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Obr. 1 Ukazka odmérnych nadob

K odmétovani objemt kapalin a piiprave roztoki slouzi odmérné nadoby, mezi které patii:

Kadinky, odmérné valce, odmérné baiky, pyknometry — odmérné nadoby ,,na doliti (znacka IN) - to znamena,
ze pii jejich naplnéni obsahuji pravé pozadovany objem. Kadinky a odmérné valce maji na st€né stupnici
v objemovych jednotkach, zpravidla v cm?®. Umoziiuji jen pfiblizné uréeni objemu. Odmérné baiiky, stejn& jako
pyknometry jsou urceny k presnému urceni objemu.

Odmérné batiky se vyrabg&ji s objemy od 5 cm® do 2000 cm?® a slouzi pro piipravu odmérnych roztoki o piesné
molarni koncentraci. Hrdlo odmérnych ban¢k je pomérné tizké, po celém obvodu opatiené ryskou. Bariky je tfeba
plnit tak, aby se spodni okraj menisku kapaliny dotykal rysky a pii plnéni mit oko v trovni rysky (obr. 2).
Pyknometry se pouZzivaji pfi ur€ovani hustoty (obr. 1).

Délené i nedélené pipety, byrety — odmérné nadoby ,,na vyliti“ (znacka EX). Pfi dodrZeni pravidel pro jejich
pouzivani, objem kapaliny, kterd vytece z ned€lené pipety/byrety, pfesné odpovida udadvané hodnoté objemu
pipety/byrety.
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Obr. 2 Ukazka odectu hladiny kapaliny v odmérné baiice



o Byrety jsou sklenéné trubice opatiené délicimi znackami a sklenénym nebo i
teflonovym kohoutem, slouzici k regulovanému odbéru kapaliny pfi titracich. i
Po naplnéni byrety je tieba pred zapocetim titrace odstranit piipadnou
vzduchovou bublinu pfi usti byrety. Nékteré byrety maji pro lepsi odecitani
objemu zadni sténu z bilého skla s modrym (tzv. Schellbachovym) pruhem
ve stiedu. I—3 4
e Pipety rozliSujeme délené a nedélené.
Pti plnéni pipet je tieba vzdy dbat toho, aby usti pipety bylo stale ponoieno ,
pod hladinou kapaliny. Pfi jeho vynofeni nad hladinu dochazi k nasati : 9
vzduchu do pipety, coz miize zapticinit i vniknuti kapaliny do pipetovaciho
balonku (obr. 6). *
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Kapaliny do pipety nasavame pomoci pipetovaciho balonku, nikdy ne usty. e =l

Po nasati kapaliny nad rysku oznacujici pozadovany objem, odstranime '

balonek a uzavieme horni konec pipety ukazovakem (ne palcem) a opatrnym Detail hladiny kapaliny v
uvoliiovanim prstu po kapkach vypoustime kapalinu, az meniskus kapaliny ~ PYreté se Schellbachovym pruhem

doséahne rysky.

Pti odecitani je nutno mit oko ve stejné trovni s ryskou, jinak se dopoustime pii odectu chyby zvané paralaxa. Pti
odmérovani kapalin, které smaceji sklo pipety (voda) odecitame idaj o objemu vzdy na Grovni spodniho okraje
menisku. V piipadé kapalin, které sklo naopak nesmaceji (chlorid uhli¢ity) ma meniskus obraceny tvar, a proto se
odecita udaj o objemu shora menisku, ktery kapalina v pipeté vytvofi.

Pipetu nikdy nevyfukujte - vZdy nechame kapalinu z pipety pod mirnym naklonem (asi 45 °) samovolné vytéci a
jeji $picku otfeme o dno nebo o sténu nadobky, do které kapalinu odmétujeme. Roztok zbyly ve Spicce pipety se
nesmi nikdy vyfukovat do odpipetovaného podilu!

