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a interaktivnimi animacemi, kurz je dostupny na adrese: http://www.fp.tul.cz/bozp

Bezpecnost prace v chemické laboratori (BOZP)

Prace v chemické laboratofi ptfedstavuje zvySené riziko piipadného poskozeni zdravi, proto Vam
dikladné seznameni s informacemi uvedenymi dale umozni pracovat bezpecné a poskytne také moznost
radovat se bez omezeni ze zivota i po skon¢eni laboratorniho cviceni!

Podrobnosti o bezpec¢nosti a ochrané zdravi pii praci v chemické laboratofi se dozvite pfi vstupnim
Skoleni, zde — na strance Bezpecnost prace v chemické laboratori (BOZP) a také v kurzu volné
dostupném na adrese: http://www.fp.tul.cz/bozp.

Nejvétsim nebezpecim jsou samotné chemikalie, latky jsou klasifikovany podle svych vlastnosti do
nasledujicich skupin nebezpecnosti, pro snadné rozliSeni je kazdd skupina zvyraznéna piktogramem
(grafickym symbolem).

Tyto symboly jsou doplnény H-vétami piedstavujicimi informace o rizikovosti [H = hazard, dfive
R =risk] a P-vétami [P = precaution, diive S = safety], tj. informacemi o bezpe¢ném nakladani, které jsou
uvedeny na obalu chemikalii. Pfed praci i béhem ni si pozorné prohlédnéte obal chemikalii a seznamte se
s nebezpeénymi vlastnosti pouzivanych latek.

Pouzivané vystrazné symboly nebezpecénosti

SE®O ¢

GHSO01 - vybusné | GHSO02 - hoflavé | GHSO03 - oxida¢ni | GHSO04 - plyny pod GHSO05 - korozivni
latky latky latky tlakem a Ziravé latky

2 @Q@

GHS09 - latky

GHSO06 - toxické | GHSO07 - drazdivé GHSO8V Ia’ltky nebezpecné GHSlO, Ia}tky
. . nebezpeéné pro - ) S neznamymi
latky latky . pro Zivotni .
zdravi . vlastnostmi
prostiedi
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Prehled bézného laboratorniho skla

Kadinky - jednd se o reakéni nadobu, kterou lze vyuzit ke
kratkodobému uchovavani kapalin a k jejich zahtivani. NeslouZzi

k odmétovani objemu!

Odmérné bailky — pouzivaji se pro piipravu roztokll o piresné
koncentraci. Jsou opatfeny znackou udavajici presny objem pii dané

teploté. Kalibrovany jsou na doliti.

Zkumavky — jsou to tenkosténné trubice s kulovym dnem. Slouzi
pro nejriznéjsi zkousky a prace s malym mnozstvim roztoku nebo

latky.

Nalevky — pomoci nich se nalévaji kapaliny do nadob s tizkym
hrdlem napt. pii davkovani odmérného roztoku do byret. Filtraéni
nalevky jsou urceny k filtraci, pfi¢emz se do nalevky vlozi filtracni
papir. Diky této piepazce se pfi filtraci suspenze oddéli kapalna faze

od pevné faze. Ta se zachyti na filtraénim papiru.

Hodinové sklo — nejbéznéji se vyuziva ke kryti reakénich nadob,
pfipadné pii suSeni pevnych produktt krystalizace ¢i k odpatovani

malych mnozstvi rozpoustédel.
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Pipety — slouZi k pfesnému odméfeni malych mnozstvi kapalin.
Nedélené pipety jsou opatieny pouze jednou ryskou vyznacujici
patficny objem uvedeny na pipeté. Délené pipety se vyznacuji
velkym mnozstvim rysek s ¢iselnym oznacenim objemu. Na rozdil
od nedélenych pipet je u nich mozné odméfit libovolny objem

v daném rozsahu pipety. Kalibrovany jsou na vyliti.

Byrety — pouzivaji se pfi titracich ke zjisténi presného mnozstvi
odmérného roztoku. Od pipety se li§i kohoutem umisténym pied

vytokem kapaliny z byrety. Kalibrovany jsou na vyliti.

Odmérné valce — jedna se o sklenéné nebo plastové nadoby opatiené
ryskami. Pouzivaji se k odméfovani priblizného objemu kapaliny.

Kalibrovany jsou na vyliti.

Titraéni banika — se vyznacuje plochym dnem a Sirokym hrdlem.
Tim se pii titraci davkuje z byrety titracni Cinidlo a roztok se

Vv pribéhu titrace ruéné micha.

