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PREHLED OKRLUHU A TEMAT KE ZKOUSCE PRO STUDRENTY KOMBINOVANEHO STUDIA

{ DALKARI

ANALYTICKA CHEMIE 1
(,.Klasicka chemicka analyza*)

Teoretické zaklady analytické chemie

= Aktivita, koncentrace a vyjadfovani obsahi aéinné latky
= Chemické rovnovihy v roztocich, rovnovainé konstanty
= Typické vypodlty / pfepocty v chemické analyze; pfiklady

Kwvalitativni analyza (dikazy ionta)

= Typy reakei uzivanych v kvalitativni analyze pro dikazy vybranych iont a molekul.

» Diikazy kationt a aniontii: Ag’. Hg."", Pb¥*, Cu?', Fe'', Cr'*, Mn®*, Co®*, Ni**, Ca?",
Mg?*, Na*, K'. NHy". CI°, Br, I, SO, S0, COY, NO3~, MOy,

Kvantitativni analyza: Odmérna analyvza (klasické titrace)

Definice pH a jeho uréovéni (véetné jednoduchych vyposih pro kyseliny, zisady a soli,
Oxidaéné-redukéni reakee a Nernsiova rovnice; Principy tvorby komplexi a chelauh
Obecny prib&h typickych titragnich kfivek a zplsoby jejich vvhodnocovani.
Vizudlni indikace bodu ekvivalence; principy funkee indikatord, jejich volba a pougiti,
Zakladni latky; standardizace.
= Typy titraci podle principh stanoveni:

- neutralizatni (acidobazické) titrace; vybrané metody z alkalimetrie a acidimetrie

- komplexotvorné titrace: ziklady chelatometrie

- sraZeci titrace: ziklady argentometrie a netoda dle Mohra

- oxida&né-redukéni titrace; manganometrie (metoda ,,Reinhard-Zimmermann®), jodometric
* Druhy titraci podle zphsobu provedeni: (i) titrace pfimé a nepfimé, (ii) titrace postupng,
zpétné a obriacené. (5 vykladem na vhodnyeh pFikladech)

L]

Kvantitativni analyza: ViZkova analyza (gravimetrie)

= Principy tvorby sraZzenin; soufin rozpustnosti a vliv experimentilnich podminek
= Likladni pojmy ve vazkové analyze; vylufovani a viZzena forma, gravimetricky fakior
= Principy metod stanoveni Zeleza (jako FeaOs), niklu [jako Ni{DH):] a siran( (jako BaS0y)



Analyticka chemie 1

(M. Bartos a kol: Analyticka chemie L., Univerzita Pardubice, 2004, cena 202,- K¢)

1.1 Zakladni pojmy

Chemicka analyza predstavuje soubor analytickych postupt, které predstavuji
konkretizaci analytické chemie jako védy.

Cilem je urCovani druhu a struktury soucasti latek (iontd, prvki, skupin prvka -
funk¢nich skupin nebo celych slou¢enin) a stanoveni jejich relativniho mnozstvi.

Kvalitativni dukaz je zjiStovani druhu pritomnych slozek,
Kvalitativni elementarni analyza jde pouze o dikazy prvkau,
Kvalitativni strukturni analyza urCovani struktury materialu ¢1 skupin.

Kvantitativni uréovani je zjiStovani a ¢iselné vyjadieni obsahu slozek ve vzorku.



Analyticka chemie je v&€dni disciplina zalozena na experimentu.
Pecliveé provedena analyza muZze podat spolehlivé informace o materialu.
Rozmanitost problémi analytickych Gloh vyzaduje teoretické poznatky jinych

védnich obort, zeyména anorganicke, organické a fyzikalni chemie, biochemie,
fyziky, matematiky a vypocetni techniky a fady dalSich.



1.2 Rozdéleni analytickych metod

1. Ryze chemické metody byly nahrazeny rychlej$imi instrumentalnimi metodami,
které dovoluji automatizaci operaci analytického rozboru a snizuji vliv lidského faktoru na
vysledky analyzy.

2. Primymi metodami jsou stechiometricky probihajici chemické reakce. Metody jsou
spolehlivé, jednoduché a vhodné pro ur€ovani vysokych obsahi slozek. Jsou proto ¢asto
metodami standardnimi.

