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1. Chemické vvpoclty

Chemické vypocty tohoto cviCeni jsou zaméfeny piedevsim na pfipravu riznych koncentraci chemickych
roztokll. A to jak pfimo z Cistych latek, tak i pomoci fedéni ze zasobnich roztok.

Na zacatku je tfeba se zminit o nékterych zakladnich pojmech.

n = latkové mnozstvi - hlavni jednotka SI, jeho jednotkou je mol

Definice molu

Jeden mol je takové mnozstvi jakékoliv latky, které obsahuje pravé tolik entit(Castic,

atomi, molekul, iontf, kapek apod.), kolik atomii 1%C obsahuje ptesné 12g nuklidu uhliku

126C | tj. zaokrouhlené 6,022 . 10 %.(Avogadrovo &islo)

V piipadé vyjadiovani koncentrace se v chemickych vypoétech uziva mol . 17,

Molarni hmotnost M

je odvozenou veli¢inou SI. Zakladni jednotka je 1 Kg mol?

Molarni hmotnost vyjadiuje hmotnost jednoho molu(Avogadrova ¢isla) molekul chemicky

homogenni latky.

Vztah mezi latkovym mnozstvim n ,molarni hmotnosti M a hmotnosti latky (napt. ve

vzorku) m



Procento

V chemickych postupech velmi ¢asto pouzivana jednotka, hlavné pro roztoky.

Udava pocet dilt dané slozky na sto dilii celé soustavy. Také se mize vyjadrit jako
stonasobek hmotnostniho zlomku w. Pro jednoduchost uvedeme ptiklad.

Koncentrace 1 % znamena ze v 100g vzorku je 1g dané latky. U roztok toto pravidlo plati
pro hustotu 1,00 tzn. Ze v 100 ml o hustoté 1,00 je 1g dané latky.

Je-1i hustota odli$na musi se samoziejmé pouzit pro zpiesnéni vypoctu zndmy vztah mezi
hustotou, hmotnosti a objemem.

Z uvedeného je ziejmé, Zze v laboratofich se k vyjadiovani koncentrace roztokl pouzivaji
predevs§im %a mol.I™.

YV Wy

Jednim z nejbéznéjsich tkont je pripraveni roztoku z pevné Cisté(prakticky 100%) latky.

Roztoky pripravujeme téméf vzdy do uceleného objemu pomoci odmérnych ban¢k (50,
100, 1000 ml). I v ptipadé netradi¢niho objemu (32,9 ml) si laboratorn€ pfipravime roztok

vétsiho objemu (50 ml) a potom odmétime.

Priklady

1, Ptipravte 100 ml roztoku latky B o koncentraci 0,8% (nebo taky w = 0,008 ). Hustota
roztoku r = 1,00g/cm®.

Kolik g latky B navazite ?

Z vySe uvedeného jednoduchého prikladu plyne, Ze vysledek je 8g.

m[latky B (B)]

m[celého roztoku (r)]




2. Piipravte 40 ml roztoku latky B o koncentraci 15% , hustoté p = 1,12 g/cm?®. Kolik

gramu latky navazite.

m(B)
W =
V() xp
m(B)
015= — =672
40 x 1,12

3, Piipravte 200 ml roztoku KOH o ¢ = 0,2 mol.I™%.
m.h. KOH =57 .

Kolik g KOH musime navazit.

Upravenim vztahu mezi laitkovym mnoZstvim n ,molarni hmotnosti M a hmotnosti latky

m - piidame jesté objem piipravovaného roztoku V v litrech.

m
n =
M x V
m
02= " = 2,289
57x 0,2

DalSim typem pfipravy roztokl v chemické laboratofi je pfiprava ze zasobnich roztoku.

V jednodussich piipadech je to prosté fedéni. V laboratofi se témét vzdy setkame s fedénim
destilovanou vodou nebo jinym rozpoustédlem. V téchto piipadech vysta¢ime s
jednoduchou sméSovaci rovnici.

VixC = V2 x C2

V piipad€¢ musime li zohlednit hustotu :

Vix Cix p1 = V2 xC2x p2



4.

Ze zisobniho roztoku KOH o c¢=2mol. I ptipravte 150 ml roztoku o ¢ = 0,01 mol

. It . Kolik ml zasobniho roztoku musime pouzit ?

V1 x C1 V2 x €2
V1 x 2 0,15 X 0,0l
Vi = 0,000751 (0,75ml)

5, Ze zasobniho roztoku KOH o koncentraci 15% a hustoté 1,15 g/cm? piipravte 20 ml

roztoku o koncentraci 10% a hustoté 1,10 g/cm® . Kolik ml zasobniho roztoku pouZijete ?

Vix Cix pr1= V2x C2x p2

Vix15 x 1,15 = 0,020 x10x 1,10
Vi = 0,01281 = 12,8 ml

Slozitéjsi ptipad nastane, kdyz zadsobni roztok a roztok pfipravovany nemaji stejny rozmer
koncentrace ( napt. % a mol .I"1). Je to pomémé casty ptipad, protoZe roztoky hlavng
kyselin 1 jinych latek vyrobci dodavaji s idajem o koncentraci a hustoté, ale velka cast
laboratornich postupti pouziva koncentraci vyjadfenou v mol . 1", Reseni téchto ptikladd
je obdobné s ptedchozimi, je ale nutno prepocitat jednu z udanych koncentraci na druhou

a potom bézné¢ dosadit do sméSovaci rovnice.

pfepocet na procenta pfepocet na latkovou koncentraci
cxM P x % x 10
%(w.100) = —— c =
p x 10 M

C ... mol.I?t
M....... molarni hmotnost
%......nmotnostni procenta

p....... hustota v g/cm?



Pti pfepoctu na procenta coz je mimochodem daleko méné Casty ptipad je zfejmé, ze u
vétSich koncentraci budeme potitebovat chemické tabulky kviili zjiSténi hustoty roztoku,
nebo pomérné slozité tuto hustotu zjist'ovat. Proto v praxi davame ptednost, je li to mozné,

variant¢ piepoctu procent (vétSinou hustotu zname) na latkovou koncentraci.

6, Kolik ml zasobniho roztoku koncentrované HNO3z ( 65%, r = 1,60 , m.h. 63) budete

potfebovat na piipravu 50 ml roztoku o ¢ =0,1 mol . 1,

a) vyjadfeni koncentrace HNOs v mol . I,

px%xlo
c =
M
1,60 x 65 x 10
c =
63

c = 16,51 mol.I1

a nasledné dosazeni do sméS$ovaci rovnice

Vi xct = V2ax C

Vi x 16,51 = 0,050 x 0,1

V1 = 0,0003001 = 0,30 mi



2. Zakladni laboratorni operace

2.1. Vazeni

K navazovani latek pouzivame vahy.

Vahy pouzivané v laboratofi se daji rozdélit z nékolika hledisek. Nejbéznéjsi je deleni
podle citlivosti tzn. na kolik desetinnych mist (v gramech) jsou schopny vazit a podle své
konstrukce.

Déleni podle citlivosti - vahy vazici na celé gramy, na jedno nebo dv¢ desetinna mista se
nazyvaji predvazky. Vahy vazici na tfi desetinna mista jsou semianalytické vahy, na ¢tyfi
desetinna mista a vice jsou vahy analytické.

Vézivost vah - je tdaj o maximalni mozné hmotnosti, které jsou vahy schopny zvazit.
Déleni podle konstrukce (mé vyznam spise okrajovy) - vahy optomechanické dnes uz

pouzivané minimalné. Byly vytlaceny vahami elektronickymi.

- vahy elektronické, dnes nejmodernéjsi a nejcastéji pouzivany druh vah

At ale pouzivame jakykoliv typ vah, musime dodrzovat n¢ktera zakladni pravidla.

1. Vodovaha — vahy s piesnosti na jedno nebo dvé desetinna mista vyzaduji aspon ptiblizné
rovnou plochu. Pokud neni plocha dostate¢né rovna na displeji vah se objevi chybova
hlaska. ( error xy ). U vah s vétsi pfesnosti je vyZadovana rovna plocha . Na kazdych
takovych vahach je od vyrobce proto umisténa vodovaha. Vahy sami bud’ maji zafizeni na
svoje nastaveni do vodorovné polohy, naptiklad areta¢ni Srouby, nebo se vahy umisti na
vahovy stll, ktery vyvazime. Na star§ich mechanickych vahach, hlavné 1ékarnickych, byla
misto vodovahy libela.

2. Vahy musi byt vynulovany. Po spusténi vah musi vahy ukazovat nulu. U mechanickych
a hlavné u optomechanickych vah byva zabudovan do vah nulovaci mechanismus, kterym
véhy vynulujeme. Castou pii¢inou $patného nulovéni je nedodrzeni podminky vodovahy.
Elektronické vahy se vétSinou nuluji samy.

3. Vahy je nutno udrzovat v Cistoté. Tento pozadavek je striktni a logicky. Zabrani se tim
jak ni€eni vah, tak moZzné kontaminaci dal§iho navaZzovaného vzorku. Vahy se otiraji
suchym hadfikem, ometaji Stéteckem, poptipadé pii vétSim zneciSténi otiraji hadiikem
namocenym Vv lihobenzinu.

Nikdy nevazime pfimo na misce vahl.




K navazovéni pouzivame prednostné materialy, které 1ze v ptipad¢ potteby oplachnout. To
znamena laboratorni sklo, porcelan, teflon ptipadné kovové materidly uréené k vazeni.
Filtra¢ni papir je nevhodny pro svoji hrubost a porovitost. Zachytdva se v ném urcité
mnozstvi vzorku. Jsou ovSem laboratorni puostupy, kde je filtracni papir ¢i jiné jinak

nevhodné materialy piedepsany. To jsou ovSem vyjimky.

Téara - u vétSiny elektronickych a nékterych optomechanickych vah je zabudovéana
pomiicka na vynulovani vah po vlozeni laboratorniho skla na které chceme navazovat.
Nemusime si totiz pamatovat hmotnost tohoto skla, ale po vlozeni skla nechame vahy
ustalit a pak pouzijeme tary. Véhy se opét vynuluji a mizeme navazovat pozadovanou
hmotnost. Popfipadé po navazeni mlizeme opét pouzit taru a zacit navazovat do stejného

skla dalsi latku.

2.2.0dmérovani kapalin

Kapaliny odmétujeme pomoci odmérného laboratorniho skla, ale i jinych mechanickych
zatizeni.

Laboratorni sklo: je dualezité si uvédomit, Ze ne kazdé laboratorni sklo se hodi k
jakémukoliv odméfovani.