Pyknometr - nadobka urCend ke stanovovani hustoty kapalin,
pfipadné¢ tuhych nenasdkavych télisek. Sklada se zbaiky a
zabrusové zatky s kapilarou, kterou pifi uzavieni bailky vyteCe

prebyte¢na méfena kapalina. Tim se zajisti definovany objem.
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Laboratorni tloha 1 (stoly 1|2|3|4)

Prace 1 Roztoky, pFiprava roztoku, fedéni a smésovani roztoku
Ukol

Ptipravte vodny roztok KBr o hmotnostni koncentraci cw = 100 g/dm® v objemu 0,50 dm?. Zméite jeho
hustotu hustomérem a vyjadrete jeho slozeni hmotnostnim zlomkem.

Pripraveny roztok pouzijte k ptipravé 500 g 6% roztoku KBr. Potfebnou hmotnost roztoku a vody k jeho
fedéni vypoctéte z bilan¢ni rovnice a pomoci naméfené hustoty je pieved’te na objemy. Odmétené objemy
nalijte do odmérného valce a po promiseni zméite hustotu vysledného 6% roztoku. Vysledek nahlaste
dozoru v laboratofi.

Ze zbylého roztoku o hmotnostni koncentraci cw = 100 g/dm? piipravte 4-krat fedény roztok a stanovte
pyknometricky jeho hustotu. Vysledek nahlaste dozoru v laboratofi.

Teorie

Koncentrace roztoki vyjadiujeme vedle latkové koncentrace ¢ (rozmér mol/dm®) hmotnostni
koncentraci Cw (rozmér g/dm®) nebo jako hmotnostni zlomek W (bezrozmérny, nebo po vynasobeni
faktorem 100 rozmér % hm.).

Hmotnostni koncentrace Cw je definovana vztahem:

cw = m(A)V [9/dm?]
kde: m(A) .....hmotnost latky A [g]
V .......... objem roztoku [dm?]

Hmotnostni zlomek w je definovan vztahem:
w =m(A)/m [1]
kde: m(A) .....hmotnost latky [g]
m... hmotnost celkova (roztoku) [g]

ProtoZze nezname po piipravé hmotnost roztokt, ale pouze jejich objem (0,5 dm?®), zmé&time hustotu
roztoktll p a pomoci defini¢niho vztahu pro hustotu vypocitame hmotnost roztoku m. Vztah pro hustotu:
p=m/V [g/cm®nebo kg/m?®]
kde: m ... hmotnost celkova (roztoku) [g nebo kg]
V ..... objem roztoku [cm?® nebo m?]

Pro vypocty pouzijeme hmotnostni bilan¢ni rovnice, protoze soucet objemu roztokt neni konstantni (po
sliti se méni):

MW + MaW2 = M3aWs (bilance hmotnosti KBr)
ms = mp + mp (bilance hmotnosti roztoki)
kde:  miam;... hmotnosti roztoki 1 a2
ms ......... hmotnost vysledného roztoku
Wi a W, ... hmotnostni zlomky KBr roztokt 1 a 2
W3 oeeennn. hmotnosti zlomek KBr vysledného roztoku

Pfi vypoctech je nutné vzdy pouzivat hodnoty s odpovidajicimi si rozmeéry, tj. hodnoty S jinymi rozméry
prepocitat.

Postup
Priprava vychozich roztoki

KBr navazte v mnozstvi odpovidajicim 0,50 dm® roztoku pfimo do 600ml kadinky. Pozor na rozsah
vazitelnosti vah! Do kadinky pfidejte asi 400 ml vody na ptipravu roztoktt KBr (v laboratofi nadoba
S oznacenim: voda na pfipravu roztokli KBr) a navazené mnozstvi KBr v ni za michani ty¢inkou rozpust'te.
Po dokonalém rozpusténi roztok pfelijte do 500ml odmérného vélce a doplitte vodou pfesné na rysku
500 ml. Po doplnéni roztok ve valci dokonale promichejte (opakovanym pfelitim do kadinky a zpét do
valce). V odmérném valci zméite hustotu roztoku hustomérem. Pozor, hustomér ponofujte do kapaliny
pomalu a pust'te jej teprve tehdy, az se téméfi vznasi. Pokud jej pustite ihned, rychle se ponofi a rozbije se o
dno odmeérného vilce.

