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Stanoveni aniontu ve vybranych

mineralnich vodach

Mineralni voda, zkracen€ mineralka, je voda se zvySenym obsahem mineralnich latek.
Ma v jednom litru vody vice nez 1 g rozpusténych minerall, ¢i pfes 1 gram rozpusténého
COy, ¢i obsah Rd, H,S, jodu, As, Fe. Dale obsahuji mnozstvi kationtd jako K, Na, Ca atd. a
mnozstvi aniontd jako SOy, POy, F, NO3, NO, apod. Obsah aniontli ve vodach a predevsim ve
vodach pitnych je dulezitym kriteriem hodnoceni jejich kvality.
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IZOTACHOFOREZA
Uvod

Izotachoforéza patii mezi elektromigracni separani metody, které vyuzivaji rozdilné
pohyblivosti iontl v elektrickém poli. Od ostatnich elektromigracnich metod se 1isi tim, ze
vzorek je davkovan mezi dva elektrolyty - vedouci (,,leading L*) a koncovy (,,terminating
T*). Pro jejich vybér plati:

Up & Upp = Up

Béhem jedné analyzy mohou byt separovany pouze ionty jednoho znaménka, bud’
anionty, nebo kationty. Izotachoforeticky proces zacne probihat po pfipojeni systému
k elektrickému poli. Hodnoty konstantniho proudu se pohybuji v fadu desitek pA.

Proces analyzy mtizeme rozdé¢lit na dvé Casti. Nejprve dochédzi k oddéleni slozek
vzorku, piic¢emz jednotlivé ¢astice migruji ve smésné zon¢ riiznymi rychlostmi. V druhé ¢asti,
kterou mizeme povazovat za ustaleny stav, se ¢astice rozdéli a vSechny se pohybuji stejnou
rychlosti.

Obr.1

Dynamika separace smési slozek A a B, pro které plati 1, = 1z je ukdzéna na obr. 1.
Béhem separace se rychlejsi Castice dostavaji dopiedu a pomalejsi se zpozd'uji. Po ustéleni
vznikd stacionarni stav, ve kterém jsou jiz zony poskladany podle pohyblivosti svych castic.
Mezi zénami vzniklo ostré rozhrani a dale se pohybuji vSechny stejnou rychlosti (koncentrace
iontl v kazdé zon¢ je konstantni).

v =u;E;, = uy,E, = uguy =urE; = konst.

Ostré rozhrani mezi jednotlivymi zonami ve stacionarnim stavu se popisuje pomoci
tzv. samozaostiovaciho efektu. VSechny ionty, at’ pohyblivéj$i nebo ty méné pohyblivé se
pohybuji stejnou rychlosti. Je to zplisobeno rozdilnym potencidlovym spadem v kazdé ze zon.
Tento potencidlovy spad je tim vyssi, ¢im méné pohyblivé ionty se v zon¢ nachazeji. To
znamena, zZe na pomalejsi ionty pisobi vétsi hnaci sila.



Analyza mineralnich vod

Kvantitativni a kvalitativni stanoveni aniontd v mineralnich vodach se provadi pomoci
kapilarniho elektroforetického analyzatoru EA 100. Stanovovat budeme anionty NO3, SOy, F,
PO4. V této praci bude pouzivano jednokolonové uspotfadani. Bude pouzita pouze spodni
analyticka kolona pro urychleni analyzy. Detekce je konduktometricka a podle zdjmu i UV
detekce slozek vzorku.

UKOL
1. Zméfit nefedény vzorek mineralni vody (kazdy bod bude méten 3x)
2. Zmgéfit 3 nezndmé vzorky mineralnich vod metodou pfidavku standardu pro kazdy
aniont (kazdy vzorek méfit 3x)
3. Identifikovat zony jednotlivych aniontt a kvantifikovat

POSTUP

1) Priprava vedouciho a koncového elektrolytu

Vedouci elektrolyt: vypo&itame navazky pro koncentrace 10-10°M CI, 3-10°M BIS-
TRIS propan, 10-10°M B-Alanin pro objem 250 ml, rozpustime je v kadince asi ve 200ml
vody. pH vedouciho elektrolytu upravime na hodnotu 3,6. Pak ptidame 25 ml 1% HEC
(hydroxyethyl-celuldza) a doplnime do 250 ml odmérné banky.

Koncovy elektrolyt (10-10°M citronan lithny): p¥ipravime do 100 ml odmérné baiky
reakci hydroxidu lithného a kyseliny citronové. Rozpustime piedem vypocitané mnozstvi
téchto latek v destilované vod€. pH neupravujeme, je adjustovano protiiontem z vedouciho
elektrolytu.

2) Uprava vzorku

Ptipravime si vzorky minerdlnich vod. Do tifi odmérnych ban¢k (25ml) napipetujeme
10 ml vzorku minerélni vody a zfedime do plného objemu. V piipad€ analyz minerdlnich vod
je nutno zbavit vzorek volného oxidu uhli¢itého zahtatim nebo ultrazvukem, tyto obmérné
banky tedy nechdme chvili v ultrazvukové 1azni.