3. Neprimé metody vyuZivaji fyzikalné chemickych vlastnosti analyzovaného materialu.
Pouzivaji srovnavacich méteni a kalibratnich zavislosti. ZaloZeny na pfiistrojové technice,
jsou vysoce selektivni, napf. pii stanovovani stopovych koncentraci sledovanych latek.

4. Maji charakter metod fyzikalné chemickych (napf. elektrochemické metody)
nebo ryze fyzikalnich, odezva je fyzikalni proces (napf. metody optické, interakce zareni a
hmoty).



Metody organické a anorganické analyzy,

Metody destruktivni a nedestruktivni,

Metody stanoveni makroslozek a mikrosloZek (stopova a ultrastopova analyza),
Metody analyzy kapalin, plyni,

Metody pFimé analyzy pevnych latek,



1.3 Chemické reakce v analytické chemii

Analytické reakce jsou protolytické, komplexotvorné, oxida¢né-redukcni nebo
srazeci. Vzorek pred analyzou vzdy do roztoku.

Anorganické latky se rozpousteji ve vode a tvori ionty ¢ili elektrolyty a vedou
elektricky proud. Opakem jsou neelektrolyty elektricky nevodivé.

Silné elektrolyty jsou tvoreny 1 v krystalickém stavu ionty navzajem pevné
poutanymi elektrostatickymi vazbami. Jde o soli, hydroxidy alkalickych kovi.
Rozpousténim ve vode€ se 1onty hydratuji, snizuje se jejich vzajemna piitazlivost a
vznika iontova disociace nebo solvolyza (hydrolyza).

Molekuly polarnich kovalentnich slou€enin se G¢inkem rozpoustédla ionizuji a
chovaji se jako

siln€ elektrolyty (mimimaln€ 90 puvodnich molekul pteslo na ionty) nebo

slabé¢ elektrolyty (vedle nedisociovanych molekul je jenom 10 % ionti).



Priklady analytické reakce:

1) Dikaz olovnatych iontu ve formé Zluté srazeniny jodidu olovnatého dle

Pb(NO;), + 2 KI = Pbl, + 2 KNO;

Je reakce dvou silnych elektrolyti, obsahujicich v roztoku ionty Pb*", NO;, K" al
a 7luta srazenina vznikla reakci iontd Pb** s 1™ dle iontové reakce

Pb*" +2 1" =Pbl,

2) Reakce dusi¢énanu manganatého s oxidem olovicitym v prostiedi HNOs:

2 MT](NO3)2 445 PbOg +6 HN03 =72 HMHO4 2 Pb(N03)2 =2 Hgo

vystihuje piesnéji iontova rovnice

2 Mn®" +5Pb0, +4 H =2 MnO, +5Pb>" +2 H,0

Teorie roztoku a chemickych rovnovéh je pro analytickou chemii otazkou zakladni.



1.4 Chemické rovnovahy v roztocich

1. Koncentraéni rovnovazna konstanta reakce psand pomoci rovnovaznych
koncentraci [A], [B]. [C], [D]. plati pouze ve ziedénych roztocich. Pozor!

2. Aktivitni rovnovazna konstanta reakce (zvana termodynamicka) plati v
realnych roztocich, kdy je mensi efektivni koncentrace latky nez jeji koncentrace

skute¢na, napt. pro latku A:
ax=7ya - [A]

kde ax je aktivita latky A, [A] je rovnovazna koncentrace latky A a y, je molarni
aktivitni koeficient, vyjadiujici rozdil mezi aktivitou a koncentraci, zplisobeny
vzajemnym pusobenim ¢astic latky A s ostatnimi ¢asticemi v reak¢nim roztoku.

Aktivitni koeficienty hodnoty jsou tabelovany nebo je muzeme vypocitat z Debye-
Hiickelova vztahu.



Zied'ovanim roztoku se rozdil mezi a, a [A] zmenSuje a pf1 nekonecném ziedéni se
ob¢ veli¢iny se rovnaji a hodnota y = 1.

Napiiklad: v roztoku 0,001 M NaCl je a=0,00096,
v roztoku 0,01 M NaCl je a=0,0089
v roztoku 1 M Na(Cl je a=10.,68.

