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Analyticka chemie

1) Zakladni pojmy
2) Odbér a uprava vzorku
3) Rovnovahy v roztocich
- acidobazicke, komplexotvorne, redoxni, srazeci
4) Chemické metody na ,,mokré“ ceste
- odmerna analyza
- vazkova analyza
5) Elektroanalytické metody
6) Spektralni metody
- prvkova analyza
- molekulova analyza
7) Separacni metody
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Zakladni pojmy .

American Chemical Society
Division of Analytical Chemistry

What is Analytical Chemistry?

Analytical Chemistry seeks ever improved means of measuring the chemical composition
of natural and artificial materials.

The techniques of this science are used to identify the substances which may be present in
a material and

to determine the exact amounts of the identified substances.

Analytical chemists work to improve the reliability of existing techniques to meet the
demands for better chemical measurements which arise constantly in our society. They adapt
proven methodologies to new kinds of materials or to answer new questions about their
composition. They carry out research to discover completely new principles of
measurement and are at the forefront of the utilization of major discoveries such as lasers and
microchip devices for practical purposes. They make important contributions

to many other fields as diverse as forensic chemistry, archaeology, and space science.
As the emblem above points out, analytical chemistry serves the needs of many fields.




Zakladni pojmy

Definice IUPAC

Analytical chemistry is a scientific discipline that
develops and applies methods, instruments and
strategies to obtain information on the
composition and nature of matter in space and
time, as well as on the value of these
measurements, i.e., their uncertainty, validation,

and/or traceability to fundamental standards.




Zakladni pojmy

Analyticky experiment

* princip - fyzikalni alnebo chemicky zaklad -
absorpce fotonu, chemicka reakce

» metoda - pristrojova technika - FTIR spektrometrie

» postup - pouziti metody pro konkrétni material -
stanoveni ropnych latek v pitné vode

* navod - sled pokynt pro konkrétni realizaci postupu -
podnikova norma, havod ve skriptech

* SOP - standardni operacni postupy




Analytickée metody

 KVALITATIVNI ANALYZA - CO ?
+ KVANTITATIVNI ANALYZA - KOLIK ? (pfesné)
+ SEMIKVANTITATIVNI ANALYZA - KOLIK ? (zhruba)

» doplnujici otazky - KDE ? - lokalizace, distribuce
V JAKE FORME ? - strukturni aspekty




Analytickée metody

» DESTRUKTIVNI
- NEDESTRUKTIVNI

» CHEMICKA ANALYZA - reakce
¥ BIOCHEMICKA ANALYZA - enzymatické reakce
» FYZIKALNI ANALYZA - fyzikalni princip




Analyticke metody

 ANALYZA ANORGANICKYCH MATERIALU
» ANALYZA ORGANICKYCH MATERIALU
» ANALYZA BIOLOGICKYCH MATERIALU

- ANALYZA PEVNE FAZE
» ANALYZA KAPALNE FAZE
» ANALYZA PLYNU

» ANALYZA FAZOVEHO ROZHRANI - povrchy,
transportni jevy




Analyticke metody
» ELEMENTARNI (prvkova, atomova) ANALYZA

¥ JAKE PRVKY ?

¥ KOLIK PRVKU ?
¥ V JAKE FORME ?

» MOLEKULOVA ANALYZA

¥ JAKE MOLEKULY ?

¥ KOLIK DANYCH MOLEKUL ?

¥ STRUKTURA MOLEKUL (funkéni skupiny) ?




Analytickée metody
- dle navazky

» MAKROANALYZA - minimalné desetiny gramu
» SEMIMIKROANALYZA - fadové desitky miligram
» MIKROANALYZA - fadové desetiny miligramu a

miligramy

» ULTRAMIKROANALYZA - pod desetinou miligramu az
k nanogramum




Analyticke metody

 PROVOZN| METODY
¥ jednoduchost, rychlost, nizka cena

» KONTROLNI METODY
¥ hodnoceni surovin a produktu - uréovani cen

I spolehlivost, rychlost, primérena cena

» ROZHODCI METODY

I arbitrazni rizeni i mezinarodni

I vysoka spolehlivost, mezilaboratorni
reprodukovatelnost




Typy slozek vzorku
» HLAVNI MAKROSLOZKY - majoritni - nad 1 %

» VEDLEJSI MAKROSLOZKY - minoritni - nad 0,01 %

» MIKROSLOZKY - stopové - pod 0,01 %

Rozlozeni slozek vzorku
» HOMOGENNI

» NEROVNOMERNE s ostrymi hranicemi

- NEROVNOMERNE s diftiznimi hranicemi




Dulezité pojmy
kvalitativni analyzy
» DUKAZ - prvky, skupiny
* IDENTIFIKACE - molekuly, formy analytu