Kadinky se nikdy nepouzivaji pro odméfovani kapalin. Udaje na sténé kadinky nam slouzi
k tomu, abychom mohli odhadnout, zda reakce kterou provadime je mozno provadét v dané
kadince (zda roztoky, které smichavame se do kadinky vejdou).

Zéakladni rozdéleni laboratorniho skla ur¢eného k ptesného odméfovani objemt je sklo na
doliti a na vyliti.

Sklo na vyliti : ozanacuje se tak proto, Ze pii vyliti kapaliny ze skla zistava Cast kapaliny
ve formné vlhkosti na sténach. Tim by vznikaly nepfesnosti pfi davkovani. S témito
chybami vSak vyrobci pocitaji a upravuji objem tak, aby opravdu byl vylit zamysleny
objem. Vlhkosti, ktera zistavaté na sténé se pii spravné provedeném davkovani tudiz
Sklo na doliti : je to napiiklad odmérna barka. Pokud dolijeme odmérnou baiiku po rysku,
dosdhneme objemu ktery je na bance uvedeny vyrobcem. Dany objem vSak neziskdme
vylitim banky. Tady neni pocitano s vlhkosti, kterd zustane na sténach ! Na rozdil od skla

uréeného na vyliti.



Pro odméfovéani piiblizného mnozstvi kapalin, v laboratornich navodech oznacené
vétSinou asi nebo minimalné (pfidejte asi 50 ml destilované vody, nebo piidejte
minimaln¢ 5 ml kyseliny apod.) se pouzivaji odmérné valce. Mlizeme zobecnit, ze kromé

specialnich piipadii pouzijeme odmérny valec pii davkovani pomocnych latek.

Pro odmétovani presnych objemt se pouzivaji pipety, byrety a razné davkovace.

2.2.1.Sklenéné pipety

Préce se sklenénymi pipetami : pfesnost pipetovani je dana velikosti pipety. Jejich velikost
je obvykle na 1, 2, 5a 10 ml. Jsou to pipety s pfesnosti davkovani vétSinou po 0,1 ml.
Muzeme davkovat jakykoliv objem az do maximalniho objemu pipety Pipety s vétSim
obsahem jak 10 ml ztraceji na ptesnosti. Vyjimku tvofi sklenéné pipety nedélené tzn. na
jeden jediny objem. Ty se také vyréabi jak pro davkovani v mnozstvich desetin ml, tak také
velkoobjemové. Radové na desitky aZ sto mililitrd.

Pfi pipetovani sklenénymi pipetami pouzivame ukazovacek. V piipadé, ze z pipety
vypoustime cely obsah, zjistime Ze ve SpiCce zlstava cast kapaliny.

Nikdy nevyfukujeme !

Abychom zabranili hromadéni kapaliny ve Spic¢ce pipety, pii vypousténi opieme Spicku
pipety o okraj laboratorniho skla do kterého pipetujeme. VéEtSina kapaliny se takto vypusti.
S malym zbytkem, ktery ptesto ziistdvd vyrobce pocita. Presvéd¢ime se o tom bliz§im
pohledem na $picku pipety, kde zjistime malou rysku, kterd oznacuje kam aZz se ma pipeta
vypustit, abychom ziskali pozadovany objem. Kapalina vétSinou pii dodrzeni zdsady
vypousteéni po stén¢ nadoby se vypusti piesné po ni.

Tyto rysky jsou ale pouze u pipet do 10 ml. To odpovida tomu, ze délené pipety s veétSim
objemem uz nejsou Uplné piesné.

Ptiklad umisténi koncové rysky na pipete:
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Koncova ryska
pipety

Spravné postaveni pipety pii vypousténi kapaliny
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Oznaceni pipet - na kazdé pipeté vyrobce udava charakteristyky této pipety. Uvedeme si

ptiklady na délené pipeté.

Oznaéeni pipety - CSN A, Ex 20°C, 2 in 1/50 ml

CSNA ............ oznacuje tiidu presnosti podle ¢eské statni normy( muze byt nizsi - B, ale

také vyssi, uiedné prezkousena, ktera se dodava s oficialnim atestem)

Ex 20°C ............ je kalibrovana pro uvedenou teplotu

2in1/50 ml ..... pipeta je na dva mililitry a jeden mililitr je rozdélen na padesat dilku( t.j
po 0,02 ml) nebo
2ml : 0,02........... je na dva mililitry a jeden dilek je 0,02 mililitru

Dalsim typem pipet je mechanickd davkovaci pipeta, ale nazvy mohou byt riizné . Jsou to
pipety postupné nahrazujici pipety klasické. Jejich vyhodou je pfedevs$im urychleni prace
a diky vyménnym Spickdm odpadé problém s umyvanim pipet .

Protoze ve vétsing piipadu jste s touto pipetou jesté nepracovali zminime se o praci Sni

o néco podrobnéji.

2.2.2.Mechanické pipety

Tyto pipety jsou opét bud’ s nastavitelnym objemem, nebo tzv. jednorazové na jeden objem.
Jejich konstrukce je v zdsad€ stejnd, at’ pochazi od riznych firem. V t€lu pipety se nachézi

pist, ktery nasava pozadovany objem. Spic¢ka pipety do které se nasavé kapalina je snadno

meénitelnd, aby se nemusela stale proplachovat popiipadé 1 jinak Cistit.

Pipetovaci technika

Prvni zasada spravného pipetovani je zvoleni vhodné techniky. Jako zakladni postupy se
nabizi pfimé pipetovani, zpétné a postupné. Toto se tykd predevSim vodnych roztoki.

Pipetovani krve si vyzaduje specialni postupy.

12



Kazda pipeta ma pét nasledujicich funkci.

1. Pii stlaceni pistu na prvni krok(citite odpor - jakoby zarazku na pistu) se ze Spicky
vyfoukne vzduch odpovidajici zvolenému objemu, ktery bude pipetovan.

2. Povolenim pistu se pist vrati na své misto a tak nasaje zvoleny objem.

3. Pfi opétném zmacknuti na prvni krok se nasaty objem vypusti.

4. Pti silngjS$im stlaceni se prekona prvni krok a ucitite silnéjsi zardzku druhého kroku. Toto
slouzi k vyfouknuti malého zbytku pipetovaného objemu, ktery zpravidla ziistava ve
Spicce. To je zasadni rozdil od sklenéné pipety

5. Mechanismus na odstraiiovani Spic¢ek - jedna z nejvétSich vyhod. Persondl v laboratofi

nepiijde do styvku s chemicky nebezpeénymi latkami nebo infekénimy vzorky.

Jednoduchou manipulaci bez dotyku rukou odhodite Spicku do ptipravené nadoby a po
nasazeni nové $picky je pipeta ptipravena k dalSimu davkovani.

U starSich nebo velmi lacinych pipet nékdy tato fukce chybi

Davkovaci pist }

\{ Vyhazovaé §pi¢ek

Thermo

' Z Vymeénitelna Spicka ]
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Piimé pipetovani

Ptima technika pipetovani je standartni postup pii pipetovani vodnych roztoki.

Zakladni posice 1 2 3 4
Prvni krok v 4 v 4
Druhy krok v A

1. Stiskni pist k prvnimu kroku.

2. Ponotit $picku pipety do pipetovaného roztoku kolmo do hloubky asi lcm. Potom
pomalu pustit pist. Vytahnout $picku z tekutiny a o sténu kadinky lehkym dotykem
odstranit mozné zbytky pipetované tekutiny.

3. Vloz $picku pipety do nadoby do které se pipetuje. Zmackni pist na prvni krok a po
vtefiné zmackni az na krok druhy. Tim se pipeta dokonale vyprazdni. Vytahnout konec
pipety z nadoby. Pii tomto ukonu se doporucuje lehce otfit Spicku pipety o sténu této
nadoby.

4. Nyni se pist pusti a ten se vrati do piivodni polohy a pipeta je pfipravena k dalSimu

pipetovani.

Zpétné pipetovani.

Tato metoda se pouziva pro pipetovani roztokil s velkou viskozitou, nebo roztokl s

tendenci k pénéni. Také se tato metoda doporucuje k pipetovani velmi malych objemti.

Zakladni posice 1 2 3 4 5

Prvni krok v 4 \ 4

Druhy krok v




1. Pist se zmackne az po druhy doraz.

2. Spicka pipety se ponoti kolmo do hloubky asi 1 cm do pipetovaného roztoku a pomalu
se pousti pist. Vytdhnout $picku z tekutiny a o sténu kadinky lehkym dotykem odstranit
mozné zbytky pipetované tekutiny.

3. Pipeta se vlozi do nddoby do které se pipetuje. Pist se zvolna zméackne do polohy prvniho
dorazu. Podrzi se vtetfinu v této poloze. Tekutina zbyvajici ve Spi¢ce by neméla vytéci.
Pipeta se vyjme z nadoby.

4. Nyni se muze zbyvajici tekutina odstranit pomoci druhého dorazu nebo se odstrani cela
Spicka.

5. Pist se pusti a tim se vrati do ptivodni polohy.

Pipetovani celé krve

Je to zvlastni technika. Je ale z hlediska veterinarniho 1ékare dulezita.
Témét vzdy krev pipetujeme do néjakého reagentu(destilovana voda, fyziologicky roztok,

smés enzymu apod.).

Zakladni posice 1 2 3 4 5 6

Prvni krok v A v A 4 v
v

Druhy krok v

Uzijte kroky 1 a 2 pfimé techniky. Tim naplnite $picku pipety krvi. Spi¢ku opatrné otiete
¢istou suchou latkou.

3. Ponoftte Spicku do reagentu a zmacknéte pist na prvni krok. Presvédcte se zda je Spicka
opravdu ponotfena. Tim se krev vypusti do reagentu.

4. Uvolnéte opatrné pist do zakladni pozice. Tato akce naplni Spicku reagentem.
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5. Nekolikrat opakujte zmacknuti pistu na prvni krok a néasledné uvolnéni dokud neni
Spicka prosta krve.

6. Teprve nyni odstraiite pipetu z nddoby a zmacknutim pistu na druhy krok odstraite
zbytek vzorku.

7. Uvolnénim pistu do zékladni polohy je pipeta pfipravena k dalsi operaci.

Opakované pipetovani

Specialni technika pro davkovani stale stejnych objemt, vétSinou reakcnich latek.
Pouzivaji se specialni §pi¢ky i specidlni pipety. Spitka ma vyraznd vétsi objem nez
pozadovana davka. Tak se specidlné¢ upravenou pipetou z jedné Spicky davkuje mnozstvi

malych objemil.