Veskeré odmérné nadobi je kalibrovano na teplotu 20 °C, ktera je stejn¢ jako objem vzdy na nadob€ vyznacena.
Chceme-li ziskat pfesny objem, musime kapalinu, kterou plnime odmérnou nadobu, nejdiive vytemperovat na 20 °C.
Odmérné nadoby by se nemély susit v susarne pii vysokych teplotach (nad 100 °C), nebot’ by mohlo dojit k nevratné
zmén¢ kalibrace.
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Obr. 4 Délena pipeta
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Nasazeni pipetovaciho balonku na pipetu

Obr. 5 Délena pipeta s pipetovacim balonkem



Pipetovaci balonek ovlidame nasledujicim zptisobem:

. Podtlak v balonku
Stlac¢ime bod A i cely balonek. Takto vytvoiime v balonku podtlak.

Nasadime balonek asi 0,5 az 1cm hluboko na horni konec pipety (obr. 5).

Spicku pipety ponoiime do odmétované kapaliny.

Stlac¢enim bodu S aktivujeme sani a kapalinu nasajeme az nad rysku oznacujici

objem pipety.

e Opatrnym stlacenim bodu E spustime vypousténi, které ukonéime po ustaveni
menisku kapaliny na rysce. Vypousténi kapaliny po rysku je pfesnéjsi provadét
pomoci ukazovacku, kterym nahradime balonek.

e Odmétenou kapalinu volné vypustime do nadobky. Otieme S$picku pipety o

sténu nadobky.

Vypousténi

Detail pipetovaciho balonku

Obr. 6 Pipetovaci balonek

HMOTNOST LATEK

VazZeni na analytickych vahach

Analytické vahy slouzi ke stanoveni hmotnosti s presnosti na 1-10™ g a jejich vazivost v soucasné dobé kolisa
mezi 60 az 310 g. PouZivaji se hlavné pro analytické ucely, napt. pro gravimetrickd stanoveni, navazky chemikalii pro
piipravu roztokt o piesné koncentraci. Vahy tohoto typu jsou vybaveny protiprivanovym krytem s posuvnymi dvitky.
K navazovani chemikalii se pouzivaji sklenéné nebo porcelanové lodicky, vazenky nebo malé kadinky. Hmotnost
navazované latky obvykle orienta¢né sledujeme na ptredvazkach a teprve pro konecné piesné zvazeni pouzijeme
analytické vahy.

Obr. 7 Ukazka vazeni na analytickych vahach



PRIPRAVA ODMERNEHO ROZTOKU KYSELINY STAVELOVE

Uvod

V odmérné analyze je Casto zapotiebi pfipravit roztoky o presné latkové koncentraci, kterym fikame odmérné
roztoky. Odmérné roztoky ptipravujeme v odmérnych barkach, které zarucuji definovany objem roztoku. Z navazky
latky a objemu roztoku Ize poté vypocitat presnou koncentraci roztoku.

Slozeni dvouslozkovych soustav se zpravidla vyjadiuje pomoci relativniho obsahu uvazované slozky v soustave. Lze
to ucinit mnoha zptsoby, z nichz se pro vyjadieni koncentrace roztoku nejcastéji vyuzivaji molarita, molalita a
hmotnostni zlomek, ktery je z praktickych divodl ¢asto udavan v hmotnostnich procentech.

n m
Molarita roztoku Cy = 4 = AAV (mol dm-3) Q)

kde na latkové mnozstvi slouceniny A o hmotnosti ma
Ma molarni hmotnost A
V  objem roztoku

Koncentrace vyjadiena pomoci objemu se ovsem méni s teplotou v disledku objemové roztaznosti roztoku. Tomu
se lze vyhnout, vztahneme-li obsah rozpusténé latky na hmotnost rozpoustédla, jako je tomu pfi vyjadieni koncentrace
v molalité, nebo na hmotnost roztoku, udavame-li koncentraci v hmotnostnich procentech.

na

Molalita roztoku Cp = —— = Mm':n (mol kg ™) @)
R A MR

kde mg hmotnost rozpoustédla v kg.

m
Koncentrace roztoku v hmotnostnich % w=——=2—.100 (% hm.) 3)
my +mp

Ukoly:

1. Piipravte 100 cm® odmérného roztoku dihydratu kyseliny §tavelové (COOH),-2H,0.
2. Zpresné navazky dihydratu kyseliny st'avelové vypocitejte molarni koncentraci ptipraveného roztoku.

