici jmenovity objem, je
celoobvodova a ma byt vzdalena podle velikosti baiky 5 - 15 mm od mista, kde se hrdlo
rozsifuje ve vlastni bafiku. Odmérné baiiky jsou kalibrovany na doliti pii teploté 20 °C.

Ptipravou roztokd se podrobné zabyvame
vySe, proto na tomto misté uvedeme pouze pravidla
pro dopliovani roztoku v odmérné baiice na piesny

objem. Je tfeba pouze piipomenout, Ze tuhé latky se
zdsadn€é nerozpoustéji pfimo v odmérné baiice,
nybrz vzdy piredem v kadince (n€kdy je tieba
rozpou$téni urychlit zahfatim, a to nelze v
odmérném nadobi provést). Vzhledem k povaze
praci v laboratofich se budeme zabyvat pouze
vodnymi roztoky.

iio 250 Po kvantitativnim pievedeni roztoku latky
20 _?Eic do odmérné banky a zfedéni vodou asi do 3/4

objemu se obsah krouzivym pohybem promisi. Poté

se musime rozhodnout, zda budeme roztok

Obr. 20. Odmérné baiiky temperovat v termostatu na normalni teplotu 20 °C
apii této teplot¢ jej dopliiovat, nebo zda budeme

pracovat pii jiné laboratorni teploté. Z praktickych diivoda se obvykle dava prednost druhému
zpusobu. Pti dopliiovani roztok pii laboratorni teploté (18 az 23 °C) se sice miizeme dopustit
urcité chyby v uréeni objemu, ktera se vSak prakticky eliminuje, pracujeme-li dale s roztoky
a ostatnimi druhy odmérného nadobi (pipetami a byretami) pifi stejné laboratorni teploté.
Kdybychom pouzili prvniho zplsobu a doplfiovali roztok pfi teploté 20 °C, museli bychom
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pii dals$im odméfovani roztoku pipetami a byretami za odlisné laboratorni teploty (a tomu se
zejména u byret nelze jednoduchym zplisobem vyhnout) uvazovat korekci.

Nejcastéji tedy zvolime praci za laboratorni teploty a v tom piipadé¢ po promichéani
castetn¢ doplnéného roztoku, jehoz teplota odpovida teplot¢ vzduchu v laboratofi,
pokracujeme v dopliiovani vodou téze teploty (nejlépe z polyethylenové stficky), az hladina
dosahne nékolik mm pod rysku. Potom postavime baiikku na laboratorni stiil nebo jinou
vodorovnou podlozku a posledni podil vody pridavame opatrné po kapkach (pro
zacatecnika doporucujeme kapky piiddvat malou pipetou), az spodni okraj menisku pravé
dosahne rysky. Dbame, abychom se pii pozorovani vyvarovali chyby zptsobené paralaxou.
Je-li to nutné, kapky vody ulp€lé na stén¢ hrdla nad ryskou opatrné odsajeme Uzkym
prouzkem Ccistého filtracniho papiru (pokud byla banka spravné vycisténa a odmasténa, pak
toho neni vétSinou zapotiebi) a bafiku uzavieme zatkou. Baiku uzavieme zatkou a roztok
dokonale promichame nékolikerym obrdcenim barnky. Pii manipulaci s odmérnou baitkou
naplnénou roztokem dbame zejména u malé bariky na to, aby se roztok zbyte¢né neohiival pfi
styku s rukou, a proto ji drzime pouze v prstech (nikoliv v dlani) za hrdlo, pfi¢emz
ukazovackem piidrzujeme zatku, aby se pii obraceni neuvolnila (obr. 21 a). Jenom velké
banky (500 nebo 1000 ml) pfidrZzujeme pii promichavani jesté za dno, a to opét pouze prsty
(obr. 21 b).

Piipravené odmérné roztoky
obvykle nepfechovavame piimo
v odmérnych baiikach, ale
po promichédni  je  pfelévame
do suchych zasobnich lahvi se
zabrouSenou zatkou (u alkalic-
kych roztokii s pryzovou, popf.
vhodnéjsi polyethylenovou zat-
kou). Doporucuje se nejprve vy-
plachnout ldhev malym mnoZst-
vim roztoku, ktery se vylije
a teprve potom se do lahve prelije
vsechen roztok.

Obr. 21. Spravny zpiisob drZeni odmérné barnky pri promichavani roztoku
a) jednou rukou (u malych ban¢k); b) obéma rukama

Pted pouzitim se ma roztok v ldhvi vzdy promichat, aby se piipadné zkondenzovana
voda v horni ¢asti lahve opét smisila s ostatnim roztokem. Je samoziejmé, Ze lahve s roztoky
nenechame nikdy zbyte¢né oteviené, protoze odpafovanim se méni koncentrace rozpusténé
latky. Také je nikdy nesmime nechat stat blizko tepelného zdroje (hoficiho kahanu, télesa
usttedniho topeni, na slunci apod.), aby se ohfatim nezménil objem roztoku.

Pti pouzivani roztoku pfisné dodrzujeme zasadu, Ze roztok jiZ jednou ze zasobni lahve
odebrany nikdy nevracime zpét. Vyvarujeme se tim tfeba i nevédomého znehodnoceni
celého roztoku (znecisténim, ziedénim apod.). Zbytecné uzkostlivé Setieni roztokem, zbylym
napt. v byreté po skoncené praci, neni zde na misté¢ a mize zptusobit mnohem vétsi skodu, nez
kdyz zbylé malé mnozstvi vylijeme.
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Prace s pipetami

Pipety pouzivime k presnému odméfovani
alikvotnich (tj. pomérnych) podili zésobnich roztokl
vzorkli nebo odmérnych ¢inidel. Jsou to sklenéné trubice s
valcovité rozsifenou stfedni ¢asti, které jsou opatfeny bud’ 2
jedinou ryskou vymezujici jmenovity objem, tzv. ned¢lené ;
pipety (obr. 22a), nebo vice ryskami, vymezujicimi ;
jednotlivé diléi objemy, tzv. délené pipety (obr. 22 b).
Vyjimecné se mizeme setkat také s nedélenymi pipetami 3
opatfenymi dvéma ryskami, u nichz jmenovity objem je ;
vymezen prostorem mezi ryskami (obr. 22 ¢). U nedélenych ;
pipet je ryska celoobvodova a mé byt vzdalena od horniho Y
konce pipety alespon 110 mm a od rozsitené casti asi 10 2) b) o

mm. U dé¢lenych pipet byvaji celoobvodové pouze hlavni  gpy. 22. Pipety
rysky. Pipety jsou kalibrovany na vyliti pii teploté 20 °C. a) nedélend s jednou ryskou

Pfed pouZitim musi byt pipety fadné vyCistény a p) dglena
odmastény. Vodu z Cerstvé vyplachnuté pipety nechame ve ¢) nedélena s dvéma ryskami
svislé poloze dobie vykapat a pipetu zevné osuSime a bezpe¢nostni banitkou
kouskem ¢istého filtracniho papiru, kterym odsajeme i
kapku vody ulpivajici ve Spi¢ce. Pii odméfovani se
ziedéné roztoky zdravotné nezavadnych latek nasdvaji do pipety obvykle usty nebo
pryzovym pipetovacim balonkem (o pipetovani koncentrovanych nebo zdravotné skodlivych
roztoki viz déle). Pfitom se zdsadné nedoporucuje pipetovat piimo ze zasobni lahve, ale vzdy
cast roztoku odlijeme do dCist¢ a suché (!) (nebo pfislusSnym roztokem opakované
vyplachnuté) kadinky a z ni teprve roztok nasavame. Protoze pipety jako vSechno odmérné
nadobi nesmime su$it v susarn¢ a byvaji uvnitt vlhké, musime je nejprve vyplachnout
dvéma az tfemi malymi podily odméfovaného roztoku tak, abychom oplachli cely vnitini
povrch s vyjimkou malé ¢asti horniho konce, ktery vkladame do ust. Vyplachnuti se nejlépe
dafi tak, ze nasajeme do pipety roztok v mnozstvi asi 1/10 jejiho objemu, horni konec pipety
rychle uzavieme pfitisknutim ukazovacku a pipetu postupné sklonime do témét vodorovné
polohy. Pozvolnym otaCenim pipety kolem jeji osy dobie oplachneme cely vnitini povrch az
kousek nad horni rysku (obr. 23). Potom roztok vypustime a operaci opakujeme. Pii nasavani
je nezbytné nutné dbat na to, aby Spi¢ka pipety byla stiale ponoiena dostateéné hluboko
pod hladinu pipetovaného roztoku v kadince, nebot’ pfi ndhodném nasati vzduchu mize
roztok prudce vniknout do Ust. Proto také vzdy pipetujeme z dostatecného mnozstvi roztoku,
abychom jej neodsali az ke dnu kadinky. Pipety na mensi objem byvaji v horni ¢asti stonku
nad ryskou rozsiteny v bezpe¢nostni banicku.

Ponévadz pipetami odméfujeme pomérné malé objemy roztoku, u kterych mulze pii
nespravné manipulaci snadno dojit k nezadouci zméné teploty, musime mimo jiné dodrzovat
pfedepsany zpisob drzeni pipet. Pipetu drzZime pfi praci zdsadné ve tiech prstech tak, Ze se
dotykédme pouze jeji ¢asti nad horni ryskou, pficemz ukazovackem pipetu uzavirame (obr.
24 a). Zcela nespravné je uzavirani pipety palcem, nebot’ tak se nevyhneme drzeni pipety v
celé dlani a tim ohfivani a rozpinani vzduchu nad roztokem, coz ztézuje nastaveni hladiny
(obr. 24 b). To byva nejcastéjsi chyba zacatenikii, proto na ni zvlast€¢ upozoriiujeme.
Ukazovackem také nejcitlivéji regulujeme pomalé odpousténi roztoku k rysce. Na spravny
zpiisob drzeni pipet je tieba si zvyknout hned od zacatku prace v analytické laboratofi.
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Obr. 23. DrzZeni pipety
pri vyplachovani roztokem

a) b)

Obr. 24. Zpiisob drZeni pipety

a) spravny (tfemi prsty s uzaviranim
ukazovackem)

b) nespravny (uzavirani palcem)

Nedafi-li se nam u pipet na vétsi objemy (50 a 100 ml) ukazovackem pipetu dobie utésnit,
staCi predem prst nepatrné navlh¢it (napt. jen dychnutim), potom tésni spolehlivé.

Pfi odméfovani roztoku pipetou postupujeme tak, Ze roztok zvolna nasajeme asi o 2 cm
nad rysku a pipetu rychle uzavieme ukazovackem. Spi¢ku pipety vyjmeme z roztoku, zevné ji
otfeme kouskem filtracniho papiru a pipetu zvedneme tak, aby ryska byla ve vysi oka. Ze
svisle drzené pipety pak opatrnym uvolnénim prstu vypoustime piebyteCny roztok do
kadinky, az spodni okraj menisku (u neprtihlednych kapalin horni okraj) se pravé dotkne
rysky. Kapku roztoku, ulpélého na Spicce, odstranime dotykem o sténu kéadinky. PFi
vypousténi takto pfesné odméieného roztoku do podstavené naddoby drzime pipetu Sikmo
(asi pod uhlem 45°), pfi¢emz $picka pipety je vzdalena od stény nadoby tak, aby se proud
kapaliny netfistil, ale volné stékal po sténé (obr. 25). Po ukonceni souvislého vytoku je nutné

Zdh

Obr. 25. Spravny zpusob drZeni
nedélené pipety pri vypousténi
roztoku

ponechat jesté pipetu v této poloze po stanovenou
¢ekaci dobu, kterd je predepsdna normou a
zarucuje, ze na vnitinich sténach zlstane jen trvale
ulpivajici film kapaliny. VypousSténi pipety proto
nikdy nesmime urychlovat foukdnim, nebot
rychlost vytoku ma vliv na &ekaci dobu. Cekaci
doba pro nedélené pipety s jednou ryskou je 15 s,
pro délené pipety 7 s. Na zavér se Spickou pipety
asi na 2 - 3 sekundy dotkneme stény nadoby.
Takto se pipeta dokonale vypradzdni az na malé
mnozstvi kapaliny, které trvale zlistane ve Spicce a
s nimz je pocitano jiz pii kalibraci (podminkou
ovSem je, Ze pipeta byla pfed praci dobie
odmasténa). Roztok zbyly ve Spicce pipety se
nesmi nikdy vyfukovat do odpipetovaného
podilu!