Jako nejmoderngjsi smér v tomto druhu davkovacl se posledni dobou objevily i
elektronické pipety. Tyto pipety maji pist pohanény malym elektromotorkem. Také maji
jednoduché softwarové vybaveni, které umoznuje pouzivat pipetu pro rizné objemy jako

pipetu, ale také i jako davkovac(viz. opakované pipetovani).

2.2.3.Stacionarni davkovacde

Pii stdlém davkovani stejného objemu piedev§im pomocnych latek, ale i vlastnich
reagencii se uzivaji staciondrni davkovace, umistnéné piimo na lahvi obsahujici
pozadovanou reagencii. V principu jde zase o dvoucestny nastavitelny pist. Z tcla
davkovace potom vede trubicka, kterou vytéka pozadovany objem.

Postup prace je jednoduchy: nastavi se objem, pist se zmackne, tim se vytlaci s pistu
vzduch, pfi pusténi se pist vraci do ptivodni polohy bud’ automaticky nebo ru¢mé a tim
nasava pozadovany objem. Pii dal§im zmacknuti pistu s trubi¢ky vytece nastaveny objem.
Tim je operace jesté rychlejsi nez u pipet. Popiipadé je proces opacny, zalezi na konstrukci

davkovace. Bézn¢ se davkuji objemy od 0,1 ml do 50 ml i vice.
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Piiklad stacionarniho davkovace :

Davkovaci pist ]

Nastavovani
objemu davky

J

[

Vypoustéci

trubicka

Odmérné baiky

Pro ptipravu roztokii se v laboratorni praxi nejcastéji pouzivaji odmérné banky. Jsou to
banicky s vysokym uzkym hrdlem na kterém je ryska oznacujici objem, ktery dostaneme,
naplnime 1i baiiku po tuto rysku. Uzké hrdlo umoziiuje piesn&jsi odedet a navic zabrafiuje
odpatovani kapalin. Pouziti téchto ban€k usnadniuje velmi pfipravu roztokid, protoze
nemusime pocitat kolik grami rozpoustédla musime pfidat k wc¢inné latce, kterou
ptipravujeme do roztoku. Pouze do banicky navézime nebo napipetujeme pozadované
mnozstvi latky a rozpoustédlem doplnime po rysku. Bézné vyrabény objem banék je od 5
do 2000 ml.

Pokud pftipravujeme roztoky o piesné koncentraci nebo fedime vzorky, kromé zvlastnich

ptipadl, vzdy pfipravujeme tyto roztoky do odmérnych banék.
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Pozor !! Odmérna baiika je chemické sklo ., na doliti ““. To znaménd. Ze dolitim po rysku

dostaneme pozadovany objem, ale vylitim uz ne !! Sklo ., na vyliti  je napf. pipeta, byreta

apod.

O vyhodach takového tkonu jsme se uz zminili. Pro pfesny odecet objemu musime dodrzet
pravidlo odectu na tzv. spodni meniskus u kapalin s vyjimkou rtuti(zde odecitdme na horni
meniskus. Stejné pravidlo plati i u klasickych pipet.

Priklad spravného odectu:

Spodni meniskus
kapaliny

ryska na odmérné

bance

Pokud pouzZivame pii pipetovani silnych kyselin a zasad, jinych agresivnich latek,
popfipadé neznamych vzorka klasické sklenéné pipety, je vhodné pouZzivat néktery s
bezpec€nostnich nastavcil, abychom zabranili ptipadnému napiti a poleptani Gstni dutiny.

Spravna technika davkovani kapalin by méla spliiovat dva hlavni pozadavky a to

2.2.4. Spravnost a piesnost davkovani

Piesnost a spravnost. Tyto pojmy jsou pomérné ¢asto zaménovany. Jsou to obecné pojmy,
které lze vztahnout na fadu ¢innosti nejen davkovani kapalin. Témito pojmy se statisticky
vyhodnocuji i celé metody apod.

Spravnost — znamena tésnost shody pruméru velkého poctu méteni ve srovnani s referencni

— o¢ekavanou hodnotou néjaké veliciny.
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Piesnost — je shoda konkrétniho méfeni s redlnou hodnotou naméiené veliiny ( napf.
ziskanou pramérem z velkého poctu méfeni )

Ob¢ hodnoty spolu té€sné¢ souvisi. Je nutné aby méfeni, labolatorni metoda apod. méli
dobrou spravnost i presnost.

Rada faktorti miiZe ovliviiovat tyto dva hlavni kvantitativni poZadavky.

Spravnost

Pipeta davkuje spravné, kdyz objem davkovany odpovida objemu nastavenému.

V - Vo
E = — x100
Vo
E.... spravnost V %
Vo, zmétena praimérnd hmotnost davky
VO . zamysleny objem vyjadifeny v mg

Presnost

Ukazuje presnost opakovaného davkovani. Je vyjadiena jako varia¢ni koeficient(CV)

S(w - wi)?

S =

n-1
S vereen smérodatnd ( standartni ) odchylka
Wi........ jednotlivé méfenti
W pramér vSech méteni
n...... pocet méteni

S
CV(%) = — x 100

=



Poznamka: faktory které mohou spravnost a presnost jsou velmi riznorod¢ - atmosféricky
tlak, teplota, vlastnosti ddvkovanych kapalin, materidl Spicek, smér a rychlost pipetovani,
kvalita prace persondlu. Toto se ale mize s v&tsi Casti tykat i pipetovani klasickymi

sklenénymi pipetami.
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& Cviteni 1

Presnost a spravnost davkovani kapalin

Pro toto méfeni si vybereme nékteré s ddvkovacich zatizeni a dvé kadinky. Do jedné si
napustime destilovanou vodu a do druhé budeme dévkovat. Prazdnou kadinku vlozime na
misku vah. Pokud maji vahy kryt s dvitky, tak dvitka vahy zavieme. Nasledn¢ zmackneme
tlacitko ur¢ené k vynulovani vah. Nemusime si proto pamatovat hmotnost kadinky. Na dipleji
by mély byt nuly.

Otevieme dvitka vah a nastaveny objem destilované vody nadavkujeme do vynulované
kadinky. Dvitka zavieme a po ustaleni vah zaznamename hmotnost davky. Pfedevs§im u vah
vazicich s pfesnosti na 4 desetinna mista a vice je tieba odecist hmotnost ihned po ustaleni.
Jinak béhem n¢kolikati vtefin vahy za¢nou vazit hmotnost odpatené vody ze vzorku a
posledni desetinné ¢islo bude neustale pomale klasat. Vahy znova vynulujeme a operaci
zopakujeme 10x. Neni tieba kadinku vylévat, protoze po zmacénuti tlac¢itka nulovani by vahy
spravné mély opét ukazovat nulu.

Je tfeba mit dostatek platnych mist navazky pro statistické vyhodnoceni. Minimum jsou tii
platna ¢isla. Podle objemu = hmotnosti davkované kapaliny ( pro nasSe potieby to je

destilovana voda ) zvolime 1 typ vah na, na kterych budeme vazit.

Analytické vahy ( 0,0001g ) pouzijeme spiSe pro navazky v desitkach pl max. nizké 100ul
Semianalytické vahy ( 0,001 g) - minimaln€ 100ul a vice

Predvazky ( 0,01 g) - minimaln& 1 ml a vice

Ziskanych 10 méfeni zpracujete podle rovnic uvedenych vyse.

Vysledek je vyjadien v % piesnosti a spravnosti. Obecné plati ¢im mensi jsou tato Cisla,
tim byla méfeni presngjsi.

Vzdy volime takové davkovaci zafizeni, které¢ ma objem maximalni davky co nejblize

objemu, ktery chceme davkovat.
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Protokol o laboratornim vySetreni

NAZEV TLONY . ..ot

Princip: kratce co je to pfesnost a spravnost. Pro¢ se d¢la kontrola téchto davkovacich

zafizeni.

Postup : : Jaky typ vah byl pouZit, jaky typ davkovace ( davkovac stacionarni, ddvkovaci

pipeta, sklenéna pipeta, kontrolovany objem kapaliny,

Vypocet : Tabulka kde budou uvedena méfeni. Postup vypocti.
Pokud to n€kdo spocita v exelu nebo piimou funkci kalkulacky neni problém, ale je vzdy
tteba uvést rovnici s dosazenymi Cisly( pfipadné dva az tfi vysledky) , aby bylo mozné

posoudit, zda se dale pocitalo spravné...

Vysledek : Jednoduchd odpovéd’ na otdzku s jakou piesnosti a s jakou spravnosti pracuje

konkrétni zafizeni
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3. Odmérna analvza

3.1. UVOD

Odmeérna analyza je metoda patfici do kvantitativni chemie. Je zalozena na titraci vzorku

odmérnym roztokem - coz je roztok o pfesné¢ znamé koncentraci.

Pii titraci probihaji riizné reakce - neutraliza¢ni, oxidoredukéni, srazeci, komplexometricka.

Cilem titrace je dosahnout bodu ekvivalence (nebo titracni exponet oznacovany pT), cozZ je

stav, kdy teoreticky pravé vSechno mnozstvi nezndmého vzorku praveé zreagovalo s odmérnym
¢inidlem.

Tento bod se indikuje pomoci indikatora.

Odmérné roztoky - jsou to roztoky o presné¢ znamé koncentraci. Jejich koncentrace se

vyjadiuje v mol.1-1.

DalSim zplisobem vyjadfovani koncentrace je mol chemickych ekvivalentii. Diive se pouzival
nazev normalni (zkratka N) koncentrace definovany pomoci pojmu gramekvivalent (val)
dané latky. Tyto jednotky vSak dnes nejsou povoleny. Protoze byly velmi vZzité byl nahrazen

val vyrazem mol chemickych ekvivalent dané latky.

mol
Je to zlomek

kde z je pocet castic - protonui, elektronu, ligandu apod. reagujicich s jednou castici této latky

V praxi se nejcastéji pouziva vyjadieni koncentraci v mol.I"1. B&ns (i kdyz nespravné) se
pouzivaji zkratky téchto vyraza 0.1 M-HCI, 2 M-NaOH apod.

V ptipad€ nutnosti pouziti chemického ekvivalentu lze si pomoci asi témito ptiklady. Pro
neutralizaéni titrace je chemicky ekvivalent roven sytnosti kyseliny nebo zéasady. TakZe na
titraci dvojsytné kyseliny je tieba dvojnasobného mnozstvi jednosytné zasady, za predpokladu

stejné molarni koncentrace. V kazdém piipadé je ale vhodné si pomé&r reagujicich castic zjiostit
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pomoci reakéni rovnice mezi odmérnym roztokem a stanovovanym analytem ( atom,
molekula...)