Thermodynamicka rovnovazna konstanta se zapisuje ve tvaru:

ac - =$i'[:1ur

b

da " dp

Koncentracni rovnovazna konstanta je dana vztahem:

_[C)ID)
A= IAFBY

Pi1 hodnoté y = 1 se hodnoty obou konstant rovnaji.



Vypocet aktivitniho koeficientu i-t¢ho 1ontu plyne ze
zkraceného Debye-Hiickelova vztahu

_1o _ A.:;E'JJ’_
&7 1+ V1

kde 4 je konstanta zavisla na rozpoustédle (napt. ve vodném roztoku pi1 25°C ma
hodnotu 0,5115 mol™* 17%), z; je naboj iontu i, / je iontova sila, vystihujici
elektrostatické pasobeni okolnich 1ontl na zvoleny 1ont.

Nahradime-li z;> vyrazem |z" . z], Ize vypocitat stiedni aktivitni koeficient y. dle:
0,5115:(z, -z_| -1
—logy. =
1+1

Hodnotu 1ontové sily / vypocteme dle

I1=%3X(c . z°)

kde c; je latkova koncentrace iontu /.




Model: TOZSiFeny Debye-Hiickeluv zakon

0.5115 /1
1 +329%x1010 41
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Proménné:
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Nezndmé parametry: B: PK.;, By a4, By C
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Zavislost smiS=né disoc. konstanty pK, . homatropinu na iontové sile:
Nulté priblizeni: pKT=1 ada=1A, C=1
Nalezeno: PK.T=9.90(1), @ = 6(2)A a C = 0.51(3)




Ve ziedénych roztocich (/ <0,01) Ize aktivitni koeficienty vypocitat dle
limitniho Debye-Hiickelova zdkona:

—log y==0,5.|z+. z-

Napiiklad: pro 0,002 M AICI; roztok plati:
iontova sila /= 0,5 . (0,002 . 3*+ 0,006 . 1*) = 0,012,
a pak je stiedni aktivitni koeficient roven y+ = 0,685,

takze aktivita 0,002 M AICI; roztoku bude mensi, a to

a(AICL;) = 0,685 . 0,002 = 0,00137



1.5 Vyjadrovani koncentrace roztoku

Koncentrace roztoku je ve vodnych roztocich obsah u¢inné slozky v daném
mnoZzstvi (hmotnosti nebo objemu) vody, resp. jiného rozpoustédla.

Latkova koncentrace ¢ je latkové mnozstvi » v molech presné definované latky v
jednotkovém objemu roztoku, obvykle v 1000 ml, rozmé&r je mol/l.

Latkové mnozstvi n je zakladni fyzikalni veli¢inou a jeji jednotkou je mol.

Jeden mol latky obsahuje tolik elementdarnich jedincii (atomu, 1onti, molekul),
kolik je atomu uhliku v 0,012 ke nuklidu "*C. Po&et elementdrnich jedincii v 1
molu latky je dan Avogadrovym &islem N = 6,022.10% mol™,

Mol latky je charakterizovan molarni hmotnosti M o rozméru kg/mol.
Castéji se ale uziva jednotka g/mol.

Molarni hmotnost shoduje s relativni molekulovou, resp. atomovou hmotnosti.



Latkové mnoZstvi n ziskame jako podil hmotnosti m a molarni hmotnosti M:
A
M

Molarni hmotnost latky A se vyjadfi podilem hmotnosti m, a jejiho latkového
MNOZStvVi ny:

Np — [mol]

M

My= |g/mol]
FiA
Latkova koncentrace roztoku ¢, je definovana
n m
CA = N = A [mol/l]
V My -V

K vyjadiovani latkové koncentrace se uziva symbolu M a nazyva se molarita
c(NaOH) = 0,05 mol/l resp.: ¢c(NaOH) = 5.10™ mol/I.

[Lze uzivat také star$i zpusob: ... a titruje se odmérnym roztokem 0,05 M NaOH.



Celkova nebo analyticka koncentrace latky c, je dana souctem rovnovaznych
koncentraci | ... ] v3ech forem latky A.

Rovnovazna koncentrace formy HA latky A vyjadfuje vyraz v hranaté zavorce
|[HA], ktera je vysledkem ustaleni chemické rovnovahy v roztoku.