Z uvedeného je ziejmé, ze jakakoliv tprava
nebo poskozeni Spicky pipety znamena jeji
uplné znehodnoceni, pipety s poskozenou
$pi¢kou nesmime pouzivat!

Pti pouzivani délenych pipet postupujeme obdobné s tim rozdilem, ze po vypusténi asi
poloviny odméfovaného objemu se pipeta uvede do svislé polohy a vytok se zastavi
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pritisknutim ukazovacku, kdyz hladina kapaliny je asi 10 mm nad ryskou, na niz budeme
odecitat. V této poloze se pipeta ponechd po stanovenou cekaci dobu, nacez se kapalina
zvolna vypusti az k rysce. Spi¢ka pipety se potom kratce otie o sténu nadoby. Po skon&eni
prace je tieba pipetu vzdy dobte vyplachnout vodou ze stticky.

Pii pipetovani koncentrovanych roztokii (kyselin, alkalickych hydroxidi) nebo
roztoku i ve ziedéném stavu Skodlivych (odmérné roztoky rtut'matych, olovnatych
a podobnych soli), stejné jako roztoki tékavych latek (amoniaku) nebo obsahujicich
organicka rozpoustédla (methanol, chloroform, benzen aj.) nesmime tyto kapaliny
nasavat usty. V téchto ptipadech se k nasavani roztoku do pipety nejlépe pouziva vhodné
uzpusobena polyethylenova injekéni stiikacka pfimétené velikosti, kterd se nasadi na pipetu
pomoci pryzové hadicky. Pistem nasajeme roztok nad rysku a poté hadicku ukazovackem
sesmekneme z pipety za soucasného uzavieni pipety prstem. Nastaveni hladiny na rysku pak
provedeme obvyklym zplisobem. Na stejném principu pracuji i pistové pipetovaci nastavce
(obr. 26). Dalsi moznosti je pouziti pipetovacich balénkti (obr. 27). Jsou opatieny tfemi
kulickovymi ventily (A, B a C), které funguji tak, ze pii jejich stisknuti v misté kulicky se
kolem ni vytvofi kanalek propoustéjici vzduch (normalné kulicka prichod tésn€ uzavird). Pti
nasavani roztoku nejprve nasdime balonek na pipetu, stiskneme ventil A a stlacenim balénku
z n¢j vypustime vzduch, naez uvolnénim ventil A opét uzavieme. Poté ponofime pipetu do
roztoku a pomalym stisknutim ventilu B nasajeme roztok nad rysku, nacez ventil B opét
uvolnime. Po¢indme si pfi tom tak opatrné, aby roztok nevnikl do balonku! Nyni novym
stisknutim ventilu A uvolnime podtlak v balonku. Vypusténi roztoku k rysce dosdhneme
stlacovanim ventilu C, ktery zcela uvolnime v okamziku, kdy je hladina roztoku spravné
nastavena. Pfi vypousténi odméfen¢ho roztoku si pifi stisknutém ventilu C podle jiz
uvedenych pravidel.

Obr. 27. Balonek pro
nasavani kapalin do pipet

K opakovanému pipetovani téhoz objemu urcitého
roztoku byly konstruovany automatické pipety (nazyvané téz
davkovace, obr. 28), zna¢n¢ urychlujici sériovou praci.

Obr. 28. Davkovac pro odmérovani objemu kapalin
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V modernich analytickych a biochemickych laboratofich se k odmétovani ptesnych
objemu roztokd v rozsahu 1 — 1000 pl i vice pouzivaji pistové automatické pipety (obr. 29).
Pouzivaji se pipety s fixnim objemem, nebo pipety s kontinudlné nastavitelnym objemem
(pomoci mikrometrického Sroubu). Typicka tolerance pistovych pipet pro vodné roztoky je
+ 1 %. Davkovani je provadéno tlacitkem, které pohybuje pistem ve vélci pipety. Vzorek je
nabirdn do nesmacivé (polypropylenové) vymeénitelné Spicky, takze neptichdzi do styku
s pipetovacim mechanismem (obr. 30).

vyprazdnéni «—» napinéni

Obr. 30. Rez pistovou
automatickou pipetou

Obr. 29. Pistova
automaticka pipeta

Tlacitko automatické pipety ma tii polohy. V klidu je tlacitko v nejvyssi pozici a lze je
postupné stlacit ke kalibracni zardzce a k dolni zaraZce. Spravny postup pipetovani je
znazornén na nasledujicim schematu:

Pist se stlaéi pouze ke

Midnus ha . v r v Y
kalbravary pela kalibra¢ni zardzce, Spicka se
oM | kaibratri zaraZka ponofi do tekutiny, kterda ma byt

doinl zarddka —e nabrana, a naplni se uvolnénim

tla¢itka do klidové polohy.
Vzorek se wvytla¢i stisknutim
tlacitka ke kalibraéni zarazce
(Spicka se tim témét uplné
vyprazdni). Naslednym uplnym
stlacenim az k dolni zardzce se
vytlaci zbytek tekutiny ze Spicky.

naplnéni < > vyprazdnéni
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Prace s byretami

Byrety jsou sklenéné trubice o stejnomérném prameéru, opatiené stupnici s jemnym
délenim objemu. Jsou urceny k presnému odmérovani odmérnych roztoki pri titracich.
Jejich dolni konec je opatfen zabrousenym vypustnim kohoutkem, ktery muize byt pfimy
(obr. 31 a) nebo postranni (obr. 31 b). Zvlasté pro alkalické roztoky, které mohou zptisobovat
»zapékani sklenéného kohoutu, se pouziva byret s teflonovym jadrem ventilu. Byrety jsou
kalibrovany na vyliti pfi 20 °C. Nejcast&ji se pouziva byret o objemu 50 ml, jejichZ stupnice
je délena po 0,1 ml. Rysky vymezujici celé mililitry jsou obvykle celoobvodové, rysky po 0,5
ml jsou vedeny asi po 2/3 obvodu a rysky po 0,1 ml po polovin¢ obvodu tak, Zze jejich
situovani umoznuje piedejit chybé zptisobené paralaxou. Objem 0,1 ml odpovida asi 1 mm
vysky byrety, coz dovoluje odhadem urcit objem s presnosti na 0,03 ml.

Pted pouzitim nové byrety (nebo byrety, se
kterou poprvé pracujeme) se nejprve musime
presvédcit, zda kohout dobie tésni. Pro lepsi
tésnost  kohoutu se  sklenénym  jadrem
a manipulaci s nim se jeho zabrus lehce namaze
mazacim tukem. Zde plati, Ze méné mazat byva
Iépe, ponévadz velké mnozstvi tuku nejen ze
nepfispiva tésnosti, ale ucpava vrtdni kohoutu,
uvolnéné casteCky tuku zanaseji Spicku byrety

- 1 a prebytecny tuk navic vzlina po byret¢ a
' ik zmast'uje jeji vnitini povrch. Pokud zabrus sam o
- I h sob¢ Spatné tésni (konus jadra neodpovida konusu
1 At plasté kohoutu), nepomulze sebevétsi mnozstvi
' mazaciho tuku a byretu nemiizeme bez
i [t piebrouseni kohoutu pouzit. O té€snosti kohoutu se
piesvéd¢ime jednoduse tak, Ze byretu naplnime
Yt vodou, pfi uzavieném kohoutu odecteme vysku

b

hladiny (spodni okraj menisku) a vyckdme asi
5 minut. Béhem této doby se nesmi vyska hladiny

zmenit.
a) )
Obr. 31. Byrety Kohouty s teflonovym  jadrem  se
a) s pfimym kohoutem; nemazou! o
b) s postrannim kohoutem Pted pouzitim je nutno dobife odmasténou

byretu asi  dvakrat  vyplachnout malym

mnoZzstvim odmérného roztoku. K nalévani
roztoku do byrety pouzivame malé nalevky (nckteré typy byret maji k tomu ucelu nalevkovité
roz$itenou horni ¢ast). Pfi vyplachovani drzime byretu v §ikmé poloze a otacenim kolem jeji
podélné osy dobie oplachneme cely vnitini povrch, potom stale v §ikmé poloze nad vylevkou
pomalu otevieme kohout a roztok vypustime. Pfitom by se m¢l vyplachnout i cely prostor
Spicky pod kohoutem.

Vyplachnutou byretu upevnénou na stojanu naplnime roztokem asi 2 cm nad nulovou
rysku (pfed plnénim nezapomenout uzaviit kohout!) a ndlevku sejmeme. Poté byretu
vyjmeme z drzaku, nad vylevkou sklonime do $ikmé polohy (asi 30° od vodorovné roviny)
a pomalym otviranim kohoutu vyplnime roztokem cely prostor pod kohoutem. Ve Spicce
nesmi zistat Zadné vzduchové bublinky, ponévadz by se béhem titrace mohly uvolnit a tim
vyrazn¢ zkreslit spotfebovany objem. Pfi vSech manipulacich s byretou obsahujici roztok
drzime ji pouze v prstech a vyvarujeme se jakéhokoliv ohfati roztoku teplem ruky. Takto
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naplnénou byretu opét upevnime na stojan ve svislé poloze v takové vysi, abychom pod ni
mohli pohodIné manipulovat s titracni banikkou. Vyc¢kdme asi 20 s az roztok se stény horni
casti steCe a potom pomalym otviranim kohoutu vypustime piebyte¢ny roztok do podstavené
nadoby, az se spodni okraj menisku (u neprithlednych roztok horni okraj) pravé dotkne
nulové rysky. Kapku roztoku ulpivajici na Spicce odstranime kratkym dotykem o sténu
nadoby. Takto je byreta pfipravena k pouziti.

DiileZité upozornéni: byreta musi byt na pracovnim
stole umisténa v dostateCné vzdalenosti od zdroju tepla
(kahanii), aby nedochéazelo k ohFivani roztoku!

Pti vlastni titraci doporucujeme postupovat tak, ze
titra¢ni baiikku nebo kadinku s titrovanym roztokem drzime v
Sikovnéjsi ruce, abychom roztokem pfi titraci mohli neustéle
krouzivym pohybem michat (je-li vSak roztoku vétsi
mnozstvi, michame jej radéji sklenénou tyc¢inkou) a druhou
rukou manipulujeme s kohoutem byrety. U byret s pfimym
kohoutem jej pfitom objimdme prostorem dlané (obhmatem)
a prsty s nim ota¢ime, jak je ziejmé z obr. 32. U byret s
postrannim kohoutem (a hlavné¢ u déle popsanych Obr. 32. Nejvhodn&jsi
automatickych byret) pamatujeme na to, abychom pFiliSnym zpiisob manipulace
tlakem ruky shora neulomili kohout. Rychlost vypousténi s pi¥imym kohoutem
roztoku z byrety regulujeme podle priibéhu reakce. Zpoc¢atku u byrety
obvykle pfidavame roztok rychleji, ale vzdy tak, aby se
nerozstfikoval o hladinu titrovaného roztoku, se kterym neustidle michdme. Po vypusténi asi
1/2 az 2/3 predpokladané spotieby rychlost titrace zvolnime a pokracujeme v piidavani
roztoku po jednotlivych kapkach. Pokud se domnivame, Ze jsme se jiz pii titraci pfiblizili
pted bod ekvivalence, oplachneme stény titra¢ni banky malym mnozstvim vody ze stficky a
titrujeme dale tak, Zze vzdy po pridavku jedné kapky vyckame za stalého michani ustaleni
barevné zmény titrovaného roztoku a poté teprve ptiddme dalsi kapku. V okamziku, kdy
ptedpokladame, Ze jsme se posledni pfidanou kapkou jiz co nejtésnéji pfiblizili bodu
ekvivalence, dotkneme se sténou titracni banky Spicky byrety a stény baiky znovu
oplachneme vodou. Nyni vyckame po Cekaci dobu, kterd u byret ¢ini 30 s a odecCteme
spotiebu. (Pfi vSech odecitanich ddvame pozor na chybu zpiisobenou paralaxou - o zpiisobech
usnadnéni odectu u byret viz diive). O tom, zda jsme skutecné dosahli konce titrace se na
zaveér mizeme jeste presveédcit pridanim dalsi kapky odmérného roztoku.