Pro komplexometrické reakce se ekvivalent nepouzivd, nebot zde iont kovu reaguje s
molekulou odmérného ¢inidla vzdy v poméru jedna ku jedné.

Obdobn¢ u srazecich reakei je vétSinou pomér jedna ku jedné az na malé vyjimky, kdy je pro
odvozeni stechiometrickych pomért tteba napsat si reakéni rovnici.

Nejslozitéjsi jsou oxidoredukéni reakce, kde se bez reakéni rovnice neobejdeme.

Priprava odmérného roztoku - je tieba zachovavat urcita pravidla pti pfipravé odmérného
roztoku. Je tfeba mit dostateéné CcCistou latku, dobfe vysuSenou piesné navazenou na
analytickych vahach (s pfesnosti na 0.0001 g), kterd se rozpusti v pifesné¢ znamém objemu
rozpousStédla (napf. vody) o dostatecné cCistoté. Pro odméfovani objemil pouzivdme tzv.
odmérného nadob (nejéastdji sklenénych - odmémé baiky, byrety, pipety). Casto je
jednodussi a rychlejsi pouzit k piipravé odmérnych roztokt tzv. normanali. Je to ampule
obsahujici roztok nebo pevnou substanci latky, jejiz rozpusténi v jednom litru rozpoustédla
(vody) da ptresnou pozadovanou koncentraci odmérného roztoku, kterd je deklarovana
vyrobcem na obalu.

Tato ptiprava zarucuje zcela piesnou koncentraci. Je ale fada odmérnych roztoku, které ¢asem
podléhd zménam. Klasicky uvadénym ptikladem je karbonizace hydroxidu sodného. Kyseliny
zase bud’ dymaji nebo jsou hydroskopické. Proto je bézné u fady odmérnych roztokii pouzit
postup pro kontrolu koncentrace zvany standartizace ( dtive faktorizace ).

Standardizace je titrace, pii které se odmérny roztok porovnava s koncentraci standardniho
roztoku.

Standartni roztoky: jejich hlavni pfednosti je stalost. Pfipravime li peclivé standardni roztok

je jistota, Ze jeho koncentrace vydrzi v fadech minimalné tydnt. Naptiklad Kys. stavelova,

uhli¢itan sodny
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Néktera zakladni pravidla v odmérné analyze.

1. Byretu pred pouzitim vyplachneme destilovanou vodou.

2. Byreta se behem titrace vzorku nedoléva.

3. Spotreba na titraci by neméla byt mensi jak 1/5 objemu byrety - v nasem pripade 5 ml(25
ml byreta) a ne vice jak jeji objem viz. bod 2.

4. Byreta se po titraci opét vyplachne vodou.

5. Objem vzorku byva 10 ml.

6. Vzorek se stanovuje trikrat.

7. Vzorky si s indikdatorem nachystame najednou,aby bylo mozné srovnavat barvu indikatoru

pred a po skonceni titrace.

Orientacni titrace

Vzhledem k bodu 3 je treba veétsinu vzorku redit. Jak velké ma byt ziedeni nam pomiize urcit
orientacni titrace.

Nemusi se zde zcela precizne dodrzovat pravidla titraci. Na rozdil od normalni titrace se
orientacni dela pouze jednou.

Bézny objem vzorku u orientacni titrace ve cvicenich bude 1 ml. Prida se destilovana voda,
aby titrovany roztok meél vhodny celkovy objem.

Titruje se tak dlouho, az dojde ke zmené barvy indikatoru, i kdyz se musi byreta nékolikrat
dolévat - neplati bod 2.

Podle spotreby na orientacni titraci neznamého vzorkU naredime vzorek tak, aby spotieba na

10 ml ziredéného vzorku odpovidala bodu 3.

3. 2. INDIKATORY

Jsou to latky pouzivané v odmérné analyze. Pomoci téchto latek zjistujeme zda kvantitativni
postup (titrace), kterym urcujeme koncentraci stanovované latky je u konce, coz se projevi
zménou barvy indikatoru.

Pro indikétory pouzivané u béznych metod je typické, Ze jejich chemické vlastnosti maji uzky
vztah k chemickym dé&jam, které probihaji pfi stanovenich.

Pfi neutralizacnich titracich se pouzivaji acidobazické indikatory, pro jejichz barvu je

rozhodujici pH roztoku.
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Pti srazecich titracich se jako indikatory pouzivaji latky tvofici barevné sraZzeniny s odmérnym
roztokem.

Pti oxidoreduk¢nich titracich se pouzivaji latky, jejichz oxidovana a redukovand forma ma
jinou barvu.

Pti komplexometrickych titracich, indikator tvofi barevny komplex se stanovovanym kovem,
jehoz konstanta stability je nizsi nez konstanta stability s odmérnym c¢inidlem.

Z uvedené¢ho je patrné, ze jako indikatoru se pouzivaji latky velmi pestrého ptivodu,podle

potieby pouzité metody.

Obecné lze pozadovat aby indikator mel dvé zakladni vlastnosti:

1. aby v okamziku dosazeni bodu ekvivalence zménil barvu pfi pouZziti daného postupu

2. aby co nejméné ovliviioval probihajici vlastni reakci

3.3. NEUTRALIZACNI ( ACIDOBAZICKE ) TITRACE.

Muzeme je rozdélit podle pouzivaného odmérného ¢inidla na:

a) acidimetrii - jako odmérné ¢inidlo se pouziva kyselina

b) alkalimetrii - jako odmé&rné ¢inidlo se pouziva zasada

Na stanoveni titracniho exponentu se pouzivaji acidobazické indikatory. Podle

piedpokladaného pH titratniho exponentu se pouzije spravny indikéator.

Pro nazorné predvedeni vztahu tiracni exponent a indikator se nejlépe hodi titracni kiivky.
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3.3.1. Titraéni kiivky a volba indikatoru

Titracni kiivka je vyjadifenim vztahu zmény pH roztoku na mnozstvi odmérného roztoku. Z
titracni kiivky pozname, kdy je titrace ukoncéena, tzn., kdy je dosazeno bodu ekvivalence
nebo-li titra¢niho exponentu.

Tento bod vyjadiuje okamzik titrace, kdy teoreticky v§echny molekuly stanovovaného roztoku
pravé zreagovaly s odmérnym cinidlem a v roztoku je pouze sul vznikla touto reakci. Z
mechanismu chemickych reakci je jasné, ze tento stav je pouze teoreticky a i v bod¢ titracniho

exponentu musi existovat ur¢itd mnozstvi vychozich latek.

Vyznam titraéniho exponentu je dan tim, Ze podle jeho pH budeme urovat vhodnost

pouzitého indikatoru.
Cilem je aby pH funkéni oblasti indikatoru se co moZna nejcice kryla s pH titra¢niho

exponentu !

KFivky titrace silné kyseliny odmérnym roztokem silné zasady (1) a silné zasady

odmérnym roztokem silné kyseliny (2)

0 2 4 5 8 10 12 14 16 18 20 22 24
V [ml]

ER i 3
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Z téchto prikladt je vidét, ze v ptipad¢ titrace silné kyseliny silnou zasadou nebo naopak, je
velké rozpéti pH ( Sedy pruh ) okolo titracniho exponent barvou a tim i velky vybér indikatora
(viz. tabulka)

V¢Etsi vyznam maji tyto kiivky pfi titraci slabé kyseliny silnou zasadou:

K¥ivka titrace slabé kyseliny odmérnym roztokem silné zasady

O =2 4 & 8 10 12 14 16 18 20
v [mi]

Nebo naopak pfi titraci slabé zasady silnou kyselinou:

Kiivka titrace slabé zasady odmérnym roztokem silné kyseliny

14

e
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Na téchto kiivkach je patrné, Ze razantni zména pH je pouze v uzkém rozpéti na rozdil od titrace
silné kyseliny se silnou zasadou. Proto je tieba vybirat takovy indikator s vétsi peclivosti, aby
se jeho pH barevné premény co nejvice blizil pH bodu ekvivalence.

Dalsi moznosti piikladu titracni kiivky je titrace slabé kyseliny slabou zasadou nebo naopak.

K¥rivka titrace slabé kyseliny odmérnym roztokem slabé zasady

14

Je patrné, ze titracni kiivka je velmi plocha a proto jen velmi nesnadno miizeme urcit titracni
exponent.
Z tohoto diivodu se v praxi vzdy jako odmérného roztoku, pokud je to mozné, pouziva silnéjsi

¢inidlo a tim dostavame strméjsi kiivky - viz. predchézejici.

Posledni mozZnosti je titrace vicesytnych kyselin nebo zasad. Pro titrace téchto kyselin je
dulezité, aby disocia¢ni konstanty jednotlivych stupniti disociace — napf. vznik nejdiive
hydrogensirant a nasledné siranti z kyseliny sirové byly od sebe vzdaleny aspon o tfi fady.

Pak 1ze pomoci indikatora tyto body ekvivalence jednotlivych soli od sebe odlisit.

Obdobnym zplsobem potom lze stanovovat i smési riznych kyselin za splnéného pfedpokladu
dostate¢nych rozdila disociacnich konstant.

U nékterych slabsich dvojsytnych kyselin (HpSO3) lze titraci prakticky provadét pouze do

prvniho stupné. Disociacni konstanta druhého stupné odpovidad velmi slabé kyseliné, titra¢ni

kiivka je velmi plocha a pro vlastni stanoveni nema vyznam.

29



Acidobazické indikatory

Latky umoznujici vizualné zjistit konec, tj. dosazeni bodu ekvivalence, provadéné neutralizacni
(acidobazické) titrace.

Oblast pH v niz pozorujeme zménu barvy indikatoru se nazyva funk¢ni oblast indikatoru -
téZ pH barevné pfemény . Zrakem postiehnutelné zmény se objevuji pii pteméné asi 10 - 15
% jedné formy indikatoru na druhou a ukonceni je zména 90 % formy. VétSinou se to déje v
rozmezi dvou pH.

Nejbéznéjsi byvaji jedno a dvojbarevné indikatory. Mezi jednobarevné patii napi. fenolftalein
(Jedna jeho forma je zabarvena), vétSina ostatnich jsou indikatory dvojbarevné.

Vyjimeéné mohou svoji barvu ménit i vicekrat (bromthymolova modr).