Napriklad: v roztoku kyseliny fosfore¢né H;PO,, ktera disociuje riznou mérou na
ionty H,PO, a HPO,” a PO, plati pro celkovou koncentraci

C(H3P04) — [H3PO4] i3 [H2P04_] . [HP042] + [P043-]

Rozdil mezi analytickou ¢(HCIO,) a rovnovaznou koncentraci [HCIO4] plyne z
prikladu:

Roztok HCIO4 o celkové koncentract c(HC104) = 0,1 mol/l obsahuje veskerou
kyselinu v disociované formé, tzn. ve formé& iontd H™ a ClO, arovnovazna
koncentrace nedisociovaného formy [HCIO4| je nulova. Z rovnovahy plyne

[H] = [CIO;] = ¢(HCIO4) = 0,1 mol/l



Starsi koncepce v analytické chemii:

Drive pouzivana varianta vyjadfovani latkové koncentrace byla zalozena na
chemickych ekvivalentech neboli valech (pouzivani neni dnes dovoleno):

Jednotkou koncentrace byl val/dm® a roztoky byly oznaovany N za &islem
koncentrace, napt. 1 N HCI (., jednonormalni roztok kyseliny chlorovodikové®).

Jeden chemicky ekvivalent latky reagoval pravé s jednim chemickym ekvivalentem
druhé latky ¢ili roztoky o stejné koncentraci spolu reagovaly v poméru 1:1.

Koncentrace 1 val/dm® oznaduje roztok schopny poskytnout pii spotiebé 1 dm’
pravé 1 mol iontt H+, resp. elektrond.

Proto je normalita roztokli jednosytnych kyselin totozna s jejich molaritou, ¢ili
0,1 N H,SO, je soucasné 0,05 M a
podobné 1 M H;PO, je 3 N.

Obdobné pak bude 0,1 N Fe*" (pti redoxni reakci piejde na Fe’") je 0.1 M a
analogicky 0,02 M KMnOy (pfechézejici o 5 elektronti na Mn*") je 0,1 N.



Faktor je odchylka koncentrace realného roztoku od jeho jmenovité koncentrace,

je to ¢islo, kterym musime vynasobit jmenovitou koncentraci, abychom dostali
skute¢nou koncentraci roztoku.

Napriklad: je tfeba roztok o koncentraci 0,1 mol/l a pfipraveny roztok ma
skute¢nou koncentraci 0,1034 mol/l, pak faktor tohoto roztoku je 1,034.

Hmotnostni procenta po(A) jsou pocet hmotnostnich dild latky ve 100
hmotnostnich dilech hotového roztoku dle vzorce

)= — A

i 0
mitozioR), AU

Objemova procenta %(V/V) je pocet ml rozpusténé kapaliny ve 100 ml roztoku.

Hmotnostni zZlomek w vynasobeny 100 znamena:

m(A)

way= - m(roztok) |



Priklad: V'ypocet hmotnostni koncentrace latky

Zadani: Kolik g NaOH a vody je tfeba navazit na piipravu 750 g 15 %
roztoku NaOH?

Rozbor: K vyjadifovani slozeni roztoku se uziva hmotnostni koncentrace
latky, definovana jako podil hmotnosti m, a objemu V roztoku.

Oznacuje se symbolem p a plati

m na . M 3
Pmva = VA = A % 2 [g/cm’]

Resent: m(NaOH) = m(roztoku) . w(NaOH) = 750.0,15=112,5 g NaOH;
a zbytek do 750 g pak ¢ini m(H,0O) = 637,35 g.

Odpovéd': Je treba navazit 112,5 g NaOH a 637,5 g H,0, coz je 750 g.



Priklad: Vypocet latkové koncentrace cic;

Zadani: Prii 20°C obsahuje nasyceny roztok chloridu draselného 34,35 g KCl
ve 100 g vody. Hustota tohoto roztoku je p =1,174 g/cm’. Jaka je latkova
koncentrace ckc) v tomto roztoku, je-li molarni hmotnost My = 74,55 g/mol?

Rozbor: Vztah pro vypocet latkové koncentrace cgc; umoziuje vypocet
latkového mnozstvi rozpusténé latky v daném roztoku »gc) /V nebo hmotnosti
myc1 rozpusténé latky v roztoku Cili

ckel = ngel 'V = myge (Mg . V).