Podrobnosti v ur€ovani bodu ekvivalence se 1i§i v zavislosti na typu titrace a pouzité
indikacni techniky jsou uvedeny u pfislusnych navodu k jednotlivym stanovenim. Velikost
nejmensiho pfidavku odmérného roztoku je dana velikosti kapky, kterd zavisi na provedeni
Spicky byrety. U obvyklych typli byret se uvazuje objem kapky asi 0,03 ml, coz je také
nejmensi objem, ktery zpravidla mizeme na byreté odecist. (Pfi pouziti byret na malé objemy
byva bud’ Spi¢ka jemné&jsi, nebo ji lze upravit nasazenim velmi jemné Spicky, vytazené za
tepla z polyethylenové trubicky.)

Vzhledem k tomu, ze vétSina odmérnych stanoveni pouziva k indikaci bodu ekvivalence
barevnych zmén indikatort, doporucuje se pfi titraci podkladat titra¢ni baniku archem cisté
bilého papiru (nikoliv filtracniho — ten je drahy!). Proti bilému pozadi jsou barevné zmény
mnohem zfetelnéjsi, nez proti obvykle tmavému povrchu stolu.

Pred =zapocetim dalsi titrace vzdy doplnime byretu odmérnym roztokem
(nezapomeneme sejmout nalevku - v jejim stonku zlistava kapka roztoku, ktera by pfi titraci
mohla stéci do byrety a ovlivnit spravnost odectené spotfeby) a hladinu opét nastavime na
nulovou rysku. Zasadné (aZ na zcela vyjimecné pripady, kdy je to vyslovné uvedeno)
zaciname kaZdou titraci od nulové rysky.
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Spotfeba odmérného roztoku by méla ¢init asi polovinu celkového objemu byrety.
U byret na 50 ml bychom tedy m¢li titrovat takovy podil stanovované latky, aby spotieba
¢inila 20 - 30 ml. Pii menSich spotfebach vzrista relativni chyba v odméfovani objemu, a je
proto 1épe pouzit byret o celkovém objemu 25 nebo 10 ml (popft. jesté menSim), kde déleni
stupnice po 0,05 ml dovoluje odhadem odecitat objemy s ptesnosti na 0,01 az 0,02 ml.
Vzhledem k netimérnému zvySeni chyby v odmétfovani nikdy nesmime dopustit, aby objem
odmérného roztoku pottebny k dosazeni bodu ekvivalence piekrocil celkovy objem pouzité
byrety (dvoji napliiovani byrety pro jednu titraci je nepripustné!).

Po skonceni prace vypustime roztok z byrety (nikdy zpét do zasobni lahve!) a byretu
dobfte vyplachneme vodou.

Ptfi Castéji opakovanych titracich stejnym
odmérnym roztokem (sériovych analyzach) nebo pfi
pouzivani odmérnych roztokl té€kavych latek, napf.
jodu, které je nutno prechovavat v uzaviené¢ nadobe,
pouzivame automatickych byret. Jejich konstrukce
je ziejma z obr. 33. Na zasobni lahev o objemu
nejCasteji 2 litry je nasazena byreta, jejiz spodni Cast
zasahuje ke dnu lahve. Tlakem vzduchu nahusténého
pryzovym baldnkem do prostoru ldhve nad hladinou
se roztok dopravuje bud’ tenkou pomocnou trubickou
do horni ¢asti byrety nebo pies zabrouseny kohout se
vytlacuje byretou vzhliru, az pfesahne nulovou rysku.
Poté se pretlak v lahvi uvolni a piebytec¢ny roztok se
samospadem pomoci kapilary zasahujici k nulové
rysce odsaje zpét do zasobni lahve a hladina se
automaticky nastavi na nulovou rysku.

Pouzivani automatické byrety zna¢né urychluje
praci, je vSak tfeba dbat spravnych zasad pii jeji
obsluze. Zejména je tfeba upozornit na skutecnost, ze
nelze spoléhat na presné automatické nastaveni
hladiny na nulovou rysku. Konstrukénimi
nepfesnostmi mize dochazet k chybnému nastaveni
hladiny az o 0,2 ml. Pokud se hladina nastavi nad
nulovou rysku, upravime ji podle dfive uvedenych
zasad opatrnym vypusténim piebyte¢ného roztoku.
Jestlize byreta nastavuje hladinu pod nulovou rysku
(coz by se sice stavat nem¢lo, ale nelze to vyloucit),

Obr. 33. Automaticka byreta postupujeme tak, Ze vypustime roztok aZz k rysce

(zjednoduSené vyobrazeni) vymezujici pfesné 1 ml (tuto rysku pak povazujeme
za zakladni) a pfi Cteni spotieby po ukonceni titrace
tento 1 ml vzdy odpocitame od odecteného udaje.

Pii husténi vzduchu pryzovym balénkem si poc¢indme tak, aby dosazeny tlak prave
staCil na plynulé, ale volné Cerpani roztoku (zbytecné neprehust’ujeme, zvlasté pii plné
lahvi). Béhem napousténi roztoku uzavirame otvor v trubic¢ce privadéjici vzduch z balonku
palcem levé ruky. Jakmile hladina roztoku ptekroc¢i nulovou rysku, pomalu uvolnime otvor a
tim vypustime nahustény vzduch (pfi rychlé zméné tlaku uvnitf ldhve mize dojit k
nepiijemnému vystiiknuti roztoku otvorem ven). Nesmime také dopustit, aby roztok ptetekl
horni ¢ast byrety. VSechna obecnd pravidla spravného pouzivani byret, uvedena diive, plati
pochopitelné v plné mife i u byret automatickych.
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Zavérem je mozno pro uplnost uvést, ze krom¢ popsanych typi byret existuji také tzv.
pistové byrety, u nichz je objem roztoku dévkovan vytlaCovanim z trubice pomoci pistu,
posouvané¢ho mikrometrickym Sroubem. Velmi jemny posun pistu dovoluje pifi vhodné
konstrukci byrety pfesné odméfovat objemy az 0,001 ml, coz je zvlasté vyznamné pro
mikrotitrace.

Objemové korekce na riznou teplotu roztoki

Jak jsme se jiz dfive na rGznych mistech zminili, odmérné nadobi je kalibrovano pii
normalni teplot¢ 20 °C, kdy jediné vymezuje jmenovity objem. V praxi vSak nejcastéji
nemame podminky k praci pfi pravé 20 °C a vyhodné&jsi je pak pracovat za dané laboratorni
teploty. S teplotou se jednak vlivem roztaznosti skla méni objem vymezeny odmérnou
nadobou, jednak vlivem roztaznosti roztoku se méni i objem roztoku. Ob¢ tyto zmény se sice
caste¢né kompenzuji (napf. pti zvyseni teploty se zvétsi objem vymezeny nadobou a soucasné
zvetsi objem roztoku), roztaznost roztokil je vSak vétsi, a proto se jejich objem s teplotou
meéni vice neZ objem nadoby.

Jedna z moznosti, jak pfi odmérné analyze eliminovat vliv teploty na vysledek
stanoveni, je pracovat za teploty sice odlisSné od normalni teploty, ale béhem celé prace
stejné. Predpokladejme, Ze ptipravime odmérny roztok v banice doplnéné po rysku pii teploté
¢ °C. Kalibraci zji$tény objem banky pii 20 °C je V,. Je-li € koeficient objemové roztaznosti
skla, bude objem bariky pfi ¢ °C

Vi =Va[l+ &(t-20)]

Pfi titraci timto roztokem za stejné teploty ¢ °C odecteme na byreté spotiebovany objem V7,
zjistény kalibraci byrety pfi 20 °C. Za ptedpokladu stejné roztaznosti skla byrety jako skla
odmérné banky (ktery Ize prakticky vzhledem ke stejnému typu pouzitého skla ucinit) bude
skute¢ny spotfebovany objem

Vi=Va[l+ € (¢-20)]

Potom Vil V= Vo[l +£(t-20)]/ V[l +&(-20)] = Vol V'a

Z uvedeného je tedy zfejmé, zZe pomér objemii odméfovanych riznymi druhy nadobi pfi
teploté ¢ °C je stejny, jako kdybychom pracovali za normalni teploty 20 °C.

Zcela jind situace ovSem nastane, nebude-li teplota roztoku béhem celé prace stejna.
Dojde-li napt. nedbalosti k ohtati roztoku v byreté béhem titrace, dopustime se hrubé chyby
v odecteném objemu a touto chybou bude pochopitelné zatizen i konecny vysledek.

Ve vyjimeénych pripadech, kdy z objektivnich diivodii nemlzeme zarucit praci s
odmérnym nadobim za stdle stejné teploty a pfitom mame velmi narocné pozadavky na
spravnost vysledki, pouzivame korekénich faktort, kterymi lze objem roztoku libovolné
teploty pfepocitat na objem, jaky by roztok zaujimal ve sklenéné nadob¢ pii normalni teploté
20 °C. Tyto faktory pro nejb&zn&ji pouzivané roztoky jsou tabelovany, popf. prislusné
korekce vyjadieny ve formé nomogramu (Kiister - Thiel: Chemicko-analytické vypocetni
tabulky, str. 84, Academia Praha 1988).

Priklad

Pti ptipravé odmérného roztoku NaCl se predpokladalo, ze roztok bude pouzivan
béhem celého tydne v laboratofi, kde se teplota vyraznéji méni den ze dne. Po rozpusténi
odvéazeného mnozstvi NaCl p.a., odpovidajiciho ptesné 0,1 mol NaCl, byl roztok pfeveden do
odmérné baiiky na 1000 ml a po ¢astecném doplnéni vytemperovan v termostatu na normalni
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teplotu 20 °C. Pfi této teploté byl doplnén piesné na rysku. Druhy den, kdy byl roztok pouZit,
mél teplotu 23 °C shodnou s teplotou vzduchu v laboratofi. Pii titraci za této teploty byla na
byreté odectena spotieba 25,50 ml. Jaka byla latkova koncentrace NaCl v roztoku pfi teploté
23 °C a jaka by byla spotieba, kdybychom titrovali pti 20 °C ?

ReSeni

Latkova koncentrace roztoku NaCl pii 20 °C je 0,1 mol I"'. Za pouziti tabulek vypodteme, Ze
pii teploté 23 °C bude objem roztoku vétsi o

AV ="V, (-f/1000)= 1000 (0,6/1000) = 0,6 ml

Latkova koncentrace NaCl pti 23 °C je tedy

¢(NaCl); = 0,1/1,0006 = 0,09994 mol I"'

Objem roztoku odméieného byretou pii 23 °C opét podle tabulek:

Vao=Va (1 +£/1000) = 25,50 (1 - 0,6/1000) = 25,48 ml

Vypocty a hodnoceni vysledkii

Vysledky analyzy vyjadifujeme nejcastéji relativnim obsahem (hmotnostnim zlomkem
vyjadifenym v procentech) nebo koncentraci urovanych slozek ve vzorku, nékdy téz
hmotnosti urCované slozky v celém vzorku, ktery byl zadan k analyze.

Pfi vypoctu vysledkii vychazime =ze zndmych stechiometrickych vztahli a
z experimentalnich dat, tj. udaji zjisténych méfenim analytickych signald.

vvvvvv

vypoctech:

latkové mnozstvi latky A, n(A) : n(A)= mA) ;o n(A)=c(A).V
M(A)

latkova koncentrace latky A, c(A): c(A)= n(A) ; (A= _mA)

V M((A).V
hmotnost latky A, m(A): m(A)=n(A).M(A) ; m(A)=c(A).V.M(A)

m(A)=p(A).V
; : m(A)
hmotnostni zlomek latky A, wa: w,=—— (=100w, %)
m

vz

kde M(A) je molarni hmotnost latky A [g mol™],
V je objem roztoku [dm’~ 1 (litr)],
my, je hmotnost vzorku (navazka) [g]
p(A) je hustota latky [g dm™].