TABULKA INDIKATORU a jejich funkénich oblasti

nazev pH funkéni oblasti
methylova zelen 01-23
thymolova modf 1.2-2.8
methylova Zlut’ 29-40
methylova oranz 31-44
bromfenolova modf 3.0-4.6
kongocerven 3.0-5.0
bromkresolova zeleni 3.8-54
methylova ¢erven 4.4-6.2
bromthymolova modf 6.0-7.6
fenolova ¢erven 6.8-8.0
kresolova Cerven 7.2-8.8
thymolova modf 8.0-9.6
fenolftalein 8.2-10.0
thymolftalein 9.3-10.5
nitramin 10.8-13.0

( silné€ vyznacené indikatory jsou nejbéznéjsi )
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& CviCeni 2

Stanoveni analytu v roztoku

Kolik g kyseliny chlorovodikové je v 1 1 neznamého vzorku ?

Obecny postup pri neutraliza¢nich titracich

Byretu vypldchneme vodou. Potom nalejeme malé mnozstvi odmémého roztoku a to
vypustime. Nakonec naplnime byretu odmérnym roztokem a na podlozku pod ni si dadme
¢tverec filtraéniho papiru, kvili lepSimu sledovani barevného ptechodu indikatoru.

Obvyklé mnozstvi vzorku je 10 ml, které pipetujeme bud’ pfimo, nebo po fedéni vzorku.

Kazdy vzorek se stanovuje tfikrat, pokud neni uvedeno jinak.

Cviceni se sklada ze tii ¢asti:
1. Standardizace odmérného roztoku NaOH
2. Orientacni titrace nezndmého vzorku

3. Vlastni stanoveni neznamého vzorku

1. Standardizace odmérného roztoku NaOH (stanoveni aktudlni koncentrace

odmeérného roztoku )

Odmérny roztok NaOH ma mit koncentraci 0,1 mol.I". ProtoZe patii mezi odmérné roztoky s
nestalymi vlastnostmi ( Karbonizace a hydroskopi¢nost NaOH ) je vhodné pied analyzou
piekontrolovat jeho aktudlni koncentraci. Pro kontrolu budeme budeme pouZzivat standadni
roztok ( COOH ); o ptesné molarni koncentraci 0,1 mol™

Teoreticky na danné mnozstvi standardniho roztoku o koncentraci 0,1 mol.I"t bude potieba

stejné mnozstvi odmérného roztoku pokud ma stejnou koncentraci.

Postup: do t#i titracnich banék davkujeme po 10 ml standardniho roztoku a ptidame ptiblizné
stejné mnozstvi indikatoru ( fenolftalein  asi 2- 4 kapky). Indikator zvolime dle
ptedpokladaného pH ekvivalentniho bodu. Snazime se, aby pH barevné pfemény indikatoru se
co nejvice krylo s pfedpokladanym pH ekvivalentniho bodu, ¢emuz pravé fenolftalein

vyhovuje.. Titrujeme za stalého michani do trvalé zmény barvy indikatoru.
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Po provedenych titracich spocitdme priimérnou spotiebu.

Vzorec pro vypocet standardu odmérného roztoku :

ml standardniho roztoku pouZitého na titraci ( 10 ml)
st

ml odmérného roztoku spotiebovaného pri titraci

V optimalnim ptipad¢ je st = 1,000. To znamena ze odmérny rotok NaOH ma stejnou
koncentraci jako standadni roztok. V praxi se to stava ziidka. Standard se uvadi na Ctyfi
desetinnd mista a jeho velikost by méla byt od 0,900 do 1,100. Pii vétsim odchyleni od
uvedeného rozpéti se doporucuje piipravit odmérny roztok znovu

Cislem standardu, které ndm vyijde, pak ndsobime v8echny spotieby titraci dosaZené timto

odmémym odmérnvm roztokem NaOH. Tim dostaneme tzv. Opravenou spotfebu. To je

spotfeba odmérného roztoku NaOH, kdyby jeho koncentrace byla pfesné 0,1 mol.I2.

2. Orientacni titrace neznamého vzorku kyseliny chlorovodikové

Je tieba zjistit zda nezndmy vzorek muzeme titrovat pfimo odmérnym roztokem nebo ho
musime ziedit.

Orientacni titrace

Piipravime byretu a naplnime ji odmémym roztokem NaOH ¢ = 0,1mol.I"X. Orientaéni titrace
se dél4 jen jednou. Nadavkujeme davkovacem do titracni baniky 10 ml destilované vody a
mechanickou pipetou 1 ml vzorku HCI. Pfidana destilovana voda neni fedéni. Pocet
reagujicich molekul zastava stejny !! Pfidame indikator methyl¢erven ( 2 — 4 kapky ).
Budeme velmi rychle titrovat za stalého michani tiraéni banky do zmény barvy indikatoru.
Béhen titrace mizeme dolévat byretu ( viz. stat’ o orientacni titraci ). Z dosaZené Spotieby na
orientacni titraci pak usoudime, zda musime nezndmy vzorek fedit.

Cilem fedéni je dosahnout toho, aby na piedpokladany objem natfedéného neznamého
vzorku (10 ml), splnovala spotieba odmérného roztoku bod 3 uvedeny v zakladnich pravidlech

odmérné analyzy.
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3. Vlastni stanoveni :

mame k dispozici odmérny roztok NaOH o ¢ = 0,1 mol.I'* a provedli jsme standadizaci
toho roztoku. Vzorek jsme natedili podle vysledku provedené orientacni titrace.
Shrnuti postupu:

Do titra¢nich banek nadavkujeme 10 ml nafedéného vzoreku mechanickou pipetpou .

Indikatorem stanoveni bodu ekvivalence je methylCerven ( 2—4 kapky ).

Titrovat se bude 3x.

V ekvivalentnim bodu dojde k trvalé zméné barvy.

Tim je titrace ukoncena.

Primér 3 titraci se vynasobi stanovenym standardem — opravena spotieba

Z této hodnoty pak vypocitdme koncentraci ¢i obsah analytu ve vzorku. Vysledek vyjadiujeme
vmol.I'%, gl nebo v % vzorku. ( zaleZi na zadani ulohy )

Pokud se zda, ze objem stanovovaného vzorku je maly a tim by se mohlo zhorsit sledovani
barevnych zmén indikatoru, je mozné do vzorku piidat destilovanou vodu. Samoziejmé do
kazdého stejné.

Pozor - neni to Fedéni, nebot’ piidanim vody se nezménilo mnozstvi reagujicich ¢astic.

Je vhodné mit ostatni titrani banky s nachystanymi vzorky vedle titrovaného vzorku. Méame

potom neustalé barevné srovnani se vzorkem jesté netitrovanym.
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Protokol o laboratornim vySetreni

Niazev tlohy : Kolik g HCI je obsaZeno v jednom litru vzorku..............

Princip : uloha ma tii ¢asti — standardizaci, orientaéni titraci, vlastni stanoveni neznamého
vzorku. struény popis pro¢ se kazda ¢ast déla, co je odmérny roztok, standardni roztok,

indikator a pro¢ byly pouzity tyto typy indikatotd apod.

Postup : piiprava byrety na titraci, kolik vzorkd, objemy, pouzité sklo a ostatni pomticky

Vypocet : standardizace - vysledky a vypocet standardu.

Orienta¢ni titrace — a jak podle ni se spocitalo fedéni vzorku kolikrat se fedilo provedlo ( ml
vzorku, jakd od. baiika ) Tabulka vysledki titraci.

Vlastni titrace : reak¢ni rovnice, tabulka vysledka titraci, jejich pramér, vypocet vE. z

ohlednéni fedéni vzorku.

Vysledek: Zavérecna véta odpovidajici na zadani tllohy
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3.4. SRAZECI TITRACE

Vzorek a odmérny roztok tvoii velmi Spatné rozpustné soli. Rozhodujici vlastnosti pro tento

typ titrace je soucin rozpustnosti.

Obecné: Spatné rozpustna siil ve vod¢ ustanovi rovnovahu:

MmXp<——> mMNt + nxXm-

Z toho rovnovazna konstanta mezi pevnou a rozpusténou fazi:

kde

Kg - je soucin rozpustnosti

Pro velmi $patné rozpustné soli miizeme misto aktivity pouzivat koncentraci, protoze aktivitni
koeficienty jsou malo odlisné od 1. Jejich koncentrace v roztoku nepiesahuji ¢ = 1.10-3 mol.I-
1.

Z toho miZeme odvodit

K =am an =[M n+]m[xm—]n

S Mn+ Xm+

Z tohoto vztahu miiZeme pomoci tabulkovych hodnot soucinu rozpustnosti vypocitat
rozpustnost jednotlivych soli, coZ ma rozhodujici vyznam pro mnoha stanoveni - pfi vybéru

postupu a indikatort.
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KS: [Mn+]m [xm‘]n = (mc)m(nc)n

kde c je celkova koncentrace soli v nasyceném roztoku.

m™n"

C=

Odmérné roztoky

U srazecich reakci se nejéastéji pouziva odmeérny roztok AgNO3 (argentometrie) a KCNS nebo
NH4CNS.

Touto metodou stanovujeme piedevsim halogenidy popf. stiibrné ionty a thiokyanatany.

Provedeni titraci: a) metoda pfimé titrace - Mohrova metoda

b) metoda zpétné titrace - Volhardova metoda

3.4.1. Indikace srazecich titraci

Indikatory pro srézeci titrace musi splitovat tyto zakladni podminky:

1) musi tvofit sraZeninu s odmérnym roztokem

2) tato srazenina musi mit jinou barvu nez srazenina stanovovaného iontu s odmérnym

¢inidlem

3) rozpustnost srazeniny indikatoru a odmérného roztoku musi byt vyrazné vyssi nez

rozpustnost srazeniny stanovovaného iontu a odmeérného roztoku.

Prikladem je titrace iontd Cl~ pomoci AgNO3 s indikatorem K9CrOgy4.Chloridy i chroman

draselny s odmérnym roztokem tvofi srazeninu. Podle dfive uvedenych vztahli mizeme

vypocitat rozpustnost vznikajicich srazenin (t.j. koncentrace nasycenych roztoki).
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KgL/m*n (1.8.10-10y1/2

CAgCl = = = 1.34:10° mol.I-1
m™ n" 11 11
KgL/m*n (2.4.10-12)1/3
CAg2Crog = = = 1,16 -10-4 mol.I-1
m™ n" 22 11

Z uvedenych vypocti je ziejmé, ze ve spolecném roztoku chromanu a chloridii se za¢ne jako

prvni srazet chlorid stfibrny, jehoZz nasyceny roztok ma koncentraci 1.34:10-5 mol.l-1. Pfi
dalsim pfidavku odmérného roztoku stiibra by tuto koncentraci ptekrocil. Prekrocit koncentraci
nasyceného roztoku nelze, takze se vytvoii srazenina.