Resent: Celkovy objem roztoku ¥ = (34,35 + 100) /1,174 = 114,44 cm’ (ml).
CKkcl = MK [V = MKl /(M}(m . V) == 34.5 /(74,55 1 14,44103) = 4,03 mol/I

Odpoved: Latkova koncentrace ckcy v tomto roztoku je 4,03 mol/l



Vypocet latkového mnozstvi tvoii ziklad stechiometrickych

vypocti v odmérné analyze. Pro latkové mnozZstvi spotiebovaného titraéniho
¢inidla je
n(titr.Cin.) = V(titr.Cin.) . ¢(titr.Cin.)

Vztah plati také mezi koncentraci, objemem a latkovym mnozstvim pri
miseni nebo fedéni roztoku:

1) Redéni cCistym rozpoustédlem je zachovani plvodniho latkového
mnozstvi rozpusténé latky, ale zménu latkové koncentrace rozpusténé latky dle

f’lA:Vl.C]:Vz.Cz

kde V; je pliivodni objem a J; vysledny objem roztoku, ¢; je ptiivodni a ¢, kone¢né
latkova koncentrace rozpusténé latky.



2) P¥i miseni dvou nebo vice roztoku téze latky, ale rizné koncentrace je
konecné latkové mnozstvi rovno souctu latkovych mnozstvi dle vztahu

Nyt = +tm+..tm=Vi-a1+Vat+..+Vi- =2V q)

Konecna latkova koncentrac latky c, ve vysledném roztoku plyne:
ca=(h-athV-at+.+tho)/f(htht. . +V)=ZV c)/ X))

3) Pri miseni dvou roztoku ruznych latek, které spolu chemicky reaguj,
mohou nastat dva piipady:

a) Latky jsou smichany ve stechiomerickych pomérech a vysledkem je novy
reak¢ni produkt. Jeho koncentrace se vypocte z puvodni koncentrace kterékoli
sloZky s ohledem na vysledny objem reak¢niho roztoku.

b) Roztoky dvou rtiznych latek jsou smichany v nestechiometrickych pomérech.
Latkové mnozstvi piebyvajici slozky je dano rozdilem pivodniho a zreagovaného
latkového mnoZstvi této latky na zaklad¢ reakcéni stechiometrie.



DalSi zpusoby vyjadrovani koncentrace:

V biochemii a lékarstvi: je Casté nepfimé vyjadiovani obsahu G¢inné slozky v
Jednotkach (units). Naptiklad: enzym glukoza oxidazu, kdy jedna jednotka (unit) je
definovana jako mnoZstvi enzymu, které zoxiduje 1,0 umol p-D-glukozy na
D-glukonolakton a peroxid vodiku za 1 minutu pri pH 5,1 a 35°C. Koncentrace
enzymu se vyjadiuje poCtem téchto jednotek na gram latky nebo mililitr roztoku.

Vyjadieni tvrdosti vody, ktera se stanovuje jako obsah iontii Ca™ a Mg"". Stale se
muzeme setkat s jednotkami stupen némecky °N, milival/l a milimol/l, pfi¢emz 1°N
=10 mg CaO v 1 litru a I mmol/l =2 mval/l = 5,6 °N.

Vyjadreni obsahu zlata ve slitindch v karatech,

Vyjadreni koncentrace akumulatorové kyseliny sirové ve stupnich XXX,

Vyjadreni koncentrace cukru ve viném rmutu,



Vzorové priklady redéni a miseni roztoku

Priklad 1: V'ypocet latkové koncentrace 0,100 mol/l roztoku H,SO,

Zadani: Kolik ml H,O je tieba pridat k 1000 ml 0,125 M roztoku H,SO,, aby
vznikl roztok o latkové koncentraci 0,100 mol/1?

Rozbor: zménu latkové koncentrace rozpusténé latky dle

HAle.Clez.Cz

kde V, je pivodni objem a J; vysledny objem roztoku, ¢, je puvodni a ¢, kone¢né
latkova koncentrace rozpusténé latky.

Reseni: 1000 . 0,125 = (x + 1000) . 0.1: a ztoho x = 1250 — 1000 = 250 ml

Odpoved: K 1000 ml roztoku H,SOy o latkové koncentraci 0,125 mol/l je tieba
ptidat 250 ml vody, aby vznikl roztok o koncentraci 0,100 mol/l H,SO,.