Pracovni postup

e Na analytickych vahach zvazte s piesnosti 1-:10* g prazdnou navazovaci lodi¢ku (vazenku) a vahy vynulujte
tlac¢itkem TARA nebo ZERO.

e Prizdnou lodicku pfesuiite na predvazky, vytarujte je. Na lodicku naneste pfiblizné 1,24 az 1,28 g (COOH),-2H,O.
Pfesnou navazku zjistite po preneseni lodicky s navdzkou zpét na vynulované analytické vahy.

e Do hrdla odmérné bariky (100ml) vsuneme nalevku s dlouhou stopkou tak, aby konec stopky nalevky byl pokud
mozno pod kruhovou znackou, kterd udava objem 100 cm?.

o Kyselinu $tavelovou, navazenou na lodi¢ce, postupné pomalu splachneme vodou ze stficky do odmérné banky.
Zbytky kyseliny, které ulpi na nalevce, i na lodi¢ce splachneme rovnéz do banky. Oplachneme i vné&jsi strany stopky
pti vytahovani nalevky z hrdla odmérné banky. Nakonec krouzivym proudem vody ze stficky oplachneme vnitini
sténu hrdla barky.

e Odmérnou banku doplnime destilovanou vodou asi do %2 objemu bariky a krouzivym pohybem rozpustime krystalky
kyseliny.

e Po plném rozpusténi doplnime obsah batiky vodou po znacku pomoci plastové pipetky nebo kapatka. Spodni okraj
menisku roztoku musi lezet na znacce.

e Odmérnou baiiku uzatkujeme a fadné€ roztok promichame nékolikerym pievracenim uzaviené baiiky stiidaveé hrdlem
dolt a nahoru, pfi¢emz ukazovackem pridrzujeme zatku, aby se pfi obraceni baniky neuvolnila.

e S pouzitim pfesné hodnoty navazky vypocitame molarni koncentraci pfipraveného roztoku kyseliny §tavelové v mol
dm-3,

e Takto pfipraveny odmérny roztok pouzijeme jako standardni roztok ke stanoveni faktoru roztoku hydroxidu sodného.



Poznimka
Pfed doplnénim odmérné banky po rysku, by méla byt provedena temperace roztoku na 20 °C. Tento krok
z technickych divodli nebudeme provadeét.

Vazenka

‘yni nalevka

Sticka

Odmeérna barika

Plastova pipeta
Plah

Obr. 7 Ukazka techniky splachovani vzorku do odmérné banky
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STANOVENI FAKTORU 0,1 MOLARNIHO ROZTOKU NaOH

Uvod

Faktor roztoku je bezrozmérné ¢islo blizké 1, které uptesnuje ptibliznou (deklarovanou) koncentraci roztoku. Tedy
s faktorem vétSim nez jedna ma ve skute¢nosti koncentraci vyssi nez deklarovanou a naopak.
Pokud je tedy na etiketé oznacujici 0,1M-NaOH uvedena hodnota f = 1,1234, je skute¢na koncentrace tohoto roztoku
0,1 mol dm2 x 1,1234 = 0,1123 mol dm 3.

Stanoveni faktoru roztoku NaOH se provadi alkalimetrickou titraci, kdy se odmérmym roztokem NaOH o pfiblizné
stanovené koncentraci titruje vhodné zvolena kyselina o pfesné znamé koncentraci.

Na tuto kyselinu jsou proto kladeny zvlastni pozadavky — musi to byt pfesn¢ definovana latka, ¢istoty nejméné p.a.,
musi se dobfe navazovat a jeji roztoky musi byt stalé. Latky téchto vlastnosti a definované pro toto pouziti se obecné
nazyvaji volumetrické standardy. Pro stanoveni faktoru odmérnych roztokti hydroxidi se jako standard obvykle
vyuziva krystalicky dihydrat kyseliny §tavelové.