Piiklad

Jaka je hmotnost kobaltu v kapalném vzorku, jestlize vzorek roztoku kobaltnaté soli byl
ziedén vodou na celkovy objem 250 ml a pii chelatometrické titraci alikvotniho podilu 50 ml
bylo spotiebovano V' = 26,30 ml odmérného roztoku chelatonu 3 o latkové koncentraci
c(chel) = 0,02045 mol I'" 2 M(Co) = 58,933 g mol’’
ReSeni

Pfi titraci probiha reakce: Co* + H2Y2' — CoY* +2H"
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Ze stechiometrie reakce vyplyva, ze
n(Co) = n(chel) = c(chel) . V'
coz je latkové mnozstvi Co v alikvotnim podilu.
Hmotnost Co v alikvotnim podilu je
m,(Co) = n(Co) . M(Co) = c(chel) . V. M(Co)
a hmotnost Co v celém vzorku

0,250 0,250
Co) = my(Co) . = = ¢(chel) . V. M(Co) . =
m(Co) = m,(Co) 0.050 c(chel) (Co) 0.050
tedy
m(Co) =0,02045 . 0,02630 . 58,933 . 0,250 =0,1585¢

b

Pozn.: pfi vypoctu musime dbat na dosazovani hodnot veli¢in v odpovidajicich
jednotkéach; jestlize koncentrace je vyjadiena v jednotkach mol "', musi byt objem dosazen
v jednotkach 1 (litr). Hmotnost vyjde v g , protoze M je v jednotkach g mol™.

Piiklad

Jaky je hmotnostni zlomek Fe ve vzorku, jestlize na navazku m,, = 0,5677 g bylo po
rozpuiténi a redukci soli Zeleza na Fe*" pii titraci spotiebovano 24,15 ml odmérného roztoku
dichromanu draselného o latkové koncentraci ¢(Cr,0,%) = 0,02644 mol I ?

M(Fe) = 55,847 g mol™!
ReSeni

Pfi titraci probiha reakce: 6 Fe’™ + Cr2072' +14H —> 6F +2Cr +7 H,O

Ze stechiometrie reakce vyplyva, Ze

n(Fe) = 6 n(Cr,0.>) = 6 ¢(Cr,07>) . V.
Hmotnost Fe ve vzorku je
m(Fe) = n(Fe) . M(Fe) = 6 ¢(Cr,07) . V. M(Fe)

a hmotnostni zlomek Fe je

m(Fe)  6¢(Cr,0,7).V .M (Fe)

m m

vz vz

Wrge =

tedy
_ 6.0,02644.0,02415.55,847

0,5677

Wre

=0,3769 = 37,69 %

Priklad

Jaky je hmotnostni zlomek Al ve vzorku, jestlize z navazky 0,5432 g bylo pfi vazkovém
stanoveni ziskano 0,1628 g¢ ALO; ? M(Al) = 26,982 g mol™; M(AL,O3) = 101,96 g mol
Reseni

Pti stanoveni probiha reakce:

2 A"+ 6 OH — 2 Al(OH); — Al,O; + 3 H,O
Stechiometricky pomér n(Al) : n(Al,03) =2 : 1, tedy n(Al) =2 n(Al,O3)
Hmotnost Al ve vzorku je
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m(AlLO,)

m(Al) = n(Al) . M(AD) = 2 n(AL,O3) . M(Al) =2 . AL

M(AI)

a hmotnostni zlomek Al je
m(Al) _ 2 M(AD) m(AlO;)
m M(ALO,) m

vz

WAL=
tedy

oa = 2.26,982.0,1628 — 0.1586 = 15.86 %
101,96.0,5432

K numerickym vypoétim pouzivame udaji zjiSténych s riiznou piesnosti. Obecné
plati, ze vysledky jednotlivych méfeni udavame na tolik desetinnych mist, aby pouze posledni
z nich bylo nejisté. Udaje o navazce vzorku a vyvazce latky v gravimetrii, které jsou zpravidla
mens$i nez 1 g, uvddime na 4 desetinnd mista, nebot’ na normélnich analytickych vahach
vazime s pfesnosti na desetiny mg. Opakovanym véazenim se miizeme piesvédcit, ze tidaj o
desetinach mg jiz kolis4d. Podobné uvadime i objemy odméfované byretami a pipetami, které
jsou obvykle mensi nez 100 ml, na setiny ml. Pfitom daj o setindch je jen odhadem.

Vypocty v analytické chemii tedy provadime tak, abychom v co nejvétsi mife vyuzili
presnosti udajii ziskanych méfenim, zaroven vSak snaha o vétsi pfesnost nez jaka vyplyva z
experimentalnich dat, je neopravnénd. Napft. pii pouziti elektronickych kalkuladek vétSinou
neni opravnéné vyjadiovat vysledky na tolik desetinnych mist, kolik jich poskytuje display
kalkulacky.

Pti numerickych vypoctech se budeme fidit timto pravidlem:

Vysledek analytického stanoveni vyjadiujeme na tolik platnych d&islic, kolik jich
zaruCuje nejméné spolehlivy udaj zjistény mérenim nebo nejméné spolehlivd hodnota
konstanty pouzita ve vypoctu. (Nula je platnou ¢islici v ¢isle tehdy, stoji-li vpravo od jiné
platné ¢islice. Napf. pii navdzce vzorku 0,9100 g jsou posledni dvé nuly platnymi ¢islicemi,
nula pied desetinnou &arkou neni platnou &islici.) Udaj vypoéteny s vétsim poétem platnych
Cislic nez je tieba musime zaokrouhlit. Spotfeby odmérnych roztokl zapisujeme vzdy na dvé
desetinnd mista, i kdyZ témito ¢islicemi jsou nuly, napt. 23,70 nebo 24,00 ml. Pfipomindme
konvenci, které pouzivame, je-li za posledni Cislici, kterd ma v zaokrouhleném Ccisle ziistat,
pétka. Zaokrouhlujeme tak, aby vysledkem byla posledni ¢islice suda.

Sc¢itani a od¢itani pribliznych desetinnych cisel provadime tak, Zze mezi nimi nejprve
vyhledame cislo s nejmensim poctem desetinnych mist. Ostatni ¢isla zaokrouhlime tak, aby
méla o jedno desetinné misto vice. Pak provedeme algebraicky ukon a vysledek zaokrouhlime
na takovy pocet desetinnych mist, jaky je v Cisle vyjadfeném s nejmensi spolehlivosti.

Pfed nasobenim nebo délenim zaokrouhlime jednotliva Cisla na takovy pocet platnych
Cislic, ktery je o jedno vétsi nez u Cisla vyjadieného nejmenSim poctem platnych mist.
Ziskany vysledek zaokrouhlime na takovy pocet platnych ¢islic, jako ma cislo vyjadiené
nejmensim poctem platnych mist.

Obecn¢ plati, Ze veli¢iny dosazované do vztahu pro vypocet vysledku analyzy musi
byt naméreny s maximalni presnosti. Aby vysledky analyzy byly dostatecné spolehlivé,
musime stanoveni provést alesponi dvakrat, n€kdy vicekrat. Ziskdme tak rizné velky soubor
experimentalnich dat, ktery je ndhodnym vybérem z nekone¢ného souboru moznych vysledka
meéteni. Na takovy soubor se vztahuji zakony pravdépodobnosti. Na zakladé téchto zakoni
jsou vypracovany metody matematické statistiky, které umozinuji objektivné charakterizovat
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presnost souboru vysledkd, tj. hodnotit, jak se jednotlivé vysledky navzajem shoduji. Zde si
uvedeme jen zakladni postupy statistického zpracovani experimentalnich dat.

Pozn.: V praxi jsou velmi Casto pro zjednoduseni v pracovnich postupech uvadény i
udaje s mensim poctem platnych ¢islic nez odpovida presnosti s jakou mohly byt zjistény.
Napt. ,,bylo odpipetovano 50 ml roztoku* (ptedpoklddame ptesnost 50,00 ml) nebo ,,roztok
byl v odmérné bance doplnén na objem 100 ml*“ (pfedpokladame ptesnost 100,00 ml).

Vylucovani odlehlych vysledki

Za odlehlé vysledky povazujeme takové, které jsou zatizeny hrubou (byt nevédomou)
chybou a z hlediska statistiky nepatii do zakladniho souboru experimentalnich dat.

U metod, které jsou casové méné narocné, je mozno opakovat jednotliva stanoveni tfi-
a vicekrat. Napf. pfi stanoveni titru odmérnych roztoki doporucujeme provadét stanoveni
ctytikrat az pétkrat. V téchto pripadech, kdy pocet stanoveni je 3 < n < 7, lze vyuzit
k objektivnimu vyluovani odlehlych vysledkt znalosti hodnoty rozpéti vysledki R, :

Ry=x,-x1

kde x, a x; jsou krajni hodnoty souboru vysledkil sefazenych podle velikosti.
Odlehl¢ vysledky objektivné vylou¢ime pouzitim kritéria Q podle vztaht:

Ovyp = (X2 - x1)/Ry nebo Ovyp = (Xn = Xn-1)/Ry

v nichz x; a x; nebo x, a x,; jsou krajni, tj. dva nejvyssi nebo dva nejnizsi vysledky
zpracovavaného souboru hodnot. Vysledek x; nebo x, povazujeme za statisticky vyznamné
odlehly (tj. s 95%ni pravdépodobnosti zatizeny hrubou chybou), jestlize vypoctend hodnota
Ovyp je vEtsi nez tabelovana hodnota tohoto kritéria. V tab. III jsou uvedeny hodnoty Qs az Oy
pro 95%ni pravdépodobnost.

Tabulka III. Koeficienty O, a u, potiebné ke zpracovani malych souboru
experimentalnich dat (pro pravdépodobnost 95 %)

n On u,
3 0,941 1,3

4 0,765 0,72
5 0,642 0,51
6 0,560 0,40
7 0,507 0,33

Priklad

Pfi stanoveni titru odmérného roztoku titraci znamého mnozstvi kyseliny $tavelové
byly vypocitany nésledujici hodnoty c¢(KMnOy):

¢1=0,01947 mol 1"

¢2=0,01976 mol I'"

¢3=10,01982 mol 1"

c4=10,01983 mol 1"
R4=0,01983 - 0,01947 = 0,00036
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Ovyp = (€2 - c1)/R4=(0,01976 - 0,01947)/0,00036 = 0,806

Qs = 0,765 (tab. III)

Protoze Qyyp > Qs (0,806 > 0,765), je tfeba nalezenou hodnotu titru ¢; = 0,01947 mol 1!
objektivne vyloucit. S 95%ni pravdépodobnosti je zatizena hrubou chybou.

Pro vypocet aritmetického priméru pouzijeme hodnot ¢; az c4:

¢(KMnO,) = 0,01980 mol I''

24

provadét veétsi pocet stanoveni nez dvé, takze neni mozné hodnotit odlehlost vysledkl
pouzitim kritéria Q. Na zéklad¢ dlouholetych zkusenosti s vysledky dosahovanymi posluchaci
v zékladnich laboratofich doporucujeme v téchto ptipadech pouzit nésledujici kritéria:
v pevnych vzorcich pfi obsahu stanovované slozky 0 az 1 % se mohou dva vysledky
vzajemné liSit 0 10 % rel.; pfi obsahu 1 az 5 % o 5 % rel. a pfi obsahu 5 az 20 % o0 3 % rel. U
kapalnych vzorkli do obsahu 30 mg o 5 % rel., nad 30 mg o 3 % rel.

V piipadech, kdy se dva nalezené vysledky budou vzajemné liSit vice nez je uvedeno, je
nutno stanoveni opakovat. Tak ziskdme tfi vysledky, ze kterych jiz miZeme odlehly vysledek
objektivné vyloucit (pouzitim kritéria Q).