Pro vychozi roztok s pomoci zméfené hustoty vypocitejte jeho hmotnost a hmotnostni zlomek w KBr.
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Piiprava roztoku o koncentraci 6 % hm. Fedénim

Pomoci bilan¢nich rovnic vypocitejte hmotnosti vody a roztoku KBr o cw =100 g/dm?, které jsou
potiebné K ptipraveni 500 g roztoku o koncentraci 6 % (w = 0,06). Uvédomte si, co Wi @ W» znamenaji. Pti
piepo¢tu hmotnosti vody na objem po¢itejte s hustotou vody p = 1,0 g/cm?®. K ptipravé opét pouzijte vodu
na ptipravu roztokt KBr. Objem roztoku KBr a vody odméite v odmérnych valcich, slijte je, promichejte a
zmgite hustotu ptipraveného roztoku. Vysledek nahlaste dozoru v laboratoti. Zbytek koncentrovanéjsiho
roztoku nevylijte, poti‘ebujete jej na dalsi ulohu!

Priprava roztoku pro pyknometrické stanoveni hustoty

Ze zbylého roztoku KBr o cw = 100 g/dm? pfipravte pomoci odmérného vélce étyFikrat Fedény roztok.
Dtkladné ho promichejte opakovanym prelitim do kadinky a zpét do valce. Suchy pyknometr o
definovaném objemu opatieny zatkou s kapilarou nejprve zvazte na vahach a hmotnost si poznamenejte.
Pyknometr napliite pfipravenym roztokem az po jeho hrdlo tak, aby neobsahoval bublinky. Nad vylevkou
nebo kadinkou opatrné pyknometr uzaviete zatkou s kapilarou tak, aby roztok vytékal kapilarou a kapildra
byla cela naplnéna. Pyknometr diikladné osuste od vyteklého roztoku a opét zvazte na vahach.

Ze ziskanych hmotnosti vypoc¢téte hustotu roztoku. Vysledek nahlaste dozoru v laboratofi.

Protokol

V protokolu budou uvedeny vSechny naméfené hustoty, vypocet hmotnostniho zlomku a vypodty
hmotnosti a objemu roztokd potfebnych pro pifipravu obou roztokt (6%, 4-krat fedény). V zavéru budou
uvedeny zjisténé hustoty métenych roztoku.

Prace 2 Rychlost chemickych reakci, zavislost reakéni rychlosti na
teploté
Ukol
Stanovte vliv teploty na rychlost reakce roztoku manganistanu draselného s kyselinou S$tavelovou
Vv kyselém prostredi.

Teorie

Roztok manganistanu draselného se v prostiedi zfedéné kyseliny sirové redukuje kyselinou $tavelovou
podle rovnice:

2 KMnO4 + 3 H2SO4 + 5 (COOH); — K2SO04 + 2 MnSO4 + 10 CO; + 8 H20

Rychlost chemickych reakci miizeme definovat jako mnozstvi vychozich latek, které zreaguji za jednotku
¢asu na reakéni produkty za danych podminek. Rychlost chemickych reakci zavisi na koncentraci
vychozich latek, teploté a ptitomnosti katalyzatort. Tuto reakci je mozné jednoduse vizualné pozorovat a to
zménou fialového zabarveni roztoku manganistanu draselného na bezbarvy roztok.

Postup

Do pfipravenych 50ml kadinek vzdy odmétte 10 ml roztoku kyseliny §tavelové (¢ = 0,05 mol/dm?®) a do
kazdé piidejte 25 ml kyseliny sirové (¢ = 1 mol/dm?3). Postupné na vafici ohiivejte kadinky na pozadovana
rozmezi teplot (kontrolujte teplomérem), ktera jsou uvedena v tabulce. Po dosaZzeni pozadovaného intervalu
teploty piidejte do kadinky z vale¢ku 5 ml roztoku manganistanu draselného (¢ = 0,02 mol/dm?),
promichejte a ihned zaénéte méfit &as, za ktery se manganistan draselny odbarvi. Cas a koneénou teplotu
roztoku po reakci (zméite teplomérem) zaznamenejte do tabulky. Stejné postupujte u dalsich pozadovanych
teplot.
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Roztok PoZadované rozmezi Naméfeny ¢as (t) | Rychlost reakce (1/t) | Koneéna teplota
teplot [°C] [s] [s] [°C]
1 15-25
2 30-35
3 55-60
4 80-90
Protokol

Do pichledné tabulky uvedte ¢asy do odbarveni manganistanu, rychlost reakce p#i kone¢né teploté.
Z namétenych ¢asu sestrojte dva grafy. Graf zavislosti doby reakce (t) na kone¢né teploté roztoku a graf
rychlosti reakce (1/t) na koneé¢né teploté roztoku. Vysledky v zavéru diskutuijte.