3) Priprava standardnich roztokii
Ptipravime si sadu standard o koncentraci 5 mmol/l pro kazdy z métfenych aniontl
(NOs, SO4, F, POy). Pouzijeme chemikalie dostupné v laboratofi a co nejvétsi Cistote.

4) Metoda pridavku standardu

Vzhledem k préci s redlnymi vzorky bude pouzivana ke kvantifikaci metoda ptidavku
standardu. Kazdy vzorek minerdlni vody bude proméfen samostatné, s prvnim piidavkem
standardu a s druhym ptfidavkem standardu. Metodu pridavku standardu pouzijeme u vSech tii
vzorkli mineralni vody pro vSechny anionty. V prvnim ptidavku standardu bude koncentrace
prislusného aniontu 0,2mmol/l, v druhém piidavku bude koncentrace piislusnych anionth
0,42mmol/I.



5) Viastni meéreni

Podle ptiloZzeného navodu ptipravime ptistroj k méfeni. Zvolime optimalni metodu (v
nasem piipadé¢ metodu ur¢i vyucujici) a pomoci programu ITPWin provedeme analyzu.
Vzorek minerdlni vody bude prométen nejprve nefedény, fedény 2,5x z prvni odbérné bariky,
dale s 1. ptidavkem standardu a s2. pfidavkem standardu. Ziskané vysledky graficky
zpracujeme a spocitime mnozstvi jednotlivych aniontli v nezndmych vzorcich mineralnich
vod.

Navod k obsluze kapilarniho elektroforetického analyzatoru EA 100

1. Priprava pristroje

Pted zaCatkem prace je nutné cely systém promyt destilovanou vodou:
a) destilovanou vodou naplnime rezervoary TE a CE 2

b) injekéni stiikacku naplnénou destilovanou vodou vlozime do otvoru IN column 2,
otevieme kohout 2 a mirnym pferuSovanym stlaCovanim injekéni stiikacky proplachujeme
kolonu. Béhem tohoto proplachovani je davkovaci kohout v poloze A. Priitok kontrolujeme
tak, Ze voda nam hadic¢kou proudi do odpadu. Injekéni stiikacku po proplachu nevyndavéame a
pod tlakem pomalu kohout 2 uzavieme. Kolona je nyni naplnéna vodou.

!! Rezervoary jsou od kolony oddé€leny pomoci tenkych membran, piili§ velky tlak pii plnéni
by mohl zpiisobit jejich protrzeni, proto pracujte opatné a jemné !!

Polohy davkovaciho kohoutu:

d) nyni propldchneme dévkovaci kohoutu: naplnime rezervoar TE destilovanou vodou,
oto¢ime davkovaci kohout do polohy B a sledujeme, zda voda odtéka do odpadu. V piipadé,
7e neodtéka, zkontrolujeme, zda mame rezervodr uzavien vickem a pomoci prazdné injekéni
stiikacky vytvofime mirny pietlak.

e) kdyz mame celou kolonu proplachnutou destilovanou vodu, odsajeme ji z rezervoari CE
2 pomoci prazdné injekéni stiikacky se zuZenym néstavcem. Z kolony ji odstranime tak, Ze
vyndame sttikacku s destilovanou vodou ze stfedni ¢asti kolony, vyprazdnime je a vlozime je
zpét na puvodni mista ,,naplnéné vzduchem® (kohout 2 je uzavieny). Davkovaci kohout
mame opét v poloze A. Otevieme kohout 2 a pfi mirném pteruSovaném stlacovani injekéni
sttikacky v otvoru IN column 2 pomalu odstraniujeme destilovanou vodu ze spodni kolony.



Voda nam proudi do odpadu. Kohout 2 uzavieme. Rezervoar TE vyprazdnime pootocenim
davkovaciho kohout do polohy B (zaroven tim kohout promyjeme).
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2. Plnéni a priprava na analyzu

a) koncovy elektrolyt naplnime do horniho rezervoaru TE tak, aby byla ponofena elektroda
(dadvkovaci kohout je v poloze A). Pootocenim dévkovaciho kohoutu do polohy B nechdme
odtéct malé mnozstvi koncového elektrolytu do odpadu, kvili eliminaci moZznych
vzduchovych bublin (netece-li pouzijeme pretlak) a kohout vratime do polohy A.



b) rezervoar CE 2 naplnime vedoucim elektrolytem, davdme pozor, aby se nevytvofili
bublinky.

c) injekeni stiikacku naplnime vedoucim elektrolytem a umistime ji do otvoru IN column 2.
Pfi napliovani postupujeme stejné jako pii proplachovani. Kolonu naplnime a pod tlakem
kohout 2 uzavieme. Musime zkontrolovat, zda nam v kapilafe ve spodni kolon¢ nezistaly
zadné vzduchové bublinky. Znemoznily by sepnuti elektrického obvodu. Injekéni stiikacku
po celou dobu prace nevyndavdme. V ptipadé vzniku bublinek je bud’ pulzné odstranime,
nebo v nejhor§im pfipadé¢ znovu ,,promyjeme vzduchem® a opét naplnime elektrolytem.
Pomoci krytl vSechny rezervoary zasroubujeme.

ta
™ [IN column 2

!! Pozor na vzduchové bubliny!!