Statistické zpracovani vysledki
Nejpravdépodobnéjsim odhadem spravné hodnoty, tj. skute¢ného obsahu urcované

slozky, je aritmeticky primér naméfenych hodnot x; (neni-li stanoveni zatizeno soustavnou
chybou):

kde n je pocet vysledkli. Rozdil mezi aritmetickym primérem a skute¢nou hodnotou
charakterizuje spravnost.
Presnost stanoveni (tj. miru vzajemné shody) pti malém poctu vysledki (n =3 az 7) lze
vyjadfit jejich rozpétim (viz vyse).
Rozpéti vysledkih mlzeme pouzit také ke zjiSténi tzv. intervalu spolehlivosti
nalezeného priméru x . Vypocitame jej ze vztahu:
L, = X *ulR

v némz u, je tzv. Lordiv koeficient (viz tab. III). Interval spolehlivosti piedstavuje rozmezi
kolem primérné hodnoty, ve kterém se s danou pravdépodobnosti (nejcastéji 95 %) naléza
spravnad hodnota vysledku stanoveni za predpokladu, Ze metoda stanoveni neni zatizena

soustavnou chybou. U metod vdzkové analyzy vzhledem k malému poctu ziskanych vysledki
(vétsinou pouze 2 hodnoty) interval spolehlivosti nepocitame.

Piiklad

Pti titraCnim stanoveni Zeleza byly nalezeny tyto hodnoty procentového obsahu zeleza
ve vzorku:

w; =26,72 % Fe
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wy =26,78 % Fe
ws =26,82 % Fe
ws =27,32 % Fe
Pouzitim kritéria Q byl vyloucen jako odlehly vysledek ws =27,32 % Fe.
w =26,77 % Fe
Ry =ws-w; =26,82-26,72=0,10
u,, = 1,3 (tab. III)

L,=w=*u,. Rs=2677+13.0,10=26,77 + 0,13

Spravny obsah urované slozky ve vzorku se s 95%ni pravdépodobnosti nachazi v rozmezi
26,64 a7 26,90 % Fe.

Jak budeme na zikladé téchto pravidel postupovat pii vypoctech vysledki v nasi
laboratori?

U metod odmérné analyzy je urcujicim udajem pro pocet platnych Cislic spotteba
odmérného roztoku. Jak bylo feceno vyse, vyjadiujeme spotiebu ¢inidla ve vSech ptipadech
na setiny ml. Pfitom bychom méli dodrZzovat zasadu, aby celkovy spotfebovany objem byl asi
20 - 30 ml (v ptipad€, ze pouzivame byretu o objemu 50 ml). Ve vypoctech vyjadiujeme
vysledky titra¢nich stanoveni vétSinou na 4 platné Cislice. Totéz plati pro vyjadiovani latkové
koncentrace odmérnych roztokt (tzv. titru).

Takto vypocitany a na piislusny pocet desetinnych mist upraveny vysledek jednotlivého
stanoveni pouzijeme k dalSimu zpracovani. Pomoci kritéria Q vylou¢ime poptipad€ odlehly
vysledek a ze zbyvajicich hodnot vypocitame aritmeticky primér X, rozpéti vysledkd R,
a interval spolehlivosti L;,. Pocet desetinnych mist ve vysledku ur¢ime na zakladé hodnoty
intervalu spolehlivosti takto: vyslednou hodnotu priméru vyjadiime na tolik desetinnych
mist, aby predposledni ponechand <¢islice byla jest¢ ovlivnéna hodnotou intervalu
spolehlivosti.

Priklady
1. Pfi odmémém stanoveni slozky B byl nalezen primérny procentovy obsah
s intervalem spolehlivosti: L,,(B) = 6,547£0,126 % B

V tomto pfipadé hodnota intervalu spolehlivosti + 0,126 ovliviluje hodnotu priméru
v desetindch procent. Vyjadiime proto primérny obsah na dvé desetinna mista:
L,(B)=655+0,13 %B

2. Pfi odmérném stanoveni slozky B byl nalezen primérny procentovy obsah
s intervalem spolehlivosti: L,,(B) = 6,547£0,052 % B
V tomto ptipadé, kdy bylo stanoveni provedeno piesnéji, hodnota intervalu spolehlivosti
*+ 0,052 ovliviiuje primér v setinach procent. Mlzeme proto primérnou hodnotu vyjadfit
v tisicinach procent, tj. na 3 desetinnd mista:
L,B) = 6,547+0,052 % B

Obdobnym zplisobem, tj. primérem a intervalem spolehlivosti, vyjadiujeme obsah
stanovované slozky v kapalnych vzorcich. Primérny obsah vyjadiime v gramech nebo mg na
4 platné ¢islice:

L, =0,1074+0,0012¢g nebo 107,4% 1,2 mg
L, = 0,03423 £0,0007 g nebo 34,23 +0,7 mg
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U metod vazkové analyzy urcuje pocet platnych ¢islic kone¢ného vysledku hmotnost
vyvazky. Ta se b&zn¢ pohybuje v rozmezi setin az desetin gramu. Pfi pfesnosti vazeni
na 4 desetinnd mista (desetiny mg) to znamena, ze udaje vyvazky Ciseln¢ vyjadiuji 3 nebo 4
platné ¢islice, které urcuji pocet Cislic ve vysledku procentového obsahu stanovované slozky.
Napt.: 10,63 % Ca; 1,56 % Ni apod.

V ptipadé€, ze stanoveni vdzkovou metodou provedeme vice nez dvakrat, zpracujeme
vypocitané hodnoty vysledk jednotlivych stanoveni stejnym zplsobem jako u metod
odmérné analyzy.

Vedeni laboratornich zaznamu

Dosazeni spolehlivych vysledkl analyzy vyzaduje od analytika nejen peclivé a diisledné
dodrzovani vSeobecnych zasad kvantitativni analytické prace, ale i peclivé, piehledné
a podrobné vedeni laboratornich zaznamt. Kazdy by si mél uvédomit dlouholetou zkusenost,
ze pe€livy laboratorni ziznam, vedeny priibéZné s experimenty, je mnohem spolehlivé;jsi
neZ nejlepsi pamét’ pracovnika!

Vsechny tudaje potfebné pro zpracovani a hodnoceni vysledki analyzy pecliveé
zaznamenavame v laboratornim zapisniku, nejlépe seSit s tvrdymi deskami formatu A4
nebo A5. Naprosto neni vhodné psat zdznamy na volné listy nebo dokonce na utrzky papiru.
Zaznam v zapisniku by mél obsahovat nasledujici udaje o provadéné analyze:

e Niazev zadan¢ho tkolu, struény popis vzhledu analyzovaného vzorku, jeho piipadnou
upravu pied analyzou.

e Struény zaznam o pouzit¢ metod¢ a pracovnim postupu.

e Oznaceni jednotlivych navazek a jejich hmotnosti, pouzité objemy a koncentrace
ptidavanych cinidel.

e Vyznamna pozorovani pii vlastni analyze (pfedevs§im tehdy, kdy se pribéh provadéné
operace odlisuje od jejiho popisu v navodu nebo pracovnim predpisu).

e Vsechna experimentalné zjisténa data.

e ZvlaStni pozornost vénujeme vypoctu vysledku nebo dalSimu zpracovani dat a jejich
hodnoceni.

Doporuceny zpusob vedeni laboratornich zdznamt vede k peclivé a presné praci, Setii
Cas, protoze umoziiuje rychlou orientaci a dovoluje kontrolu spravnosti postupu analyzy i
vypoctl. Pfi vzdjemném nesouhlasu vysledkii jednotlivych stanoveni (méfeni) nebo pfi
nespravném vysledku analyzy usnadnuje peclivé vedeny laboratorni zdznam odhaleni chyby,
ktera miize byt zpisobena nedodrzenim postupu nebo také omylem ve vypoctu.

Z laboratorniho zdznamu sestavujeme zavéreny protokol (,,Zapis o rozboru*), v jehoz
zahlavi je tfeba uvést:
jméno pracovnika, studijni skupinu a fakultu;
turnus a pracovni skupinu;
datum odevzdani protokolu;
nazev ulohy.

Pak nasleduje odstavec vystihujici princip dané metody ¢i podstatu stanoveni. Hlavni
¢ast protokolu tvoii vlastni vysledky a jejich zpracovani v rozsahu, jak je uvedeno vyse. Vse
je uzavieno jasnym a stru¢nym zaveérem.

Dalsi podrobné informace o obsahu protokolii ziskaji poslucha¢i od vyucujicich
piislusnych uloh. Protokol je tifeba odevzdat vyucujicimu asistentovi ve stejny den,
v jakém posluchac absolvuje ptislusnou ulohu.
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Kontrolni otazky

1. Vysvétlete rozdil mezi metodami kvalitativni a kvantitativni analyzy.

2. Definujte a matematicky vyjadiete vztahy pro vypocet latkového mnozstvi, latkové
koncentrace a hmotnostniho zlomku latky.

3. Jakou Cdistotu maji chemikdlie, snimiz se nejcastéji setkdvame v analytické
laboratofi pfi ptipravé odmérnych roztoka?

4. Vysvétlete podstatu diferencniho a pfimého zptisobu navazovani latek.

5. Je pred diferen¢nim navaZzovanim vzorku nezbytné nutné piesné nastavit nulovou polohu
analytickych vah?

6. Vysvétlete pojem alikvotni podil.

7. Vysvétlete pojem titr odmérného roztoku.

8. Vzorek byl omylem nasypéan do vlhké vzorkovnice. Jak by se lisil vysledek stanoveni od
spravné hodnoty, kdybychom tuto hrubou chybu piehlédli a neuvazovali zvlhnuti vzorku?

9. Které odmérné nadobi je kalibrovano na vyliti a které na doliti?

10. Cim se li§i objem roztoku vypusténého z pipety od vnitiniho objemu suché pipety (v obou
piipadech se mysli objemy vymezené ryskou)?

11. Za jakym tcelem se v analytické laboratofi pouzivaji odmérné baiky?

12. Pro¢ se nesmi roztoky v odmérnych baikach varit?

13. Jaké chyby pii odmérném stanoveni se dopustime, ohfeje-li se pred titraci (pted
nastavenim hladiny na nulu) odmérny roztok v byreté?

14. Jaké riziko hrozi, zapomeneme-li pfed zapoletim titrace sejmout z byrety nalevku
pouzivanou pii dopliovani titracniho Cinidla?

15. Je mozno bez nebezpeci ovlivnéni spravnosti vysledkl upravit a) Spicku pipety; b) Spicku
byrety? Vysvétlete pro¢ ano ¢i ne.

16. Jaké chyby v odméfovani objemu se mizeme dopustit, pouzijeme-li Spatn¢ odmasténé
byrety?

17. Jak bude ovlivnén vysledek stanoveni, odméfime-li objem zasobniho roztoku vzorku
mokrou pipetou, kterou jsme predem nevyplachli odméfovanym roztokem?

18. Jak se muze liSit vysledek odmérného stanoveni od spravné hodnoty, odecteme-li
spottebu na byreté ihned po pomérné rychlé titraci (bez ¢ekaci doby)?

19. Méame-li na vybranou, zda budeme kapalny vzorek k analyze odvazovat na analytickych
vahach nebo odmeétovat pipetou, ktery zptsob obvykle zvolime jako piesnéjsi?

20. Definujte pojmy pouzivané pii hodnoceni analytickych vysledkt: rozpéti vysledki,
spravnost, ptesnost, interval spolehlivosti.

Otazky k vypoctiim

1. Vypocitejte latkovou koncentraci roztoku, ktery vznikne ziedénim 200 ml roztoku

o koncentraci 0,1 mol 1" na objem 1 litr.
2. Uvedte vztah pro pfepocet hmotnosti kapaliny na objem.
3. Uvedte vztah pro ptepocet latkového mnozstvi chemického individua (jedné latky
o daném chemickém slozeni) na hmotnost.
4. Kolik g latky obsahuje 250 g roztoku o hmotnostnim zlomku 5 % ?
5. Uvedte vztah pro piepocet latkové koncentrace roztoku na hmotnost rozpusténé latky.
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10.
1.

12.
13.
14.

15.

Vypocitejte latkovou koncentraci roztoku, ktery obsahuje 0,2 mol latky ve 200 ml
roztoku.

Kolik ml roztoku o latkové koncentraci 0,5 mol I"' je potieba k p¥ipravé 250 ml roztoku
o koncentraci 0,1 mol I ?

Vypocitejte latkovou koncentraci roztoku obsahujiciho 5 g latky o molarni hmotnosti
40 g mol™ ve 200 ml roztoku.

Uved'te vztah pro pfepocet hmotnosti chemického individua (jedné latky o daném
chemickém sloZeni) na latkové mnozstvi.