Zpiesnéni koncentrace odmérného roztoku pomoci jeho faktoru se pouziva tehdy, neni-li z praktickych davoda
mozné tento roztok piipravit pouhym navazenim titracniho ¢inidla a rozpusténim ve vod¢. Prikladem mtze byt roztok
hydroxidu sodného. NaOH neni zpravidla bézné k dispozici v dostatecné Cistém stavu, ponévadz pfi skladovani a



navazovani v disledku své hygroskopi¢nosti vlhne. Kromé toho, absorbuje ze vzduchu CO2, a je proto zneciStén
uhli¢itanem. Pro alkalimetrické titrace proto pfipravujeme roztok hydroxidu sodného jen o ptiblizné koncentraci a jeho
presnou koncentraci vyjadiujeme pomoci tzv. faktoru.

Alkalimetricka titrace je jedna z metod kvantitativni chemické analyzy, pfi niz k roztoku stanovované latky (analytu)
je z byrety po kapkach pfidavan odmérny roztok titra¢niho ¢inidla. Titruje se tak dlouho, dokud chemicka reakce mezi
analytem a titracnim ¢inidlem kvantitativné neprobéhne, tedy dokud neni dosazeno tzv. ekvivalenéniho bodu. Okamzik
jeho dosazeni lze urcit bud’ vizudln€ pomoci indikatoru, ktery v ekvivalenénim bod¢ vyrazné zméni zbarveni, anebo
instrumentalné, napt. pomoci konduktometrie nebo potenciometrie. Ze spotfeby odmérného roztoku o presn¢ znamé
koncentraci a znalosti stechiometrie probihajici reakce lze potom vypocitat mnozstvi stanovované latky.

Jednim z ¢asto pouzivanych indikatort pfi neutraliza¢nich titracich je trifenylmethanové barvivo fenolftalein, u
néhoz se projevuje barevny prechod z bezbarvého do ¢ervenofialového zbarveni v oblasti pH 8,0 —9,8.

Ukoly:
1. Provedte alkalimetrickou titraci roztoku dihydratu kyseliny §tavelové roztokem NaOH.

(COOH)2:2H,0 + 2NaOH — Nax(COO0), + 4H20

2. Ze spotieb roztoku NaOH v bod¢ ekvivalence zjistéte faktor ptiblizné 0,1 molarniho roztoku NaOH.

Pracovni postup

e Zkontrolujeme tésnost kohoutu byrety.

Byretu proplachneme roztokem NaOH, jehoz faktor stanovujeme tak, Ze ji naplnime nad znacku 0 ¢cm? a poté cely
jeji obsah vypustime do odpadni kadinky. K nalévani roztoku do byrety pouzijeme malou nalevku.

e Byretu naplnime novym ¢istym roztokem NaOH asi 2 cm nad nulovou rysku a nalevku sejmeme. Pomalym
odpousténim kohoutem upravime hladinu piesné na 0 cm?,

e Zkontrolujeme, zda pod kohoutem v usti byrety nezistaly vzduchové bubliny.

e Do titra¢ni bafiky napipetujeme 10,0 cm? pfipraveného standardniho roztoku (COOH),2H,0O (pipetu timto roztokem
nejprve proplachneme).

e Pridame 2 - 3 kapky 1% ethanolového roztoku fenolftaleinu a za stalého promichavani roztokem v titra¢ni bance
titrujeme hydroxidem z byrety do rtizovo-fialového zbarveni. Objem spotiebovaného roztoku NaOH odecteme s
piesnosti na 0,05 cm?®.

e Titraci provedeme celkem 3x (spotieby V1, V2 a V).

e Z téchto tii titraci vypocteme pramérnou hodnotu spotieby hydroxidu Vnaon , kterou pouzijeme pro vypocet faktoru
roztoku hydroxidu sodného o piiblizné koncentraci 0,1 mol dm™.

o Vysledky zaznamename do tabulky.