Priklad 2: V'ypocet neznamé latkové koncentrace kyseliny sirove
Zadani: Bylo smichano 140 ml 0.5M H,SO4 a 160 ml 1,250 M H,SOy. Jaka je
vysledna latkova koncentrace kyseliny sirové?

Rozbor: Konetna latkova koncentrac latky ¢, ve vysledném roztoku plyne:
CAZ(Vl “&1F Vg‘Cz"‘ s TR Vl 'Ci)/(V|+ V2+ 3 VI)ZZ(V,CJ/E(V,)

Reseni: c(H,S0y) = (0,140 -. 0,5+ 0,160 . 1,250)/(0,140 + 0,160) = 0,900 mol/.

Odpoveéd: Vysledna latkova koncentrace kyseliny sirové v roztoku je 0,900 mol/I.



Priklad 4: V'ypocet procenta antimonité soli, kterd byla zoxidovana

Na oxidaci 60 ml roztoku 0,1 mol/l antimonité soli bylo pouzito 40 ml roztoku
KBrO; o ¢(KBrO;)=0,1 mol/l. Z kolika procent byl roztok antimonité soli
zoxidovan a jaky je pripadny piebytek jedné z obou reagujicich slozek v mol/l.

Rozbor: Latky reaguji dle BrO5 + 3 Sb°" + 6 H'=Br + 3 Sb’>" + 3 H,O a pro
pomér reagujicich latkovych mnozstvi obou latek plati:  #(BrO3) = '/5 n(Sb>").
Ze stechiometrie plyne, Ze na oxidaci 6.10° mol Sb** stagi 2.10” mol bromi¢nanu.

Bylo v38ak pouzito dvojnasobného latkového mnozstvi oxidovadla Cili jeho 100 %
piebytek. Latkova koncentrace piebyte¢ného KBrO; ve vysledném roztoku je

’ = 3+ 3+
V(BrO3) . ¢(BrOs) — V(Sb™) . ¢(Sb™)/3 c(BrO3) = 0,02 mol/l

c(BrO;y) = V(BrO;) + V(Sb3+)

Reseni: Smichano 0.060 . 0.1 =6.10" mol Sb>* a 0,040 . 0.1 = 4.10” mol KBrOx.

Odpovéd: Roztok antimonité soli byl zoxidovan tpln¢ a v reakénim roztoku zistal
piebytek 0,02 mol/l KBrOs.



Priklad 3: Vysledna latkova koncentrace vzniklého chloridu vapenatého

K 750 ml roztoku Ca(OH), o latkové koncentraci 0,01 mol/l bylo piidano 30 ml HCI
o latkové koncentraci 0,5 mol/l. Vypoctéte, zda oba roztoky byly smichany ve
stechiometrickém poméru €1 nikoli a jaka je latkova koncentrace vznikiého chloridu
vapenatého.

Rozbor: Reakce obou latek probiha podle chemické rovnice
Ca(OH)g + 2 HCl = CﬁC]g +2 H_’;O
Pro pomér latkovych mnozstvi plati: n(Ca(OH),) = 2 n(HCI)

Resent:
n(Ca(OH),) = 0,750 . 0,01 = 7,5.10" mol;
n(HCIl)= 0,030 . 0,5=1,5.10” mol
¢(CaCl,) =0.750 . 0.01/0,780 = 9,615.10” mol/l

Odpovéd: Oba roztoky byly smichany ve stechiometrickém poméru, a proto
nepiebyva zadna slozka. Latkova koncentrace vzniklého CaCl, je 9,615.107 mol/l.



Priklad 4: Vypocet procenta antimonité soli, ktera byla zoxidovdna

Na oxidaci 60 ml roztoku 0,1 mol/l antimonité¢ soli bylo pouzito 40 ml roztoku
KBrO; o o(KBrO;)=0,1 mol/l. Z kolika procent byl roztok antimonité sol
zoxidovan a jaky je ptipadny prebytek jedné z obou reagujicich slozek v mol/l.