Jaky je hmotnostni zlomek latky v roztoku obsahujicim 20 g latky v 0,5 kg roztoku?
Kolik ml roztoku o koncentraci 0,2 mol I"! je tfeba k piipravé 0,5 1 roztoku o koncentraci
0,05 mol I''?

Vypocitejte latkovou koncentraci roztoku obsahujiciho 0,5 molu latky ve 400 ml roztoku.
Kolik g latky je rozpusténo ve 400 g roztoku o hmotnostnim zlomku latky 2 %?
Vypocitejte latkovou koncentraci roztoku, ktery vznikne ziedénim 0,25 1 roztoku
o koncentraci 0,5 mol I'' na objem 1 litru.

Kolik g latky obsahuje 0,5 kg roztoku o hmotnostnim zlomku latky 12%?
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Slovnic¢ek vybranych analytickych pojmi

Absorbance, 4, zaporné vzaty logaritmus propustnosti: 4 = - log 7 = log (D, /P)

Acidimetrie, druh neutralizac¢ni titrace, stanoveni zasad titraci odmérnym roztokem kyselin.

Alikvotni podil viz podil alikvotni

Alkalimetrie, druh neutraliza¢ni titrace, stanoveni kyselin titraci odmérnym roztokem zasad.

Amfolyt, amfoterni elektrolyt, latka majici soucasné kyselé i1 zasadité vlastnosti.

Analyza, rozbor, metody (pracovni postup) analytické chemie; slouzi k ur¢eni chemického
sloZzeni zkoumané latky.

Analyza celkova, dikaz a stanoveni vSech slozek (prvk, iontil) zkoumané latky.

Analyza centigramova (mezo-, polo-, semimikroanalyza) pracuje s mnozstvim vzorku fadu
0,01 g.

Analyza decigramova (makroanalyza) pracuje s mnozstvim vzorku fadu 0,1 g.

Analyza elementarni, kvalitativni nebo kvantitativni ur€eni prvka v analyzované latce.

Analyza funkéni viz a. organicka.

Analyza fyzikalné chemicka vyuziva k urceni latek zaroven jejich fyzikélnich i chemickych
vlastnosti. Napi. se méfi intenzita zbarveni produktu vzniklého chemickou reakci
urcované latky s ¢inidlem (kolorimetrie, spektrofotometrie).

Analyza fyzikalni vyuziva k urCeni latek jejich fyzikalnich vlastnosti, které¢ méfi vétSinou

Analyza chemicka, klasickd metoda analytické chemie. Pfi kvalitativni chemické analyze se
usuzuje na piitomnost prvkd (iontl, slouCenin) ve vzorku zkoumané latky podle
vyraznych chemickych reakci mezi urCovanou latkou a cCinidlem (vznik barevného
produktu, sedliny, plynu). Chemicka analyza kvantitativni zahrnuje analyzu vazkovou
(viz gravimetrie), odmérnou (viz titrace) a gazometrii.

Analyza instrumentalni (fyzikdlnimi nebo fyzikaln¢ chemickymi metodami) vyuZziva k
urCeni latek jejich fyzikalnich nebo fyzikalné chemickych vlastnosti, které se sleduji
pomoci piistrojii (instrumentt).

Analyza kapkova se provadi jen s jednou nebo nékolika kapkami vzorku a ¢inidel.

Analyza kvalitativni zjistuje jakost vzorku, dokazuje, z jakych soucasti (prvki, sloucenin,
iontl) je vzorek slozen (provadi diikkaz, detekci, identifikaci slozek).

Analyza kvantitativni kvantitativné urcuje neboli stanovuje mnozstvi (procentovy obsah)
slozek v analyzované latce.

Analyza miligramova, mikroanalyza, pracuje s mnozstvim vzorku fddu 1 mg.

Analyza na mokré cesté je zaloZena na pozorovani pritbéhu reakei v roztocich.

Analyza na suché cesté pouziva reakci mezi tuhymi latkami, obvykle za zvysSené teploty
(pyroreakce).

Analyza nedestruktivni pouZzivd metod, pfi nichZ se vzorek analyzované latky pfi rozboru
neporusi (napt. nékteré metody analyzy radiometrické).

Analyza nepiima, stanoveni dvou nebo vice slozek ve smési bez jejich oddélovani. Urci se
napf. obsah jedné slozky, dale celkovy obsah obou a obsah druhé slozky se zjisti z
rozdilu.

Analyza odmérna viz titrace.

Analyza organicka, a. organickych latek, zahrnuje analyzu elementarni (ur€eni prvki) a
strukturni (urceni, jakym zpisobem jsou v organické latce jednotlivé atomy vazany,
urceni funkénich skupin).

Analyza rozhodc¢i (arbitrazni) fesi spor analytikl o nesouhlasné vysledky rozbort (analyz).
Provadi ji zkuSeny a s obéma stranami dohodnuty analytik (Gstav) postupem, zvolenym
za zaklad pro srovnavani vysledki ziskanych riznymi metodami (analyza standardni).



Analyza sériova, rozbor velkého poctu (série) podobnych vzorki tzv. provoznimi metodami.

Analyza stopova se zabyva uréovanim obsahu slozek men§im nez asi 107 % (mikroslozky,
mikropfimési, mikrokomponenty).

Analyza strukturni umoziuje poznat strukturu organickych latek (jakym zptisobem jsou na
sebe jednotlivé atomy v molekule vazany).

Analyza termicka sleduje pochody, které probihaji pii zahfivani (ochlazovéni) latek na
vzduchu nebo v jinych plynech. Pfitom dochdzi ke zméndm hmotnosti
(termogravimetrie, stathmometrie), které se zaznamenavaji pomoci termovah na
termogramu, nebo uvoliiovani, popt. zabavovani tepla (diferencni termicka analyza).

Analyza vazKkova viz gravimetrie.

Anhydron, bezvody chloristan hofec¢naty, latka intenzivné pohlcujici vodni paru, pouziva se
jako vysousedlo, popt. naplit do absorp¢nich aparatka v organické elementarni analyze.

Argentometrie, druh srdzeci titrace, stanoveni aniontl, tvoficich ve vod& nerozpustné
sttibrné  soli  (napt. chloridll) odmérnym roztokem dusi¢nanu nebo chloristanu
stiibrného. Také odmérné stanoveni stiibra roztokem chloridu nebo thiokyanatanu.

Atom centralni (stfedovy), soucast komplexni slouceniny, k niz jsou vazany ligandy.

Atom donorovy, atom molekuly, ktery mé volny elektronovy par schopny vytvofit dativni
vazbu v komplexni slouc¢ening.

Autokatalyzator, reakéni produkt urychlujici danou chemickou reakci.

Autoprotolyza, disociace amfiprotniho rozpoustédla za vzniku kyseliny a zasady (podle
Bronstedovy teorie), napt.: 2 H,O = H;0" + OH".

Barika odmérna viz nadoby odmérné.

Baze viz zésada.

Bod ekvivalence, stav pfi titraci, kdy v titrovaném roztoku pravé kvantitativné zreagovala
uréovana latka s ptfidanym odmérnym ¢inidlem ve znamém stechiometrickém pomeéru.

Byreta viz nadoby odmérné.

Cervein methylova, azobarvivo pouzivané jako indikator pii neutralizaénich titracich s
funk¢ni oblasti pH 4,4 - 6,2 (pfechod zbarveni z ¢erveného do Zlutého).

Cinidlo (reagens), pomocna latka ptidivana ke zkoumané latce, aby vyvolala chemickou
reakci.

Cinidlo Cugajevovo (diacetyldioxim, dimethylglyoxim) dava s ionty nikelnatymi rtizovou
sedlinu bis(diacetyldioximato)nikelnatého chelatu.

Cinidlo maskujici (maskovadlo) pfevadi ionty na komplexni sloudeniny, tim se odstrani
jejich rusivy vliv pfi ur€ovani jinych latek ve smési.

Cinidlo odmérné, roztok znamé koncentrace odméfovany z byrety pii titraci.

Cinidlo oxidaéni, oxidovadlo, m4 oxida&ni ucinky, vaze elektrony.

Cinidlo redukéni, redukovadlo, ma redukéni Giéinky, oditépuje elektrony.

Cinidlo selektivni reaguje jen s omezenym poétem latek, v dané smési jen s jednou slozkou.

Cinidlo skupinové reaguje s uréitou skupinou latek za vzniku podobnych produktd.

Cinidlo specifické reaguje jen s jednou latkou v jakékoliv smési.

Cinidlo titraéni, ¢inidlo jimz se titruje.

Dekantace, odlévani kapaliny, napt. pti ¢iSténi sedliny (tézké kapaliny) tim, Ze se rozmicha s
kapalinou (roztokem ¢inidla), v niz se rozpousti cizi latky, nikoliv vSak sedlina. Smés se
nechd usadit a ¢ird kapalina nad sedlinou se opatrné¢ odleje. Pochod se nékolikrat
opakuje.

Detekce viz analyza kvalitativni, dikaz.

Digesce viz zrani sedlin.

Disociace, Stépeni latek v jednodussi slozky. Vznikaji-1i pti tom ionty, jde o ionizaci.



Disperze koloidni, soustava o dvou fazich (mikroheterogenni), v niz jsou castice velikosti asi
10* az 107 cm (micely) rozptyleny (dispergovany) v dispergujicim prostiedi. Mohou to
byt castice tuhé latky rozptylené ve vzduchu (aerosoly, dymy, koufe); tuhé latky ve
vod¢ (hydrosoly); kapaliny ve vzduchu (mlhy); kapaliny v kapalinach (emulze); plyny v
kapalinach (pény).

Diikaz, detekce, analytické kvalitativni uréeni slozky (prvku, iontu) vzorku (viz analyza
kvalitativni).

EDTA, ethylendiamintetraoctova kyselina, titrani a maskovaci ¢inidlo (chelaton 2).

Ekvivalence, stav vznikajici po smiSeni reagujicich latek v takovém poméru, aby se utvoftila
definovana sloucenina. Pocet atomii nebo molekul slouceniny, ktery pii dané reakci
reaguje s jednim atomem vodiku (a jednim elektronem) nebo jej nahrazuje, je
ekvivalent.

Elektroda je elektricky vodi¢ v kontaktu s nekovovou ¢asti elektrick¢ého obvodu (napf. s
prostorem naplnénym plynem, elektrolytem atd.). Z divodu nutnosti uzaviit elektricky
obvod se elektrody vyskytuji vzdy dveé soucasné a tvori tak elektrochemicky ¢lanek.

Elektrolyt, latka, kterd vede elektricky proud, obvykle po roztaveni nebo rozpusténi ve
vhodném rozpoustédle. Silny elektrolyt je v roztoku Uplné disociovan, slaby jen
CasteCne.

Etalon viz standard.

Exponent titraéni, pT, je pH titrovaného roztoku v bodé ekvivalence.

Exsikator viz suSeni.

Fenolftalein, trifenylmethanové barvivo pouzivané jako neutralizacni indikator s funkéni
oblasti pH 8,2 - 10,0 (pfechod z bezbarvého do ¢erveného zbarveni).

Filtrace, mechanické oddélovani tuhych latek od kapalnych, popt. plynnych, pti prutoku
smesi filtrem, zafizenim, na némz se tuhé Castice zachyti, takze se oddéli od protékajici
¢iré kapaliny (filtratu). Filtr mize byt napft. filtracni papir, ktery se vklada do nalevky,
dale azbest nebo desticky z poérovitého slinutého porcelanu nebo skla, které tvoii dno
filtracnich kelimkt. Podle velikosti tuhych Castic je tieba volit filtracni material s
riznou velikosti pori.

Forma k vazeni, vylu€ovaci, viz gravimetrie.

Fotometrie, spektroskopicka metoda, kterd se zabyva méfenim absorpce svételného zareni.

Gravimetrie, analyza vazkova, pfimé nebo nepiimé (diferencni) vazeni sloZzek zkoumané
latky. UrCovana latka (prvek) se z roztoku oddéli zpravidla ve formé& sedliny
(vyluCovaci forma prvku) srazenim ptidavkem cinidla. Po odfiltrovani a promyti se
sedlina vysus$i nebo vyziha a tim se ptevede na latku presné definovaného slozeni (firma
k vazeni), ktera se vazi. Ze stechiometrie se vypocte obsah urCované latky v ptivodnim
vzorku.