* MEZ DETEKCE - mez postrehu, mezni zredeni
mezni pomer

» SKUPINOVE reakce (metody)
» SELEKTIVNI reakce (metody)
» SPECIFICKE reakce (metody)
» SROVNAVACI (slepé) pokusy




Dulezité pojmy
kvantitativni analyzy
+ STANOVENI
* MEZ DETEKCE - sum - slepy pokus - vypocty nejistot
+ CITLIVOST
» OPAKOVATELNOST

» REPRODUKOVATELNOST

+ KALIBRACE

+ VALIDACE

¥ REGRESNI METODY ZPRACOVANI DAT




Sled kroku pri analyze
- VOLBA ANALYTICKE METODY

» ODBER VZORKU, TRANSPORT, SKLADOVANI
 UPRAVA VZORKU
» SEPARACE SLOZEK

» MASKOVANI RUSIVYCH SLOZEK

» VLASTNI POZOROVANI Cl| MERENI VLASTNOSTI
ANALYTU - v puvodni ¢i upravené forme

+ ZPRACOVANIi a VYHODNOCENI VYSLEDKU




Odbér a uprava vzorku

% ZKOUSENY MATERIAL

% VZORKOVANA JEDNOTKA
% CELKOVY VZOREK

% LABORATORNI VZOREK

% TESTOVACI VZOREK
% ANALYTICKY VZOREK - reprezentativni vzorek
IUPAC, CSN ISO 3541-1




Odbér a uprava vzorku

% VZOREK - VZORKOVACI PLAN

» VYBER MISTA odbéru (HOMOGENITA MATERIALU ?)
» SKUPENSTVI VZORKU
» VELIKOST VZORKU

 STABILITA VZORKU

» TYPY SLEDOVANYCH ANALYTU a MiRA jejich
ZASTOUPENI VE VZORKU

 TYPY PREDPOKLADANYCH ANALYTICKYCH METOD




Odbér vzorku

% PLYNNY VZOREK (vzdus$né polutanty, vyroba plyni
a jejich distribuce, sledovani spalovacich procesti)

+ VZORKOVACI PIPETY - SONDY - PLYNOVE KYVETY

=

¥ objemcca200 ml =

az 2000 m|
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Odbeér vzorku
% PLYNNY VZOREK (vzdus$né polutanty, vyroba plynii)




Odbér vzorku

% PLYNNY VZOREK

» PRUTOCNE
VZORKOVANI

I prubézné monitorovani




Odbér vzorku

% KAPALNY VZOREK (kapalna chemicka individua,
smesi kapalin, roztoky, nehomogenni systéemy)

 VZORKOVACI VENTILY NA POTRUBI, SBERNE
NADOBY, PRUTOCNE CELY




Odbér vzorku

% KAPALNY VZOREK (kapalna chemicka individua,
smesi kapalin, roztoky, nehomogenni systéemy)




Odbér vzorku
% PEVNY VZOREK (pevna chemicka individua,
slitiny, nehomogenni systemy)

% PRASKOVE VZORKY, HETEROGENNE KUSOVE
MATERIALY, KOMPAKTNI MATERIALY

% KRYSTALICKE, AMORFNI

T KOVY, NEKOVY

% ANALYZA PRUMERNEHO VZORKU, POVRCHOVA
ANALYZA, ANALYZA DISTRIBUCE
NEHOMOGENIT




TKOVY

I vrtani, pilovani, strihani

&z PRASKOVE VZORKY

I vzorkovace, vzorkovaci jehly

zmens$eni mnozstvi vzorku KVARTACI




Odbér vzorku

XPRASKOVE VZORKY
I vzorkovace, vzorkovaci jehly




Odbér vzorku

XPRASKOVE VZORKY
I vzorkovace, vzorkovaci jehly




Skladovani vzorku

X VOLBA OBALU (sklo, kov, plast)
K inertni material vuci vzorku
I vylouceni kontaminace vzorku