Chroman stiibrny je pii této koncentraci jest¢ vzdalen koncentraci nasyceného roztoku a proto
se nesrazi. Ani dals$i pfidavky odmérného roztoku stfibra nevyvolaji srazeni chromanu, protoze
stiibro se prednostné srazi s chloridy. Tento stav se udrzuje az do ekvivalentniho bodu. V tomto

okamziku jsou vSechny chloridy vysrazeny. Dalsi pfidavek odmérného roztoku stiibra rychle
zvedne koncentraci roztoku soli chromanu stéibrného nad mez nasyceného roztoku 8.43-10-5

mol.I-1 a tim dojde k srazeni tohoto indikatoru. Vzhledem k vy$e uvedenym podminkam je tato

srazenina barevné odlisitelna.

3.4.2 Typy srazecich titraci:

a) pfi titraci podle Mohra se pouziva jako indikator chroman draselny.

b) pii titraci podle VVolharda se pouzivaji k indikaci ekvivalentniho bodu ionty zelezité. V
tomto pifipad¢ se jednd o zpétnou titraci, kdy se piidd nadbytek odmérného cinidla
AgNO3 a nezreagovany zbytek se ztitruje odmérnym roztokem KCNS. Pouziva se pro I-
a Br-.

c) titrace podle Fajanse - jako indikatory se pouzivaji latky s adsorpénimi vlastnostmi,
které se v ekvivalentnim bodu naadsorbuji na vzniklou srazeninu a zptisobi zménu barvy.
d) metoda podle Gay-lLussaca, kdy se zjistuje zakal roztoku. V ekvivalentnim bodé

pfestane stoupat zakaleni roztoku, spiSe se nesrazenym odmérnym roztokem naredi.
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& (Cvifeni 3

Stanoveni analytu v pevné matrici

Nazev ulohy : Kolik g chloridu je v 1 kg krmiva

Priprava vyluhu.: navazime na analytickych vahach do kadinky asi pfesné¢ 1 g krmiva.( vyraz

asi pfesné znamend, ze navazime kolem jednoho gramu - +- 10% -, ale s pfesnosti na 4
desetinna mista ). Toto mnozstvi krmiva pielijeme 60 ml destilované vody a 10 minut
vyluhujeme za mirného zahtivani na varné desce.

Pak prefiltrujeme ptes vatu do odmérné banky na 100 ml. Filtraci provedeme kvantitativng,
coz znamend, ze dal$Sim promyvanim kddinky ( minimalné 3x malym mnozstvim destilované
vody ) pfemistime veskeré krmivo do filtracni ndlevky a nasledné minimaln¢ 3x promyjeme
destilovanou vodu nalevku s krmivem. Objem volime opatrné, abychom nepielili rysku
v odmérné bance. V piipad¢, ze byl filtrat teply a tim je tepld i odmérna barka, tak banku
ochladime pod tekouci vodou na teplotu laboratoie ( baiika je kalibrovana na 25°C ) a teprve

po ochlazeni doplnime po rysku destilovanou vodou.

Vyluh bude pouzit na stanoveni jak metodou pfimé titrace ( dle Mohra ), tak na stanoveni

zpétnou titraci ( dle Volharda ).

1. Stanoveni chloridu v krmivu - metoda Mohrova

Ptipravime si byretu a naplnime ji odmérnym roztokem AgNOs. Obvyklé mnozstvi vzorku je
10 ml, které nadavkujeme bud’ pfimo nebo po fedéni vzorku.

Kazdy vzorek se stanovuje tfikrat, pokud neni uvedeno jinak.

Do tii titracnich ban€k napipetujeme po 10 ml vzorku a ptfidame stejné mnozstvi indikétoru,
L 2- o
coz jsou ionty CrO4 Vv mnozstvi asi 10 kapek 5% roztoku.

Pii titraci budou vznikat sraZeniny, které mohou ztiZit pozorovani barevnych zmeén indikatoru.

Doporucuje se proto pied vlastni titraci do vzorkl piidat 20 ml destilované vody. Pfidana voda

nafedi vznikajici srazeniny a tim usnadni sledovani barevnych zmén.
Titrace je ukoncena, jakmile neni vidét plivodni ¢ili zlut4 barva indikéatoru a pfevladne barva

hnéda ( Ag2CrOs )
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Chyba pii mohrové titraci :

Pro dostate¢né vytvoreni srazeniny indikatoru a odmérného roztoku — Ag>CrO;4 je tieba mit
dosti velkou koncentraci chromanu v titrovaném vzorku. Tim se ale vzorek zbarvi intenzivné
zluté. Ptrechod zluté barvy v hnédou je zatiZen senzorickou chybou (kolem +10%) . Proto se
pro piesnd stanoveni spiSe pouziva metoda podle Volharda (zpétna titrace)

Touto metodou nejdou stanovit jodidy, rhodanidy a kyanidy. Jejich srazeniny adsorbuji

chromanové ionty a tim je zptisobena velmi pozvolnd barevna zména indikatoru.

2. Stanoveni chloridi v krmivu - metoda VVolhardova

Princip : Volhardova metoda je typem zpétné titrace. K vzorku piidame nadbytek odmérného

roztoku ¢. 1 (v tomto piipadé AgNO,). V titra¢ni bafice vznikne sraZenina odmérného roztoku

a stanovovaného analytu ( AgCl ), ale taky neurcity zbytek odmérného roztoku, ktery uz nemél
s ¢im by reagoval ( byl v nadbytku ). Jak velky byl tento nadbytek zjistime titraci odmérnym
roztokem ¢. 2 ( KCNS ), ktery reaguje se zbylym roztokem AgNOs. Odectem tohoto
zbytkového mnozstvi odmérného roztoku ¢.1 od jeho pivodné ptidaného mnozstvi, zjistime

skute¢ny vysledek titrace.

Postup: Byretu vypldchneme vodou a nasledné malym mnoZstvim odmérného roztoku.
Nakonec naplnime byretu odmérnym roztokem a na podlozku pod ni si dame ¢tverec filtra¢niho
papiru, kvili leps§imu sledovani zmény barvy indikatoru.

10 ml ziskaného vyluhu napipetujeme do erlenmeirovy zabrouSené banky, pfidame 15 ml
AgNO;3 0 ¢ = 0,01 mol.I"t | okyselime 10 ml HNO3 ( 1:3 ). Pfiddme malé mnozstvi aktivniho
uhli ( 1/3 mensi laboratorni 1zicky ). Protiepeme a kvantitativné prefiltrujeme pres filtracni
papir do titraéni batiky. Po zfiltrovani ptidame do filtratu indikator — Fe*( 1 ml 5% Fez(SO4)s
) a cely objem ziskaného filtratu titrujeme odmérmym roztokem KCNS ¢ = 0.01 mol.I*.

V ekvivalentnim bod¢ se objevi trvalé oranzovoSedé zabarveni. Toto zbarveni ma tendenci po
jedné minuté sldbnout az nékdy upln€ vymizi. Tento jev uz nebereme v potaz.

Titrace se bude provadét jen jednou !!

Pozor - je tfeba titrovat rychleji, protoze dochazi ke pozvolnému zaniku ¢erveného zbarveni

roztoku. Je to zpisobeno zménou halogenidu stfibrného na rhodanid.
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Protokol o laboratornim vySetreni

Jméno ... datum/skupina........................

Nazev ulohy : Kolik g chloridu je v 1 kg krmiva

Princip : napf. definovat srazeci titrace, popsat rozdil mezi pfimou a zpétnou titraci,

pouzivané indikatory apod.

Postup : stru¢ny popis pripravy vyluhu — predev§im hmotnost navazky a celkovy objem

vyluhu. Tato ¢ast je spolecné pro oba druhy titraci.

Vypocet : vypocty budou dva. Prvni pro Mohrovu a druhy pro Volhardovu titraci. Uvést

vysledky titraci a nasledné podrobn¢ matematicky postup.

Vysledek: odpoveéd’ na otazku kolik g chloridd je v 1 kg krmiva dosazeny jak Mohrovou tak

Volhardovou titraci.
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4.0. VYPOCTY V ODMERNE ANALYZE

4.1. Vyjadrovani koncentrace roztoku

Procenta (% ) - a) vahova - g ucinné latky v 100 g vzorku
b) objemova - ml ucinné latky v 100 ml vzorku

c¢) smiSend - g ucinné latky v 100 ml vzorku (vyjimecné i naopak)

Latkova koncentrace

- vzorek stejnorodé latky ma latkové mnozstvi 1 mol, obsahuje-li tolik ¢astic (atomu,

molekul, elektronti apod. - musi byt specifikovano), kolik je atomt ve vzorku nuklidu uhliku

12¢ o hmotnosti 12 kg.

Jeden mol jakékoliv latky tedy obsahuje 6.023.1023 (Avogadrovo c¢islo) ¢astic pro danou

reakci.

Za zaklad vypoctl je vhodné brat molarni hmotnost chemického ekvivalentu (rozmér je g.mol-

1),

Chemickym ekvivalentem se pfitom rozumi takové mnoZzstvi latky, které obsahuje jeden mol -

tedy 6.023.1023 gastic pro danou reakci.

Pozor na vyjadfovani koncentraci.

Koncentrace 1 mol.l-1 - je roztok, ktery v 1 litru objemu obsahuje takovou koncentraci
reagujicich c¢astic, odpovidajici koncentraci  jednoho molu chemickych ekvivalentii

rozpusténé latky v jednom litru.

Koncentrace 1 M znamena, ze v konkrétnim objemu roztoku je obsazen takovy pocet ¢astic

jako v _jednom molu chemickych ekvivalentii.
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4.1.2. Vvpocet koncentrace analytu v roztoku — priklad pro neutralizaéni titrace

Neutralizace HCI s NaOH.

1 NaOH + 1 HCI «<— 1NaCl + 1H0

Z uvedeného vyplyva, Ze na jeden mol NaOH je potieba 1 mol HCI. Tudiz jejich molarni

hmotnost ekvivalentu je shodna s jejich relativni molekulovou hmotnosti.

NaOH ma4 rel.mol.hm. ( w,nebo MR) 40.0

- takZze molarni hmotnost ekvivalentu bude 40.0 g.mol™ ( 6.023.1023 gastic )
Obdobné je mozno toto napsat o HCl (' w,nebo MR) 36,45
- takZe molarni hmotnost ekvivalentu bude 36,45 g.mol™ (6.023.1023 ¢astic )

Konkrétni ptiklad vypoctu :

Stanoveni koncentrace kyseliny chlorovodikové

Titrujeme 10 ml neznamého vzorku kyseliny chlorovodikové odmérnym roztokem hydroxidu

sodného 0 ¢ = 0.1 mol.I-1, st (standard ) = 1.0564, potieba titrace je 15.2 ml.
Otazka zni kolik g HCI je obsazeno v litru neznamého vzorku

NaOH + HCl —» NaCl + H>O
1 mol NaOH zneutralizuje 1 mol HCI

1 litr NaOD o ¢ = I mol.I"1 zneutralizuje 1 litr HCI o ¢ =1mol.I-1

Tyto roztoky pfipravime rozpusténim takového mnoZzstvi dané latky (vyjadieno v gramech),

které vyjadiuje molarni hmotnost ekvivalentu.