Hydrolyza, opak neutralizace, reakce vody se solemi slabych kyselin nebo zdsad, pfi niz
vznika piislusnd kyselina a zasada.

Chelat, cyklicky komplex, v némz centralni ion je vdzan soucasné nejméné ke dvéma
donorovym atomtim molekuly ligandu, takze vznika cyklicka sloucenina (obvykle péti-
nebo Sesti¢lenny kruh).

Chelatometrie, titrace roztokem chelatonu 3, tvoficim s urCovanou latkou komplexni
slouceninu (chelat).

Chelaton 3, obchodni nazev dvojsodné soli kyseliny ethylendiamintetraoctové. Dalsi
obchodni nazvy: Komplexon III, Titriplex III, Trilon, sequestrene, versene.

Chyba nahodna je pficinou nepfesnosti vysledkii stanoveni; zpuisobuje odchylky
naméienych hodnot od jejich aritmetického priméru.



Chyba soustavna (systematicka), rozdil mezi naméfenou a skute¢nou hodnotou; hlavni
pfi¢ina nespravnosti vysledki stanoveni.

Identifikace, urceni totoznosti neznamé latky. V organické analyze se provadi porovnanim
jejich fyzikalnich konstant (teplota tani, varu, hustota aj.) s konstantami zndmé latky
(standardu). Viz analyza kvalitativni.

Indikatory, (chemické, vizudlni) jsou latky (zpravidla organické), jejichZ zbarveni se néhle
méni pii dosazeni bodu ekvivalence pfi titraci.

Indikatory komplexometrické, metalochromni, pouzivané pii komplexometrickych
(chelatometrickych) titracich, tvoii barevné komplexy s kovovymi ionty.

Indikatory neutraliza¢ni, slabé organické kyseliny nebo zasady, pouzivané pti acido- a
alkalimetrickych titracich, méni své zbarveni v zavislosti na pH roztoku.

Indikatory oxida¢né redukéni, pouzivané v oxidi- a reduktometrii. Jejich zbarveni se méni v
zavislosti na redukénim potencidlu roztoku.

Inhibitor, (negativni katalyzator), latka zmenSujici reakcni rychlost, popf. aktivitu
katalyzatora.

Inkluze, vnitini zneciSténi sedliny vznikajici pfi srdzeni uzavirdnim mate¢ného roztoku do
nitra rostouciho krystalu.

Interval spolehlivosti, rozmezi, v némz s danou pravdépodobnosti lezi spravna hodnota
vysledku stanoveni.

Ion centralni, (stfedovy), soucast komplexni slouceniny, k niz jsou vazany ligandy.

Ionizace, vznik iontl z nenabitych ¢astic.

Izolace, oddéleni slozky (prvku, slouCeniny, iontu, mineradlu, faze) ze smési, zalozené na
rozdilnych fyzikélnich, fyzikalné chemickych, popt. chemickych vlastnostech slozek.

Jodometrie, oxidimetrické titrace redukovadel odmérnym roztokem jodu. Téz nepiimé
stanoveni oxidovadel zalozené na jejich reakci s jodidem, pfi niz vznikéd ekvivalentni
mnozstvi jodu, ktery se titruje odmérnym roztokem thiosiranu nebo arsenitanu.

Kalibrace, kontrola tidaji méficiho zatizeni (stupnice pfistrojii, objemu odmérnych nadob,
zavazi) srovnanim s jinym podobnym zafizenim, jehoz udaje byly vzaty za zaklad
(standard). ZéavaZzi se napfi. kalibruje vaZenim etalonu, odmérné nadoby vazenim vody
nebo rtuti, jejiz objem byl t€émito nddobami odméten.

Katalyzator, latka urychlujici chemickou reakci.

Koagulace, shlukovani ¢astic koloidni disperze a jejich vysrazeni (vznik suspenze).

Koloid viz disperze koloidni.

Komplex, komplexni sloucenina, v niz jsou k centrdlnimu atomu (nebo iontu) véazany
molekuly nebo ionty (ligandy). Komplex vznika sloucenim dvou nebo vice

Komplex cyklicky viz chelat.

Komplex nestabilni, je zna¢né disociovan.

Komplex smiSeny, v némz k centralnimu atomu (iontu) jsou vazany dva nebo vice rtiznych
ligendd.

Komplex stabilni, je jen velmi malo disociovan.

Komplex vicejaderny obsahuje nékolik centralnich atomi (iontl).

Komplexometrie, titrace ¢inidlem tvoficim s ur€ovanou latkou komplexni slou€eninu.

Koncentrace, 1. udavé obsah slozky vztazeny k objemu roztoku, napt. v mol 17, g 1" aj.;

2. zkoncentrovani, zahustovani, zvySeni obsahu slozky v roztoku, napf.
odpatenim rozpoustédla.

Koncentrace latkova, vyjadiend latkovym mnozstvim (mol) v objemu 1 litru roztoku.



Konec titrace, stav pii titraci, kdy na zdklad¢ barevné zmény indikatoru (popt. udaje
vhodného méficiho pfistroje) ukoncime pfidavani titraniho cinidla do titrovaného
roztoku. Konec titrace ma souhlasit s bodem ekvivalence.

Konstanta, disociacni, veli¢ina chrakterizujici disociacni rovnovahu.

Konstanta, rovnovazna, veliCina charakterizujici rovnovahu, ktera se ustavuje pfi
chemickych reakcich.

Konstanta, stability komplexu, pfevracena hodnota jeho disocia¢ni konstanty.

Koprecipitace, viz spolusrazeni.

Krivka kalibraéni (v pfipad¢ fotometrie), experimentalné zjiSténa zavislost absorbance na
koncentraci.

Kyselina, latka schopnd odStépovat vodikové ionty (protony).

Latka zakladni viz standard.

Ligand, castice (molekula, ion) vazana k centrdlnimu atomu (iontu) v komplexni slouc¢ening¢.

Makroanalyza viz analyza decigramova.

Makroslozka, soucast analyzované latky, jejiz obsah je fadove jednotky az desitky procent.

Manganometrie viz permanganatometrie.

Maskovani, prevadéni latky (iontu), kterd rusi urceni dané slozky ve smési, ptidavkem
komplexotvorného c¢inidla na komplexni slouceninu, takze koncentrace rusivé latky
klesne natolik, ze jiz nedava reakci s ¢inidlem slouzicim k ur¢eni dané slozky ve smési.

Meniskus, zakiiveny povrch kapaliny v uzké trubici.

Metoda kalibraéni krivky (v piipad¢ fotometrie): pii vhodné zvolené vinové délce a
konstantni tloust'ce kyvety se zméti absorbance nékolika roztokli o riznych zndmych
koncentracich analytu. Pokud je zavislost 4, = f(c) linedrni, lze vypocitat smérnici
ptimky & (viz zakon Lambertiv-Beerav).

Metoda standardniho pridavku (v pripadé fotometrie): pfi stanoveni nezndmé koncentrace
vzorku ¢y, metodou standardniho piidavku se zméfi absorbance nezndmého vzorku 4.,
a pak se koncentrace stanovované latky ve vzorku zvysi definovanym ptidavkem
standardu a znovu se zméii absorbance roztoku. Pfirtistek absorbance odpovida
priristku koncentrace. Stejn¢ jako u metody kalibra¢ni kiivky se Casto provadi vice
pridavkl a koncentrace vzorku se vyhodnocuje pomoci statistickych metod (linedrni

Mikroanalyza viz analyza miligramova.

Mikrokomponenta, mikropiimés, mikroslozka viz analyza stopova, stopy.

Mineralizace, prevadéni organické latky na anorganické slouceniny, napf. varem s
koncentrovanou kyselinou sirovou za piitomnosti katalyzatoru (kjeldahlace), nebo
tavenim se sodikem.

Mnozstvi latkové, jedna ze sedmi nezavislych zakladnich fyzikalnich velicin. Jednotka
latkového mnozstvi je mol.

Modfi bromthymolova, trifenylmethanové barvivo pouZzivané jako neutraliza¢ni indikator s
funk¢ni oblasti pH 6,0 - 7,6 (pfechod zbarveni ze zlutého do modrého).

Mol, latkové mnozstvi v systému, ktery obsahuje tolik zakladnich jednotek (atomi nebo
molekul, iontd apod.), kolik atom@ uhliku obsahuje 12 g (pfesng) izotopu uhliku '*C.
Tento pocet udava Avogadrova konstanta Ny = 6,02252-10* mol™.

Nadoby odmérné (kalibrované), odmétuji objem kapaliny nebo plynu; jsou opatieny
znackou nebo stupnici oznacujici objem (obvykle pti 20 °C), ktery jimaji, popt. ktery z
nich vytee. K pfibliznému odmétovani slouzi odmérné valce. Roztoky ptesného
objemu se pfipravuji v odmérnych bankach. Odméiuji se pipetami nebo byretami.
Objem plynu se odméiuje v plynovych pipetach ¢i byretach, tj. eudiometrech
(azotometry k jiméni dusiku, nitrometry pro oxid dusnaty).



Neutralizace, reakce kyselin se zdsadami za vzniku soli.

Norma, soubor mezinarodné, celostatné, popi. jen podnikové dohodnutych pozadavkl na
jakost surovin nebo vyrobkil a metod jejich zkouseni (napf. analytickymi postupy).
Oblast funkéni u indikatorti neutralizacnich rozmezi pH (u indikatorti oxida¢né redukénich

rozmezi reduk¢nich potencidll) v némz se indikator barevné méni.

Okluze, vnitini znecisténi krystalii sedliny vznikaji adsorpci cizich latek na povrch castic
sedliny pfi jejim srdzeni z roztoku tak, Ze na znecisténych plochach rostou dalsi podily
vyluc¢ované sedliny.

OranZ methylova, azobarvivo pouzivané jako neutraliza¢ni indikator s funkéni oblasti pH
3,1 az 4,4 (ptechod zbarveni z Cerveného do zlutého).

Oxidace, zvySovani mocenstvi prvku, ztrata elektrond.

Oxidimetrie, titraéni stanoveni redukovadel odmérnym roztokem oxidovadla, jehoz
spotfebovany objem se méfi.

Oxidovadlo, viz ¢inidlo oxidacni.

Papir filtrac¢ni, v podstaté Cista celuléza o velikosti port 2 - 6 um; slouzi k filtraci sedlin
nebo po napojeni Cinidlem (papir reagencni) ¢i indikatorem (papir indikatorovy) k
provadéni barevnych reakci, popi. ur¢ovani pH srovndvanim zbarveni se standardni
stupnici. Kvantitativni filtraéni papir zanechéva po spaleni jen nepatrny zbytek (méné
nez 0,1 mg).

Paralaxa (v optice), poruseni v koincidenci pfedméti nebo obrazli vyvolané malymi pohyby
oka. Chyba zplsobena paralaxou vznikd pfi Cteni tdaji na pfistrojich s ukazatelem a
stupnici pii1 pohledu Sikmo, nikoliv kolmo na stupnici.

Peptizace, prevadéni hrubsich Castic sedliny (suspenze) na koloidni disperzi.

Permanganatometrie (manganometrie), oxidimetrické titracni stanoveni redukovadel
odmérnym roztokem manganistanu.

pH, zdporny dekadicky logaritmus aktivity vodikovych iontii; métitko kyselosti roztokd.

Pipeta viz nddoby odmérné.

Podil alikvotni, urcitd pfesné odmétend ¢ast (napf. Ctvrtina, desetina) celku (roztoku).

Podminka Planckova: AE = E,-Eq=hv=hc/A
kde ¢ je rychlost svétla, 4 vinova délka, 4 Planckova konstanta (6,626.10
konvence je excitovana hladina oznacena indexem p, zékladni indexem q.

pOH, zaporny dekadicky logaritmus aktivity hydroxidovych ionti.

Pokus slepy (srovnavaci, kontrolni), reakce provadénd pti analyze pouze s Cinidly nebo
rozpoustédly bez zkoumaného vzorku, aby se zjistilo, zda ¢inidla neobsahuji ur€ovanou
sloZku, nebo aby se zjistil jeji pfiblizny obsah v ¢inidlech a rozpoustédlech, popt. aby se
zjistil pottebny pfidavek titratniho c¢inidla k vyvolani urcité barevné zmény pii
ukoncenti titrace a mohla byt zavedena potiebna korekce.