Tabulka ¢. 1 Vysledky alkalimetrické titrace

Spotieby 0,1M-NaOH

Navazka Presna koncentrace
(COOH),-2H,0 (COOH),-2H,0 Vi/em® | Vo/em® | Va/cm® | Vnaon / cm?® Faktor
m/g Cse/ mol dm= 0,1M-NaCH

Poznamka

Pti pec€livé praci jsou spotfeby 0,1 molarniho roztoku NaOH pfi jednotlivych titracich prakticky shodné a rozdily
mezi nimi nepfevysuji 0,1 cm®. Pokud by se spotieby hydroxidu lisily vice, proved'te dalsi titraci téhoZ roztoku a pro
vypocet Vnaor pouzijte tii nejméné odlisné spotieby.



Aparatura pro titraci




OVERENI CISTOTY 2,4-DINITRODIFENYLAMINU (2,4-DINITRO-N-FENYLANILINU)
POMOCI TENKOVRSTVE CHROMATOGRAFIE

Uvod

Chromatografie nalezi mezi separacni (délici) metody a je vyuzivana pro kvalitativni analyzu smeési, kontrolu
Cistoty latek i pro preparativni déleni a izolaci v malém meéfitku. K d€leni latek dochazi na fazovém rozhrani mezi
nepohyblivou (stacionarni) a pohyblivou (mobilni) fazi. Z hlediska probihajicich procesi 1ze chromatografické metody
rozdélit na:

e adsorpéni chromatografii, kde k déleni analyzované smési latek dochazi v dusledku jejich rozdilné adsorpce
na stacionarni fazi

e rozdélovaci chromatografii, pti niz se slozky smeési déli podle svych rozdélovacich koeficientd mezi kapalnou
mobilni fazi a stacionarni kapalnou fazi zakotvenou na pevném nosici, pficemz ob¢ faze nejsou vzajemné
misitelné.

Chromatografie na tenké vrstvé vyuziva k déleni kombinace obou procest a pro rychlost provedeni se Casto
vyuziva ke kvalitativnimu posouzeni slozeni riznych smeési. Komercné dostupné chromatografické desticky
s adsorbenty jako jsou oxid hlinity (Alufol) nebo oxid kiemicity (Silufol), které jsou naneseny na Al-folii, dovoluji
snadnou Gpravu na pozadovany rozmér a v kombinaci s riznymi vyvijecimi roztoky umozinuji chromatografické déleni
mnoha riznych skupin sloucenin.

Skvrny jednotlivych latek na chromatogramu charakterizujeme tzv. retenénim faktorem, ktery vypocitame
podilem vzdalenosti sttedu skvrny od startu (a) a vzdalenosti ¢ela mobilni faze od startu (b).

Jeho hodnota se proto miize pohybovat v rozmezi 0 az 1, ale neni pro danou latku zcela konstantni, ponévadz zavisi
na druhu adsorbentu, slozeni mobilni faze, teploté, atd.

Silufolova desticka se stacionarni fazi Vysledny chromatogram

Obr. 9 Popis silufolové desti¢ky pied vyvijenim a ukazka vysledku TLC.
(1, 2 oznacuji mista naneseni vzorki).



Ukoly:

1. Pomoci tenkovrstvé chromatografie zjistéte, zda neznamy vzorek obsahuje 2,4-dinitrodifenylamin, a zhodnot'te jeho
¢istotu.
2. Urcete retencni faktor v§ech skvrn, které se objevi na chromatogramu. Podle reten¢niho faktoru urcete, ktera ze skvrn
V neznamém vzorku patii 2,4-dinitrodifenylaminu.
Vzorek miize obsahovat tyto dvé piimési:

azobenzen C12H10N2 :
9,10-fenanthrenchinon Ci14HgO> O O

Pracovni postup

e Priprava vyvijeci komiirky
Nédobu ur¢enou pro vyvijeni chromatogramu po sténach vylozte filtracnim papirem tak, aby zbylo okénko na
pozorovani chromatogramu. Na dno nadobky nalijte do vySe 0,5 aZz 1 cm mobilni fazi (smés ethylacetat - hexan
V objemovém poméru 1:4). Nadobu tésné uzaviete a vyckejte, az dojde k nasyceni celého prostoru komutrky parami
mobilni faze.