1 litr NaOH o c¢= 1 mol.I-1 zneutralizuje 1 litr HCI o ¢ =1mol.I-1
(M= 36,45 g litru)
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jinak vyjadieno

1 litr NaOH o ¢ = 1 mol.I"1  je ekvivalentni (neutralizuje) 36,45 g HCI
1 litr NaOH o ¢ = 0.1 mol.I"1 je ekvivalentni 3,645 g HCI
15,2 ml HCl x 1,0564 0 ¢ = 0.1 mol.I"1 je ekvivalentni 0,05853 g HCI

Protoze odmérny roztok mél standart 1,0564 bylo tieba spotfebu odmérného roztoku opravit
— opravena spotieba.

Takze zatimni vypocet fika ze v 10 ml titrovaného vzorku bylo obsazeno 0,05853 g HCI

Je-li v 10 ml vzorku 0,0585 g HCI, pak v 1000 ml bude obsazeno 5,853 g HCI

Je li poti‘eba piepoéitat tento vysledek na molarni koncentraci ( mol.l?!)

tak se postupuje nasledovné

1000ml vzorku HCI obsahuje 5,853 g HCI

1litrHCloc=Imol.I-1 ... obsahuje 36,45 g HCI
1litr HClo c=x.mol.I%............. obsahuje 5,853 g HCI
5,853
X = =0.161 mol.I-1
36,45

Koncentrace HCI byla 0.161 mol.I-1.

Pro zjednoduseni miizeme z ptivodniho vztahu odvodit i rovnici o jedné neznamé.

c1x (Vixst)x n = c2x V2

c1... koncentrace odmérného roztoku v mol.I?,
V1... spotfeba odmérného roztoku spotiebovaného na titraci sptesnéna standardem

C2... koncentrace neznamého vzorku
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V2... objem neznamého vzorku

Nn... reakéni pomér ekvivalenti

Takze vypocet pfedchoziho ptikladu mizeme provést nasledovné :
0,1 x (15,2 x 1,0564) x (1/1)= c2 x 10

c2 = 0,161 mol.I1

Po vynasobeni molarni koncentrace molekulovou hmotnosti analytu dostaneme vysledek v

0.

0,1606 x 36,45 = 6,424 g.I'X NaOH.

V 1000 ml bude obsazeno 5,853 g NaOH

Konkrétni ptiklad pro nezndmy vzorek, ktery nereaguje s odmérnym roztorem v ekvivaletnim

poméru 1 : 1, ale v jiném poméru.
Napft U vicesytné zasady — hydroxidu vapenatého Ca(OH)2 je nutné vyjit z reak¢ni rovnice.

1 Ca(OH)2 + 2HCI — 1 CaClz + 2 Hp0

Proto ma 1 mol Ca(OH), My =74 (6.023.1023 x 2 reagujicich castic )

Titrujeme 10 ml neznamého vzorku hydroxidu vépenatého odmérnym roztokem Kkys.

chlorovodikové o ¢ = 0.1 mol.I-1, f=1.0564, potieba titrace je 15.2 ml.
Otazka zni kolik g Ca(OH)z2 je obsazeno v litru nezndmého vzorku?

Postup vypoctu je obdobny jako u pfedchazejiciho ptikladu.
Ctx Vix N = C2x V2

c1... koncentrace odmérného roztoku v mol.1 %,

V1... objem odmérného roztoku spotfebovany na titraci ,ptipadné zpiesnéna faktorem
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C2... koncentrace neznamého vzorku

V2... objem neznamého vzorku

Nn... reakéni pomér ekvivalenti
0,1x(152x 1,0564)x(1/2)= c2 x 10

Rozdil je pouze v reakcnich ekvivalentech.

c2 = 0,0803 mol.I"*

Po vynasobeni molarni koncentrace molekulovou hmotnosti dostaneme vysledek v g.I™.

0,0803 x 74 = 5,941 g.I"t Ca(OH):

V 1000 ml bude obsazeno 5,941 g Ca(OH)

POZOR !!

Pouzijeme — li pripripravé vzorku fedéni nezapomenout to zohlednit ve vypoctu.

4.1.3.

Vvpocet koncentrace analytu v pevné matrici — priklad pro srazeci titrace titrace

Principy vypoctu tohoto typu ptikladl jsou totozné s pfedchozim uvedené v ¢asti 1.5.2. Hlavni

rozdil je v tom, Ze je nutné ve vypoctu zohlednit navazku vzorku a objem pfipraveného vyluhu.

Konkrétni ptiklad vypoctu.

Stanoveni jodidu draselného v pevné matrici ( vzorku )

Bylo navazeno 12,654 g vzorku na stanoveni jodidu draselného. Tato hmotnost vzorku byla
vyluhovana do 200 ml rozpoustédla. Z 200 ml piipraveného vyluhu bylo pak na titraci
napipetovano 10 ml.

Titrujeme 10 ml vyluhu odmérnym roztokem AgNOs ¢ = 0,01 mol.I"* a faktoru 1,098.
Spotieba na titraci byla 8,6 ml.
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Otéazka zni kolik g jodidu draselného bylo obsazeno v Kg vzorku.

1KI +1AgNOs — 1 Agl + 1KNOs

Reakéni pomér je 1 : 1

Cix Vixn = €2 x V2

c1... koncentrace odmérmého roztoku v mol.1

V1...objem odmérného roztoku spotiebovany na titraci, ptipadné¢ vynasobeny standardem
C2... koncentrace neznamého vzorku

V2... objem neznamého vzorku

N... reak¢éni pomér ekvivalentd ( 1Ag* + 1CI- - 1AgCl )
V1= 8,6x1,098 =9, 443 ml — opravena spotieba

0,01 x 9,443 x (1:1) =rc2x 10

c2 = 0,009443 mol.It

Piepocet na g1t KI  (m.h. K1166,9)
0,009443 x 166,9 = 1,576 g.I* KI (gKI v 1000 ml vyluhu )

Pfepocet na realny objem piipraveného vyluhu

v 1000 ml vyluhu 1,576 g Kl
v 200 ml vyluhu x = 0,315¢g Kl

200 ml vyluhu zaroven odpovida hmotnosti vzorku v ném vyluhovaného takze :

V 200 ml vyluhu je totozné mnozstvi analytu jak v navéazce vzorku = 12,654 g .
Prepocet na 1 kg:
12,654 gVZOIrKU ... 0,315g Ki

1000 gVvzorku.....coovvviiiiiie X = 22,681 g Kl

Kilogram vzorku obsahoval 24,896 g KI.
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5.0. POTENCIOMETRIE

Potenciometrie je zaloZena na méfeni napéti galvanického ¢lanku tvofeného dvéma poloclanky
- elektrodami ponofenymi do vhodného roztoku.

Tyto dvé elektrody musi spliiovat urcité podminky. Prvni elektroda se voli tak, aby jeji potencial
byl ovlivnén koncentraci méfeného iontu - to je tzv. indikaéni (mérna) elektroda. Druha
elektroda musi mit naopak potencial neménny (konstantni). To je tzv. elektroda srovnavaci
(referentni).

Rozdil potencialti téchto dvou poloclanki se méti tzv. bezproudovym zpiisobem, tzn. ze vstupni
odpor voltmetru pouzitého k tomuto mefeni musi byt velmi vysoky (u prakticky pouzivanych
ptistrojii je zpravidla vétsi nez 1013 Q). V ptipadé vétsiho odbéru proudu by totiz doslo k
polarizaci elektrod a velkému zkresleni méteného napéti. Hodnota odebiraného proudu je
tadové 10715 A,

Elektrody se mohou d¢lit podle konstrukce, nebo zékladnich elektrochemickych principa.

Nejbeznéjsi déleni je na elektrody prvniho az ttetiho druhu a speciélni elektrody.

5.1. Elektrody prvniho druhu - jsou to kovové elektrody, které jsou ponotfeny do

roztoku obsahujiciho spoleény kationt (napf. Stiibrna elektroda ponotfena do roztoku iontt

Ag™).

Typickym zéstupcem je naptiklad stiibrna elektroda.

Schéma :
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Ag dratek

+
roztok Ag iontd

Stiibrny dratek je u prakticky uzivanych elektrod
nahrazen membranou s krystalického stiibra

\ [

Na membrané (Ag dratku ¢i membrané ) se ustaluje rovnovaha

Ag & Agt + e-
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Je-li soustava v rovnovaze,mizeme ji charakterizovat rovnovaznou konstantou K

K=-—2
1
Muzeme tak Nernstiv vztah psat takto:
R.T R.T
E=EO+ ——InK =E0+——1In2a,.
z.F z.F

Potencidl stiibrné elektrody je tedy funkci aktivity stfibrnych ionti.

5.2. Elektrody druhého druhu ( referentni electrody ) - jsou kovové elektrody. Skladaji se z

vodice obaleného vrstvou své Spatné rozpustné soli a ponofeného do nasyceného roztoku dobie
rozpustné soli, ktera obsahuje stejny anion jako zminéna sil Spatné rozpustna.
Typickym ptikladem je argentochloridova elektroda.Je to kovové stiibro,obalené Spatné

rozpustnym chloridem stfibrnym a ponofené do nasyceného roztoku chloridu draselného.
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Schéma :

g
L
f
e
d
b c L\
a \
A 8
Referentni elektrody
A - kalomelova B - argentochloridova

a - keramicka frita

b, € - vnitini roztok (napt. nasyceny roztok KCl)
d - stiibrny dratek pokryty vrstvou AgCl

e - vrstva HgoClo (kalomelu)

f - vrstva rtuti

g - vnitini svod elektrody

Potencial této elektrody je funkci koncentrace chloridovych anionti. Vzhledem k tomu, ze
aktivita by méla byt konstantni (vétSinou jde o nasyceny roztok), je staly i potencial. Tyto
elektrody tedy nereaguji na koncentraci analytli v méfeném roztoku a proto se pouZzivaji jako
elektrody referentni ( srovnavaci ). S méfenym roztokem komunikuji tzv. vlhkym kontaktem —

jejich elektrolyt vytéka do méfeného roztoku — elektrolytu - a tim umoziuje uzavtit elektricky
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obvod s méfici elektrodou. Mnozstvi elektrolytu vytékajici se srovnavaci elektrody je vSak
minimalni - jednotky pl za hodinu, aby neovliviiovalo vlastnosti méteného roztoku.