Potencial oxidacné redukéni (redox p.), méfitko schopnosti latky ve vySsim oxidacnim
stupni vazat elektrony a piechazet na nizsi oxidac¢ni formu.

Propustnost viz transmitance.

Prvek stopovy, prvek obsazeny v dané latce v mnozstvi mensim nez asi 0,01 %.

Presnost metody, souhlas vysledki opakovaného stanoveni urcité latky danou metodou mezi
sebou, popf. s jejich aritmetickym primérem.

pT, titrani exponent, pH titrovaného roztoku v bod¢ ekvivalence (pfi neutraliza¢ni titraci).

Pufr viz roztok tlumivy.

Reakce, d¢j, pii némz nastavaji latkové (chemické) zmény (viz téz zkouska, ¢inidlo).

Reakce indukujici, vyvolavd nebo urychluje pribéh jiné reakce (indukované) soucasné
probihajici ve smési.

Reakce kvalitativni, slouzi k dikazu latek.
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Reakce kvantitativni, reakce mezi ur€ovanou latkou a ¢inidlem, pfi nizZ nezreagovany podil
ur¢ované latky je nevazitelny na béznych analytickych vahach (mén¢ nez asi 0,1 mg).

Reakce roztoku a) kyseld (koncentrace vodikovych iontl je vétSi nez koncentrace
hydroxidovych ionti;

b) zasadita (koncentrace hydroxidovych iontl je vétsi nez koncentrace
vodikovych iontl);
¢) neutralni (koncentrace vodikovych a hydroxidovych iontii se rovnaji).

Reakce selektivni, reakce, kterou poskytuje s danym ¢inidlem pouze jedna latka v urcité
smési.

Reakce skupinové, podobné reakce (napt. srazeci) celé skupiny s danym cinidlem.

Reakce specifické, reakce, kterou dava s danym ¢inidlem pouze jedna latka (prvek, ion).

Redukece, snizovani mocenstvi prvku, vazani elektront.

Redukovadlo viz ¢inidlo redukéni.

Reduktometrie, titra¢ni stanoveni oxidovadel odmérnym roztokem redukovadla.

Rozpéti, rozdil mezi krajnimi hodnotami souboru vysledkii opakovanych analyz sefazenych
podle velikosti, charakterizuje pfesnost stanoveni.

Rozpoustédlo (rozpustidlo) viz roztok.

Rozpoustédlo amfiprotni, mé zaroven kyselou i zésaditou povahu.

Rozpoustédlo aprotické, nema schopnost vazat ani odstépovat protony.

Rozpoustédlo protofilni, méa schopnost vazat protony.

Rozpoustédlo nepolarni, je sloZzeno z molekul, v nichZz kladné 1 zaporné naboje jsou uplné
vyrovnany.

Rozpoustédlo polarni (dipolarni), je sloZzeno z molekul, jejichz jeden konec ma piebytek
kladného a druhy konec zaporného néboje, 1 kdyz v celku je molekula elektroneutralni.

Rozpousténi, prevadeéni latky pisobenim ¢inidla (rozpoustédla) do roztoku.

Rozpustnost, koncentrace latky v jejim nasyceném roztoku pii dané teplot¢.

Roztok, homogenni soustava (plynna, kapalnd, tuha) dvou nebo vice slozek. Slozka, jez je v
piebytku, se nazyva rozpoustédlo a jsou v ném molekularné rozptyleny ostatni slozky
roztoku.

Roztok bezbarvy, ktery neabsorbuje zafeni Zadné vinové délky z viditelného spektra (400 az
800 nm).

Roztok ¢iry, nezakaleny (mize vSak byt zbarven).

Roztok koloidni, v némz je velikost rozptylenych &astic v rozmezi asi 10 az 107 cm.

Roztok nasyceny, v némz se uz dal§i podil dané tuhé latky pii urcité teploté a tlaku
nerozpousti.

Roztok odmérny, piesné znamé koncentrace, jimz se titruje.

Roztok presyceny, obsahujici danou latku v koncentraci vétsi nez odpovida nasycenému
roztoku. Nerovnovazny stav presycené¢ho roztoku lze porusit napi. prudkym michanim
roztoku, z néhoz se pak prebytecny podil rozpusténé latky vyloudi v tuhé fazi.

Roztok standardni, s pfesné¢ znamou koncentraci.

Roztok tlumivy (tlumié, pufr), jehoz pH se piidavkem urcitého objemu silné¢ kyseliny nebo
zasady pfili§ neméni ve srovnani s piidavkem téchto latek do cisté vody. Tlumivy
roztok obsahuje obvykle smés slabé kyseliny a jeji soli, popt. slabé zasady a jeji soli.

Redéni, piidavani rozpoustédla k roztoku, takze koncentrace rozpusténé latky se zmensuje.

Sedlina viz srazeni.

Semimikroanalyza viz analyza centigramova.

Seskvioxidy, oxidy trojmocnych kovii obecného vzorce M,0s,

Silikagel, gel kyseliny kfemicité, porovita latka, vysouseci Cinidlo.



Skupina funkéni, urCité seskupeni atomli v molekule organické latky; napt. zésadita
aminoskupina -NH,, kysela karboxylova skupina -COOH apod.

Sol, koloidni soustava (disperze), v niz jsou cCastice tuhé latky rozptyleny v kapalin¢ nebo
plynu.

Soluce, roztok.

Soudin rozpustnosti, konstanta charakterizujici malo rozpustné elektrolyty.

Spektrum absorpcni, zavislost propustnosti ¢i absorbance na vinové délce (nebo frekvenci).

Spolehlivost, spravnost a piesnost stanoveni (metody).

Spolusrazeni (koprecipitace, indukované srazeni) je strhavani rozpustné slouceniny z roztoku
do sraZeniny, kterd se v roztoku vylucuje ¢inidlem (sraZedlem).

Spolusrazeni izomorfni, zneCiSténi krystald sedliny, vznikajici pfi srdZzeni nahradou
nékterych iontd tvoficich krystalovou mitizku dané latky cizimi ionty (podobného
charakteru jako ionty srazené) z roztoku. Takto vznikaji smésné krystaly.

Spravnost metody, souhlas vysledkll stanoveni urcité latky danou metodou se skutecnym
obsahem této latky ve vzorku.

Srazeni (precipitace), pochod, pifi némz se v kapalném roztoku vyluCuje tuhd faze
(srazenina, sedlina) pfidavkem cinidla (srazedla). Vlastni ¢inidlo se mize tvofit ve
srazeném roztoku pomalu probihajici chemickou reakci (srdZzeni z homogenniho
prostiedi).

Srazeni indukované viz spolusrazeni.

Standard (etalon, normal, zakladni latka), latka znamého, pfesné definovaného a
konstantniho sloZeni (stala na vzduchu), pouZzivana jako zéklad pfi kontrole spravnosti
riznych metod analyzy, popft. udaji riznych piistroju.

Standard primarni slouzi k stanoveni koncentrace (titru) roztoki pfi titraci, popf. k piipravé
zakladnich odmérnych roztokl (pfesné definované koncentrace).

Standard sekundarni slouZzi k piipravé roztok pfiblizné koncentrace.

Stanoveni, analytické kvantitativni ur¢eni mnozstvi (obsahu) slozky (prvku, iontu) ve vzorku.

Starnuti viz zrani sedliny.

Stechiometrie (z fectiny: méteni zakladnich souc¢ésti), nauka o pomérech, v nichz se spolu
slucuji prvky na chemické slouceniny nebo v nichz spolu chemické slouceniny reaguji.

Stopy (mikroslozky, mikropiimési), soucasti analyzované latky, jejichz obsah je mensi nez
asi 0,01 %.

Sil, latka vznikajici neutralizaci kyselin zasadami.

Suspenze, heterogenni systém, v némz jsou tuhé &astice (v&t3i nez asi 10™ cm) rozptylené v
kapaling.

Suseni, zbavovani latek vlhkosti bud’ pti laboratorni teploté v exsikatoru (uzaviratelna nadoba
obsahujici vysouSeci €inidlo, napf. chlorid vapenaty, bezvody chloristan hofecnaty
neboli anhydron, oxid fosfore¢ny, koncentrovanou kyselinu sirovou, silikagel), nebo za
zvysené teploty (asi 100 - 250 °C) v elektricky vyhfivané susarné. Pii suSeni nedochézi
k chemickym zménam.

Taveni, pochod, jimz se tuhd latka zvySenou teplotou prevede do kapalného stavu (vznika
tavenina).

Tavidlo, latka pouzivana pii taveni k rozkladu tuhych latek za zvySené teploty.

Test viz zkouska.

Titr, pfesnd koncentrace odmérného roztoku titracniho ¢inidla; obvykle se vyjadiuje v
jednotkach mol 17,

Titrace, (volumetrie, analyza odmérnd), druh analyzy kvantitativni; urovand latka v
titrovaném roztoku se titruje roztokem c¢inidla (tj. k titrovanému roztoku se z byrety
odmétuje roztok titraéniho €inidla) pfesné zndmé koncentrace (titru) az do okamziku,



kdy urovana latka s ¢inidlem kvantitativné zreaguje. V tom okamziku se dosahne bodu
ekvivalence, zméfi se objem spotiebovaného Cinidla a ze stechiometrie se vypocte
obsah nebo koncentrace ur¢ované slozky v roztoku.

Transmitance (propustnost), 7, podil zafivych tokl @ (vystupujici ) a @, (vstupujici):
7= @/ D,

Ultramikroanalyza, pracuje s mnoZstvim vzorku fadu 10 g i méné.

Urcéovani latek (prvki, sloucenin, iontll), dikaz (kvalitativni analyza) nebo stanoveni
(kvantitativni analyza) latek.

Volumetrie viz titrace.

Vyluéovani, srazeni sedliny, vznik tuhé faze v roztoku po ptidavku roztoku ¢inidla (srazedla).

Vzorek, urcity podil latky, s nimz se provadi analyza.

Zahustovani, koncentrovani, zvétSovani koncentrace rozpusténé latky v roztoku, napf.
odparovanim rozpoustédla.

Ziakon Lambertiv-Beeriv: hodnota absorbance 4 pifi vinové délce A je piimo umérna
latkové koncentraci c. V piipad¢ jediné absorbujici latky plati: 4, = kc = & b c.
Konstantou tmérnosti £ je soucin tloustky vrstvy b (cm) a molarniho absorpéniho
koeficientu pii dané vinové délce &, ktery ma rozmér I mol™ em™.

Zaveni ultrafialové, zafeni v rozsahu vinovych délek 190 az 400 nm.

Zareni viditelné, zateni v rozsahu vinovych délek 400 az 800 nm.

Zasada (baze), latka schopna vazat protony (podle Bronsteda), popt. latka schopna
odstépovat hydroxidové ionty (podle Arrhenia).

Zkouska (test), druh analyzy k posouzeni urcitych vlastnosti suroviny nebo vyrobku.

Zlomek hmotnostni, relativni hmotnostni zastoupeni uréité slozky ve smési (vzorku). Casto
se vyjadiuje v procentech (0,01 = 1%).

Zrani sedliny (digesce), ponechani srazeniny ve styku s jejim nasycenym roztokem, obvykle
za zvysené teploty, aby se zvétSila velikost ¢astic sedliny a tedy zmensil jeji povrch v
dasledku jeji polymerace (starnuti). Tim se zmen$i znecCiSténi sedliny zplisobené
adsorpci cizich latek na jejim povrchu.

Zied’ovani, fedéni, ptidavani rozpoustédla k roztoku, takze koncentrace rozpusténé latky se
zmensuje.

Ztrata zihanim, vahovy tbytek latky pfi jejim zihani.

Zihani, zahiivani latek na vzduchu (oby&ejné v kelimku) v plameni plynového kahanu, popf.
v elektrické picce na teplotu asi 800-1000 °C. Pii tom se odstrani tékavé latky piitomné
v ptvodnim vzorku nebo vzniklé rozkladem za zvySené teploty a mlze dochazet
k chemickym zméndm (na vzduchu k oxidaci).