e Piiprava silufolové desticky
Na silufolové desticce o rozmérech 3 x 6 cm si obycejnou tuzkou nad spodnim okrajem slabé vyznacte misto startu ve
vzdalenosti 1 cm od dolniho a bo¢nich okraji desticky. Ptiblizné 0,5 cm pod hornim okrajem desti¢ky souvislou ¢arou
naznaéte krajni polohu ¢ela mobilni faze (obr. 9). Misto startu nesmi byt ponofeno v mobilni fazi.

e Piiprava neznamého vzorku a standardu 2,4-dinitrodifenylaminu
K neznamému vzorku v plastové mikrozkumavce ptidejte Pasteurovou pipetou né€kolik kapek acetonu tak, aby vznikl
roztok. Pozor! Pipetou se nesmite dotykat vznikajiciho roztoku. Mikrozkumavku uzaviete a protiepejte. Do jamky
kapkovaci desti¢ky $pachtli naneste 3-5 krystalkt standardu (2,4-dinitrodifenylamin) a Pasteurovou pipetou piidavejte
aceton az do vzniku roztoku. Opét davejte pozor, abyste nekontaminovali pipetu vznikajicim roztokem. Pracujte rychle,
nebot aceton je t€kavy. Je-1i tfeba, aceton prubézné pridavejte.

e Provedeni chromatografického déleni
Tenkou sklenénou kapilarou o praméru 0,5 mm naneste postupné na vyznaéeny start oba roztoky tak, abyste koncem
kapilary neporusili vrstvu adsorbentu. Mezi skvrnami roztokdl musi byt minimalné 1cm odstup. Nanesené skvrny maji
mit co nejmensi pramér (nejvyse 2 az 3 mm). VZdy po naneseni vzorku na start nechte rozpoustédlo odpafit a je-li téeba,
naneseni vzorku zopakujte. Takto pfipraveny chromatogram pomoci pinzety spustte do mobilni faze ve vyvijeci
komirce, uzaviete ji a pozorujte vyvijeni (obr. 10). Jakmile mobilni faze dosahne vyznacené polohy ¢ela, ihned vyjmeéte
desticku z komirky, vyznacte meékkou tuzkou polohy skvrn a desticku nechte v digestofi fadn€ vyschnout.

e Vypocet reten¢niho faktoru pro 2,4-dinitrodifenylamin a ptipadné necistoty
Po vyschnuti chromatogramu zméite s presnosti na 1 mm vzdalenosti a a b pro vSechny pozorované skvrny a vypoctéte
z nich ptislusné hodnoty Rr.

Identifikujte neznamy vzorek a zhodnot'te jeho Cistotu. Chromatogram pfilozte k zdznamu v laboratornim deniku.
Acetonovy roztok vylijte do odpadni lahve, prazdnou pouzitou mikrozkumavku zlikvidujte do chemického odpadu.

TEORETICKA PRIPRAVA

SKRIPTA: Ptihoda, Cernik, Jank®, Literak, LABORATORNI TECHNIKA, Brno 2012.
o Kapitola 7 Identifikace latek — chromatografické metody, TLC.



Obr. 10 Technika vkladani silufolové desticky do vyvijeci komory.

\
Stojan na : : ' ‘
mikrozkumavky 5 MHBL HJ

= Kapkovaci desticka Desticka se Vyvijeci
stacionarni komora

fazi

Plastova mikrozkumavka Kovova §pachtle

Pasteurova plpeta s pipetovacim balonkem ~—""

e T Kiemenny stiep
. na fezani kapilar

Obr. 11 Pomiicky potiebné k provedeni tenkovrstvé chromatografie (TLC)