Prace 3 Stanoveni pH roztoku
Ukol

Urcete pH destilované vody, vody z vodovodu, roztoktt HC1, CH;COOH, KOH a NH.OH o koncentraci
¢ = 0,01 mol/dm? a vodného roztoku NaCl o koncentraci ¢ = 0,1 mol/dm?®. Méteni proved’te univerzalnimi

indikatorovymi papirky a pomoci pH-metru pH/Cond 340i. Hodnoty pH naméfené obéma zpisoby uved'te
v tabulce a porovnejte je z hlediska pfesnosti.

Teorie

Kyselost nebo zasaditost roztoku je dana koncentraci hydroxoniovych H3O" resp. hydroxidovych OH
iontl v roztoku. Koncentraci hydroxoniovych iontti vyjadiujeme jednotkami pH, které jsou definovany
vztahem:

pH = |Og1o C[H30+]
¢[HsO*] = koncentrace hydroxoniovych iontd. [mol/dm?]

pH roztoku zavisi na charakteru rozpusténé latky, na jeji koncentraci a na teploté. Hodnotu pH mizeme
urCit pfiblizné indikdtorovym papirkem nebo piesné pomoci iontové selektivni (sklenéné) elektrody
a pH-metru.

Univerzalni indikatorovy papirek je napusStén smési rlznych indikdtorti reagujicich na zménu pH
zménou barvy, takZze méni své zabarveni prakticky v celém rozsahu pH.

Mgéteni na pH-metru je zalozeno na skutecnosti, Ze mezi méfici sklenénou a srovnavaci kalomelovou
elektrodou vznika elektromotorické napéti (rozdil potencidlti, mV), jehoz velikost zavisi na koncentraci
iontd HzO* v méfeném roztoku. U modernich elektrod (jako v naSem pfipad€) jsou méfici a srovnavaci
elektrody spojeny do kombinované elektrody.

Kombinovana elektroda musi byt po skonceni méfeni ponofena do nasyceného roztoku KCl, aby byl
zachovan gelovity charakter sklenéné elektrody a aktivita elektrody kalomelové.

Pred vlastnim méfenim je nutno pH-metr zkalibrovat pomoci dvou pufri, jejichz hodnota pH se
pohybuje v oblasti pH méfenych roztoku.

Postup

Spusténi a pracovni postup s piistrojem

1. Pied zapnutim pfistroje nejprve opatrné vyjméte pH-elektrodu z ochranného obalu s roztokem KCI.
Elektrodu oplachnéte destilovanou vodou ze stficky a opatrné osuste prilozenim filtracniho papiru.

2. Zapnéte pH-metr pH/Cond 340i stisknutim tlacitka se symbolem < O >. Na displeji pristroje se v horni
¢asti zobrazi ,,pH".
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3. Pifed kazdym méfenim pH nového roztoku je nutné vzdy elektrody oplachnout destilovanou vodou
a opatrné osusit! Do kadinky nalijte méfeny roztok a vlozte elektrodu. Na displeji pfistroje se zobrazi
hodnota pH méfeného roztoku. Stejnym postup méteni aplikujte u kazdého nového roztoku.

Méieni pH roztoki

Vzorky roztokti dévejte vzdy do oznaCenych kadinek v takovém mnozstvi, aby funkéni cast
kombinované elektrody byla zcela ponofena, to je asi do 1/3 kadinky. Doporucuje se provadét méfeni
v fad¢€ od nejkyselejsiho roztoku. Mezi jednotlivymi métenimi elektrody diikladné oplachnéte destilovanou
vodou, piipadné opatrné¢ osuste piiloZzenim filtraéniho papiru. Nez se hodnota pH ustali, proméite pH
predeslého roztoku pomoci univerzalniho indikdtorového papirku. Vysledky méfeni zaznamenejte do
tabulky.

Po dokonéeni méfeni elektrodu vloZte zpét do ochranného obalu s roztokem KCI.

Kalibrace pristroje
Kalibraci pfistroje neni nutné provadét pokazdé pied méfenim. Na nutnost kalibrace se zeptejte dozoru
Vv laboratofi.