Rozbor: BrO; + 3 Sb™ + 6 H' =Br + 3 Sb’* + 3 H,O a pro pomér reagujicich
latkovych mnozstvi obou latek plati:  n(BrO;) = e n(Sb3+).
Ze stechiometrie plyne, Ze na oxidaci 6.10° mol Sb™* stagi 2.10 mol bromi¢nanu.
Bylo vsak pouzito dvojnasobného latkového mnozstvi oxidovadla ¢ili jeho 100 %
prebytek. Latkova koncentrace piebyte¢ného KBrO; ve vysledném roztoku je
- - Q3T 3+
¢(BrOs) = HBe;) . C;(BBI;%;) JL%Zg'))' oh }9 c(BrO5) = 0,02 mol/l

Reseni: Smichano 0,060 .0,1 =6.10" mol Sb>* a 0,040 .0,1 =4.10"° mol KBrO;.

Odpovéd': Roztok antimonité soli byl zoxidovan tpIn¢ a v reakénim roztoku zistal
pebytek 0,02 mol/l KBrO;.



Priklady pro seminarni cvic¢eni

1) Vypocty latkovych koncentraci
Vypoctéte latkovou koncentraci nasledujicich roztokl Kyselin a zasad:

a)

b)
c)
d)
€)
f)

g)

20.0 % NH;

8,16 % HCI
85,6 % HsPO,
44.9 % KOH

99,5 % CH;COOH

50,7 % NaOH

Cisté vody

p=0,923 g/ml

p=1,040 g/ml
p=1,700 g/ml
p=1,49 g/ml

p=1,053 g/ml
p=1,526 g/ml

p=1,000 g/ml

[10,858 mol/I]

2,327 mol/]

14,848 mol/l]

11,93 mol/l
17,46 mol/l

19,34 mol/l]

55,55 mol/l



Rada za¥izeni: odbér latek pevnych, kapalnych nebo plynnych.

Nadoba pro odbér plynnych vzorkii iﬂ :

|

|
MO $fmm

L

sl Dvoupldstovy duty

5 © o vzorkovac pro sypké

materialy

Zarizeni pro vzorkovani tekutin z potrubi

Odebrany reprezentativni ¢i primérny vzorek je pifed analyzou upravovan
mletim hrubych kust, roztiranim a kvartaci jemné rozetfeného materialu.



Kvartace je operace, pfi niz vzorek rozdélime na Ctvrtiny, dvé protilehlé Etvrtiny
odstranime, zbyvajici dvé spojime, zhomogenizujeme a poté je opét rozdélime na

Ctvrtiny, atd.

Vybér optimalni analytické metody: zjisténi, zda
je material organického nebo anorganického
puvodu. (vneseni latky do plamene, zda latka
uhelnati nebo hoti).

a)

b)

¢)

U smésného materidalu: organickou a
anorganickou slozku rozdé€lit separacni
metodou, napf. extrakci.

Analyza pevného materialu: metodu emisni
spektralni analyzy, v rentgenové oblasti
spektra,

Analyza kapalnych vzorku: odmérnou
metodu,

d) Analyza plynu: plynovou chromatografii.
e) prevedeni tuhého vzorku do roztoku, zejména u vzorkl anorganickych.



1.6.1 Rozklady na mokré cesté

Pouzivaji se vSechny znamé mineralni kyseliny a jejich smési.

Rozklady Kkyselinami

Pievadime vzorek do roztoku tim, Ze aniont nerozpustné soli nahradime jinym
vhodnym aniontem.

Vyhody: nadbytek kyseliny Ize odstranit odpaienim do sucha, odkoufenim,

V kadinkach a kelimcich na topné desce a vodni ¢i piskové lazni, tak v zatavenych
ampulich nebo specialnich tlakovych nadobkach. Mikrovinné mineralizatory s
teflonovymi nadobkami.

Rozklad HCI (konc. 37 %)

Nema oxida¢ni ani reduk¢ni vlastnosti. Sole jsou rozpustné ve vod€. S kovovymi
ionty tvofi chlorokomplexy. Zredéna 1 koncentrovana pii rozpoudténi tavenin po
alkalickém taveni, rozkladech uhli¢itanovych, oxidickych a ptipadné i sulfidickych a
kfemicitanovych rud a hornin, rozpousténi kovu a jejich slitin, atd.