Pracovni poloha ddvkovaciho

kohoutu (poloha C) po

nadavkovani vzorku a
koncového elektrolytu.
Pfipraven k analyze.

3. Priprava ridictho pocitace a injektaz vzorku

a) zkontrolujeme pfipojeni jednotky EA 100 a fidiciho pocitate do sité. Na
izotachoforetickém pfistroji zapneme spina¢ umistény vzadu vlevo dole. Naskoci displej
vodivosti.

b) zapneme fidici pocita¢ (neni-li uz zapnut) a spustime program ITPWin umistény na plose
pocitace. Otevie se nam okénko Main ITPWin Window, kde zvolime MEASURE.
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c) nasko¢i ndm méfici okno, kde v horni nabidce
pozadovanou metodu. V nasem piipad¢ je to metoda

vybereme METHOD a zvolime
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d) ptipraveny vzorek nasajeme do injekcni stiikacky a vlozime do otvoru v horni ¢ésti
separacni jednotky. Davkovaci kohout mame stile v poloze A. Vstifikneme malé mnozstvi
vzorku, které nechame protéct do odpadu. Nyni nastiikneme vzorek jiz na méfeni. Davkovaci
kohout pooto¢ime do polohy B a sledujeme, zda v zasobniku TE ubyva elektrolyt, po par mm
piepneme do polohy C. Ted’ je systém pfipraven pro analyzu.



e) davkovaci kohout mame tedy v pracovni poloze C a zavieme dviika pfistroje. Analyzu
spustime piikazem START. Rozsviti se Cervena kontrolka HIGH VOLTAGE signalizujici
zapnuté napéti.

!' V zadném piipadé€ neotvirame dvitka pfi probihajici analyze (pfii svitici kontrolce HIGH
VOLTAGE)!!

Poznamka: V piipadé, ze se v systému objevi vzduchové bublinky, analyza se nerozb¢hne a
pocita¢ nas bud’ upozorni, Ze se stala chyba. Je tfeba systém opétovné proplachnout vedoucim
elektrolytem a znovu nadavkovat vzorek.

!! Po dob¢hnuti analyzy otevieme dvitka a ddvkovaci kohout musime vratit do polohy A!!

f) v prvnim kroku probihd ptedseparace v horni koloné (Upper), na obrazovce sledujeme
postupujici Cas, velikost proudu a velikost napéti. Zaroven se zaznamendva konduktometricka
kiivka detektorem umisténym na horni koloné

g) po piepnuti na dolni kolonu (Lower) se objevi analogicky panel. Po skonceni analyzy se
program automaticky zastavi a zepta se na ulozeni. Davkovaci kohout oto¢ime zpét do polohy
A a pfipravime pro dalsi analyzu. Namétena data tedy uloZime a pozdéji zpracujeme.
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4. Priprava opakované analyzy

a) davkovaci kohout mame v poloze A, obé kolony proplachneme stejnym zpiisobem jako
pfi naplnéni kolony. Na proplachnuti kolony staci pfiblizné 2 ml vedouciho elektrolytu
z injekénich stfikacek. Nadavkujeme vzorek, pooto¢ime davkovaci kohout do polohy B,
nechame odtéct trochu koncového elektrolytu a otoc¢ime do pracovni polohy C. V hornim
panelu spustime Start.

!! Pfed kazdym davkovéanim vzorku injek¢ni stiikacku proplachneme destilovanou vodou,
kontrolujeme, zda se nam do kolony nedostali bublinky!!

5. Ukonceni analyzy

a) po naméfeni posledni analyzy vypneme spina¢ na zadni strané
b) roztoky vedouciho elektrolytu odsajeme z rezervoartt pomoci stfikacky s ndstavcem a
z kolony jej vytlatime pod tlakem prazdnymi injekénimi stiikaCckami do odpadu, poté

promyjeme destilovanou vodou stejné jako v predchozich ptipadech.

c) vSechny pouzité injekéni stiikacky proplachneme destilovanou vodou a ulozime. Odpad
z nddobky vylijeme a pomoci kryti zasSroubujeme vSechny rezervodry.

Poznamka: Cely systém zistane naplnény destilovanou vodou

6. Vvhodnoceni vysledki

a) v hlavni nabidce otevieme okno LOWER detektor a vybereme naméteny soubor.
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b) po zobrazeni grafu ozna¢ime ve spodni nabidce IdealGr (grafem se prolozi ideélni tvar a
¢iselnym oznacenim piki). V horni nabidce ANALYZE zvolime ZoneTable a zobrazi se nam
tabulka s Cisly piki, pro pik odpovidajici kyselin€ glutamové odecteme délku (Lenght).



Zone Table : c:\itp231entdatahD1al8 2 dat B
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c) do grafu vynaSime délku piku v zévislosti na koncentraci ptisluSnych anionti. Mnozstvi
neznamého vzorku ziskdme pomoci extrapolace pfimky zrovnice regrese. Nezapomenme
vynasobit piislusnou koncentraci fedénim!!