% VOLBA TEPLOTY

I rizika dana teplotni zavislosti degradacnich procest

I rizika dana zméenou skupenského stavu

% VOLBA ATMOSFERY
I chemicke reakce na fazovém rozhrani
% DOBA SKLADOVANI




% ZADNA

Uprava vzorkut

% MECHANICKA - drceni, mleti, roztirani
I rizika chemickych zmeén a kontaminace

% TEPELNA -

taveni, vymrazovani

% ROZPOUSTENI - pfevedeni do roztoku

I bez chemickych zmeén - nereaktivni rozpoustedio

¥ s chemickymi zménami - rozklad vzorku,

% CHEMICKA

mineralizace

I v ruznych skupenskych stavech




Uprava vzorkut

XMECHANICKA - mleti




Uprava vzorki

XMECHANICKA - roztirani




Uprava vzorkut

XROZPOUSTENI - bez chemickych zmén
I vodne prostredi - polarni latky
I voda, pufry, roztoky soli

I organicka rozpoustedla rtizné polarity

I ,bezna“, deuterovana

¥ methanol, aceton, dimethylsulfoxid,
chloroform, hexan, cyklohexan,
diethylether ...

I smésna rozpoustedla




Uprava vzorkut

XROZPOUSTENI - v reaktivnich rozpoustédlech
= ROZKLAD

I vodné prostredi - kyseliny

I HCI - bez oxidace Cl POZOR na tékavost chloridd !
¥ H,S0, - zredéna bez redukce SO,*

¥ H,S0, - koncentrovana - redukce na SO,
2 HNO; - redukce na NO

 HCIO, - zredena bez redukce aniontu

i HCIO, - koncentrovana - redukce aniontu
I HF - rozpousténi silikatu

 smesi kyselin - HF + H,SO,, HCI + HNO,




Uprava vzorki

XROZPOUSTENI - v reaktivnich rozpoustédlech
= ROZKLAD
I vodne prostredi - hydroxidy
¥ NaOH, KOH - 35 % roztoky
I rozpousteni lehkych slitin - Al, Zn, Si
 hlinitany, zinecnatany, kremicitany

¥ rozpousteni na hydroxokomplexy




Uprava vzorki

XROZPOUSTENI - za zvy3ené teploty
- za zvyseneho tlaku

I autoklavy
¥ ocelove, hlinikové
I polymerni vlozky - teflon ...

I tlakové banky

¥ polykarbonat




Uprava vzorkut

XTAVENI - s chemickymi zménami

I kysela tavidla
I disiran draselny
I kyselina borita, oxid bority

I alkalicka tavidla
I uhlicitan sodny, uhlicitan draselny
I uhlicitan sodny + sira
I alkalicke hydroxidy




Uprava vzorkut

XSLINOVANI - sintrace

I zahrivani s tavidlem na teplotu nizsi nez je
teplota tani

I uhlicitan sodny + chlorid amonny

% PYROLYZA - tepelny rozklad v proudu plynu
I suchy chlor, kyslik, vodni para, oxid uhliCity

I kremenna, platinova trubice ( od 200°C)




Uprava vzorkut
¥ MIKROVLNNY ROZKLAD P

I pro prvkovou analyzu
I nahrada rozkladu

za zvysene teploty

I rozptylené pole

I rotor pro umisteni
reakcnich nadob

I fokusovane pole

I pole soustredéné © - =
dovnitr jedneé nadoby




Uprava vzorkut

¥ MIKROVLNNY ROZKLAD
I otevrené nadoby
I uzavreneé tlakové nadoby

¥ mikrovinne ,trouby” - 250 - 400°C

¥ mikrovinné ,,picky® - pres 1000°C




Uprava vzorkut

% MATERIAL POMUCEK pro Gpravu vzork

I borosilikatove sklo, kremenné nadobi, porcelan
I vymyvani iontu alkalickych kovii

I teflon (PTFE), polyethylen (PE), polypropylen (PP)
¥ POZOR na plnidla, zmékcovadla, atp.
¥ OMEZENA TEPELNA ODOLNOST

I specialni oceli, platina (pozor na karbid), stribro,
nikl ...

¥ riziko KOROZE