1.6.2 Rozklady na suché cesté

Neuspéjeme-li s rozkladem na mokré cesté, pristoupime k rozkladu na suché ceste,
¢ili tavenim.

Taveni

Tavenim se snazime pievést vzorek na formu rozpustnou ve vodé nebo v roztocich
mineralnich kyselin, pfipadné€ i hydroxidu.

Taveni se déli na kyselé. alkalické, oxida¢ni, redukéni a kombinace.
Kyselym tavenim pfevedeme do roztoku bazické slozky (kovoveé oxidy),
Alkalickym tavenim slozky Kkyselé (sirany, kiemicitany).

Probiha v kelimcich nejCastéji v plating.
Cinidla jsou az desetinasobném nadbytku.
Vzorek nakoncentrujeme, jako je tomu u taveni srazeciho a koncentraéniho.



Riizné typy taveni, tavidla a materiily vhodnych kelimkii:

Nazev taveni Tavidlo Vhodné pro Kelimek
.alkalické- Na,CO; & Na,CO; + kifemilitany, fluority, sirany Pt
uhli¢itanové K,CO;
alkalické-louhové NaOH nebo KOH bauxit, kfemiditany, Si1C Ag, N1, Fe
alkalické-oxida¢ni Na,CO; + KNOj; nebo rudy chromu Ni, Pt

KCIO;s; (napt. chromit Cr,0;.FeO)

NaOH + Na»O,
Siroalkalické Na,CO; + S (1:1) rudy As, Sb, Sn porcelan
Specialni Na,CO; + Na,B,0+ korund, ZrO, Pt
Kyselé K->S,0; nad 250°C — oxidické rudy Al, Ti, Be: porcelan, S10,,

SO, spinely Pt




Sintrace neboli slinovani je zahfivani smési vzorku s ¢inidlem, aniz by doslo
k taveni.
Napriklad:

a) Pri stanoveni alkalii v kfemicitanech se vzorek zahtiva v platinovém kelimku
se smeési CaCO; + NHyCl (vznika nerozpustny kiemilitan vapenaty a
rozpustné¢ chloridy alkalickych kovi) nebo se smési NH,Cl + NHyF
(kfemiCitan prechazi na té¢kavy SiF,) az do odkoufeni amonnych soli.

b) Pri stanoveni celkové siry v horninach se vzorek prevede sintraci se smési
Zn0 a Na,COs; na siran sodny a nerozpustné uhli¢itany.

Prazeni je zahiivani vzorku za pfistupu vzduchu a bez prisad, aby nedoslo k jeho
roztaveni nebo spékani (sintraci). NejtypictéjSim vyuzitim je snizovani obsahu siry v
sulfidickych vzorcich, kdy sira unika jako oxid sifi€ity a sulfidy piechazi na oxidy.

Zihanim se ze vzorku odstranuji t€kavé soucasti, napi. voda (dehydratace), oxid
uhli¢ity (kalcinace), rtut’, zinek, a pod. Je k upravé fyzikalnich vlastnosti vzorku.



1.6.3 Moderni zpusoby rozkladu vzorku

Vyuzivaji moderni instrumentaci, ale o modifikace klasickych cest rozkladu.

Vyhodou je vysoka uc¢innost, ¢asova nenaro¢nost, jednoduché postupy a hlavné
minimalni kontaminace.

Rozd¢élime na metody: 1) Vyuzivaji mokry rozklad, kam zahrnujeme vysokotlakou
mineralizaci (vysokotlaké zpopelnéni a mikrovinnd mineralizace), fotolyzu UV
zarenim, rozklad vzorka ultrazvukem,
2) Metody suchého rozkladu, kam lze
zahrnout rozklady oxida¢nimi plyny
ve specialnich zatizenich.

—_—
—
—
—
—
—_—

(AL

Nejpouzivané€)si je mikrovinnd mine-
ralizace, a to a) s rozptylenym nebo
sb) usméménym (fokusovanym)
mikrovinnym zéafenim.




Mineralizatory s rozptylenym zafenim pracuji podobné jako kuchyniské mikrovinné
trouby. Rozkladat 1ze materialy homogenni 1 heterogenni, anorganické 1 organické.
Tento typ rozkladu je dnes zcela nepostradatelny pro biologické a potravinaiské

vzorky.
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