Kalomelova srovnavaci elektroda.

[ Vodi¢ - Kov (Hg)

Malo rozpustna sl kovu
Hg.Cl, ( kalomel )

Elektrolyt obsahujici
aniont §patné rozpustné
soli— CI" (KCl)

Keramicka frita
umoziujici ,,vlky
kontakt*

5.3. Elektrody tietiho druhu - jsou to elektrody, jejichz potencial je ovlivnén oxidoredukénimi

poméry v roztoku. Pfikladem mutize byt platinova elektroda, ponotfena do roztoku obsahujiciho
ionty Fe2+ a Fe3+. Sama elektroda se oxidoreduk¢ni reakce neucastni, na jejim povrchu ale
probihd vymeéna elektronil. Tim je ovlivnén jeji potencial.

Potencidl této elektrody je tedy funkci poméru oxidované a redukované formy stanovované
latky.

Patfi proto mezi elektrody méfici.
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5.4. Specialni_elektrody - charakteristickou vlastnosti téchto elektrod je, ze vétSinou méfi

pouze jeden jediny ion. Z tohoto divodu se velmi Casto oznacuji jako iontové selektivni
elektrody (bézn¢ zkracovano jako ISE).

Nejstarsi a dodnes nejcastéji uzivana elektroda tohoto typu je sklenéna elektroda na méieni pH.
Jeji membrana je tvofena banickou ze specialniho skla. Do kiemicité struktury tohoto skla jsou

vneseny tzv. poruchy, které tvoii atomy sodiku. Tyto atomy se v roztoku potom vyménuji za
H* ionty, coZ je umoZnéno mimo jiné i schopnosti tohoto skla se hydratovat. Samozfejmé

vyménou sodiku za H* dochazi ke zméné& potencialu. Ve vnitinim prostiedi elektrody je
tlumivy roztok o stabilnim pH, ktery udrzuje potencial na vnitini stran¢ banicky konstantni.
M¢ti se rozdil potencidlu vnéjsi a vnitini stény bani¢ky vzhledem k vhodné srovnavaci
elektrode¢.

Vypocet potencidlu se u této elektrody vétSinou nepouziva. Je nahrazen metodou kalibrace, kdy
je méfici soustava nastavena na roztoky o presné zndmém pH. Rozsah pH, pii kterém je
pouzitelna je od pH 0,1 - 12.

Jako srovnavaci elektroda se nejcastéji pouziva kalomelova.

Pro zjednoduseni obsluhy byla vyvinuta kombinovana elektroda na méteni pH. Tato elektroda
ma v sobé zabudovanou jak méfici, tak 1 srovnavaci elektrodu. Sklada se ze sklenéné pH
elektrody a jako srovnavaci je nej€asteji pouzita argentochloridova

elektroda.

Kombinovana sklenéna elektroda na méreni pH

Schéma kombinované elektrody na méteni pH

a - Ag/AgCl referentni elektroda &—
b - roztok KC1
c — vnit¥ni referentni elektroda
d - roztok HC1l
e - sklené&ni membrina b
£f - frita
£ ——
c
T
‘\.
4 .
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Kontakt
srovnavaci
argentochlorid

ové elektrody ]

2

Sklenéna méfici
membrana

Kombinovana vpichovaci sklenéna elektroda na méieni pH

Pro nékteré specidlni aplikace, pfedevSim pro ucely kontroly potravin, uZiti protravinarském
primyslu, ale i jinde, byla vyvinuta specidlni lektroda na méfeni pH. Slozeni elektrody je
totozné s klasickou sklenénou pH elektrodou. Rozdil je v konstrukci sklenéné memebrany.
Ta byla vytvrzena bez ztraty citlivosti a tim je mozné elektrodu vpichovat do riiznych matric.
Hlavni podminkou GispéSného méteni je dostate¢ny obsah vody ( elektrolytu ) v méfené
matrici. To umozni uzavieni elektrického obvodu a zméteni vlastnosti matrice neboli aktivitu
H3O" iontt. Druhou podminkou je dostate¢na mékkost matrice. Elektrodovd membrana je
priece jenom ze skla a ma omezenou odolnost. Ta to piekazka se fesi teflonovym
vpichovacim bodce, kterym je mozno si udélat otvor pro vnofeni elektrody ( napt. u dlouho
zrajicich syrt nebo masnych vyrobkti ). Nebo v téle elektrody je vlozen niliz ve tvaru V. Ten
piekryva vlastni vpichovaci membranu a pfed ni vyfezava zaiez do kter¢ho se elektroda

vnuiuje.
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Kontakt srovnavaci elektrody ]

|
Méfici membrana
vpichové elektrody

Iontové selektivni elektrody s plastickou membranou

Dalsi skupinou ISE elektrod jsou elektrody s pevné zabudovanym iontoméni¢em v membrané
elektrody, kterd je z plastického materialu, vétSinou se specidlniho PVC. Potencidl téchto
elektrod je ovliviiovan obdobné jako u pH elektrody. U téchto elektrod ovSem jde o vyménu
iontdi mezi iontomé&ni¢em membrany a ionty v roztoku (napf. NOg", Ca%*, K*).

Dnes se vyrabi velmi Siroké spektrum téchto elektrod, které jsou vétSinou pouzitelné pro
koncentrace 10-6 a7 10-1 mol.I-1.

Schema ISE s plastovou membranou
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NS

PN

Qo w

membrana
vnit¥ni elektrolyt

vnit¥ni referentni
elektroda

( .
Vnitini
referentni
N elektroda

~ .
Plastova

membrana
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& Cviteni 4

Stanoveni pH pomoci sklenéné elektrody.

Princip metody:

je zalozen na méfeni elektromotorické sily galvanického clanku, ktery je slozen ze dvou
poloc¢lankti - elektrod. Jedna z nich ma v dané soustavé potencidl stabilni, tj. elektroda
srovnavaci neboli referentn — napt. elektroda argentochloridova a druha je elektroda méfici,
jejiz potencidl je ovlivitovan aktivitou H3O" v roztoku.. Pro méfeni pH je indikaéni elektrodou

v

nejrozsifené;si iontove selektivni elektroda tzv. sklenéné elektroda.

Pracovni postup :

Prvnim krokem, ktery je nutno ud¢lat je kalibrace méfici soustavy. Kalibrace se provadi na
roztoky 1 znamém pH. Jsou to roztoky, které jsou schopny udrzet pH navzdory riznym vlivim.
Takovym roztokim fikdme pufry.

Pti kalibraci plati obecné pravidlo, Ze predpoklddana zmétend hodnota nezndmého vzorku musi
lezet uvnitf kalibra¢niho rozpéti. U vétSiny roztokii ptiblizné pH zname nebo si je mizeme
irientacné zjistit napt. pH papirky. Podle této hodnoty pak zvolime pH kalibracnich roztok.
Dnes se béZné pouziva u vétSiny piistroji tiibodova kalibrace a zékladni kalibra¢ni roztoky

byvaji doporuceny o pH 4,0 — 7,0 — 10,0.

Vlastni méreni :

k vlastnimu méfeni pouzijeme sklenénou kombinovanou pH elektrodu a to bud’ v klasické
podobé nebo vpichovaci.

Pii pouziti téchto elektrod je proto nutno dbat na to, aby byly ponofeny nebo zapichnuty do
meéteného vzorku az po kontakt referentni elektrody.

Pokud pfi méteni pouzivame michadlo, coz je vyhodnéjsi, je tfeba aby rychlost michani béhem
celého méfeni byla konstantni.

Meéfici soustavu nastavime na pufry. Na zaveér kalibrace piistroj ukaze % teoretické smérnice.
To je hodnota, kterd je odvozena z Nerstnovy rovnice (ujednomocnych iontd jako je HzO" je

jeji teoretickd hodnota 59,16 mV = 100%. Tato hodnota by nem¢la klesnout pod 85% au

fady pftistroju je nastavena jako limitni.
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Po uspésné kalibraci mizeme zacit méfit pH vzorkt. Pokud méfené pH silné kolisa, neni
elektroda spravné ponotena ¢i zabodnuta nebo je elektroda poskozena.

V ptipadé roztokii pouzivame takové mnozstvi vzorku, aby byla elektroda ponofena i s
kontaktem referentni elektrody. Pokud pouzivime michadlo nesmi nam zachycovat o
elektrodu, aby nedoslo k mechanickému poSkozeni méfici sklenéné banky. I mikroskopické

trhlinky znemoziiuji spravnou funkci elektrody.

Pozor : pred kazdym ponofenim elektrody do méfeného roztoku je nutné elektrodu bud-
oplachnout destilovanou vodou, nebo ji do ni ponofit a potom se spodni strany opatrné odsat

nebo v pripad¢ vpichovaci elektrody ottit zbytek vody bunicitou vatou.

PO SKONCENI MERENI ELEKTRODU VZDY PONOR DO UCHOVAVACIHO
ROZTOKU - DESTILOVANA VODA NEBO PUFR O pH 7. NIKDY NENECHEJ

SKLENENOU MEMBRANU VYSYCHAT NA VZDUCHU.
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Protokol o laboratornim cvicCeni ¢.

Jméno a studijni ¢islo ......... skupina................
Datum: ...................

Nazev ulohy Stanoveni pH v potravinach pomoci vpichvaci ISE

BlEKEIOOY . ...t

Princip : Nerstnova rovnice , typ elekterody a pfistroje

Postup : velmi stru¢ny — dilezité je pH pouzitych pufri. Ostatni je uvedeno vyse.

Vysledky : tady je nutné uvést smérnici elekktrody v % ziskanou na zavér kalibrace.

A tabulku s pH u jednotlivych vzorki.
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Pracovni protokol

NAZEV TLONY & oot datum .....coooviieii,

Pracovnik : .....coooviieiiiiiiee studijni skupina.........

Do pracovniho protokolu budou uvedeny vysledky méteni ptipadné dalsi udaje, které sdeli
vyucujici.

Uvedené vysledky na zavér cviceni student piedlozi k podpisu vedoucimu cviceni !!!

Pracovni protokol bude piiloZzen k Protokolu o laboratornim cvi¢eni. Bez podepsaného

pracovniho protokolu neni mozno cviceni uznat.

Je to povrzeni, Ze student absolvoval cviceni a doséhl akceptovatelnych vysledki.
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