1. Kalibraci pH-metru provedete s pouzitim pufrd o hodnot¢ pH 4,01 a9,18. Stisknéte tlacitko se
symbolem < CAL > tolikrat, az se na displeji zobrazi ,,Cd1*“ a ukazatel funkce ,,AutoCal DIN*.
Oplachnutou a osusenou elektrodu vlozte do kadinky s pufrem, ktery ma hodnotu pH = 4,01. Stisknéte
tlac¢itko s napisem < RUN ENTER > a chvili pockejte, na displeji se rozblika ,,AR“ a zobrazi se zadana
hodnota pufru (4,01).

2. Jakmile je pfistrojem zjiSténa stabilni méfend hodnota, zobrazi se ,,Cd2“. V tuto chvili vyjméte
pH-elektrodu z pufru, oplachnéte ji destilovanou vodou a osuste ji. Ponoite ji do kadinky obsahujici
druhy pufr s hodnotou pH = 9,18. Stisknéte tlacitko s napisem < RUN ENTER > a chvili pockejte, na
displeji se rozblika ,,AR* a zobrazi se zadana hodnota pufru.

3. Po dosazeni stabilni méfené hodnoty zobrazi ptistroj Nernstovu smérnici (optimalni hodnota -59,2 mV
pfi 25 °C) a vyhodnoceni kalibrace. Stisknéte tlacitko < RUN ENTER >, pfistroj zobrazi hodnotu
asymetrie a klavesou < M > piepnete piistroj do méfeni pH. Nyni je pfistroj zkalibrovan a pfipraven
k méteni pH roztoku.

Protokol

V protokolu bude uvedena piehledna tabulka méfenych roztoku, u kterych byly naméfeny hodnoty pH
pomoci pH metru (na dvé desetinnd mista) i pomoci univerzalnich indikatorovych papirkd. V zavéru
diskutujte zjisténé rozdily v hodnotach pH.
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Laboratorni uloha 2 (stoly 5|6|7|8)

Prace 1 Kvalitativni urceni nékterych kovovych kationtu
Ukol

Urcete zékladni chemické slozeni dvou kovii po jejich chemickém rozkladu kyselinami pomoci
selektivnich chemickych reakci.

Teorie

Pro rozklad kovii kyselinami musi byt zvolena spravnd kyselina. Pokud by byla zvolena nevhodna
kyselina, nemuselo by dojit k rozkladu kovu a rozklad by musel byt opakovan s vhodnéjsi kyselinou. Podle
fyzikalnich vlastnosti (barva, tvrdost) kovu je nutné odhadnout kov a podle toho zvolit kyselinu.

Fyzikalni vlastnosti:

Barva:

kovove bilé a lesklé kovy: Fe, Al, Ni, Mg

Sedé kovy: Pb, Zn

zluté kovy: mosazi (Cu + Zn slitiny)

cervené a rizové kovy: Cu, bronzy (Cu + Sn slitiny).
Tvrdost:

mekké kovy: Pb, Zn, Al, Mg

sttedné tvrdé kovy: Cu, mosazi, bronzy, Fe, Ni

Kyseliny pro rozpousténi:

meéd’ a jeji slitiny, nikl a olovo  kyselina dusi¢na HNO3 cca 30 %

zelezo kyselina chlorovodikova HCl cca 15 %

hlinik, zinek, hot¢ik vzorek ve zkumavce pielijeme nejprve 1 cm destilované vody a pak
pridame cca 1 cm 15 % kyseliny chlorovodikové

Rozpusténim kovil v kyselinach ziskame roztoky sloucenin nasledujiciho zbarveni:

Cu....... modry roztok dusi¢nanu méd’natého
Ni........ zeleny roztok dusi¢nanu nikelnatého
Pb....... bezbarvy roztok dusi¢nanu olovnatého
Fe...... nazelenaly roztok chloridu Zeleznatého
Al...... bezbarvy roztok chloridu hlinitého
Zn....... bezbarvy roztok chloridu zine¢natého

Mg ......bezbarvy roztok chloridu hofe¢natého

Postup
Prevedeni vzorku do roztoku

Klestémi oddélte maly kousek vzorku o velikosti cca 1x1mm (asi 0,1az 0,2 g). Oddéleny vzorek vlozZte
do zkumavky, ptelijte cca 1 cm sloupcem zvolené kyseliny a umistéte na asi 10 minut do vodni lazné
k urychleni rozpousténi.

Po vyndani zkumavky se vzorkem dopliite zkumavku destilovanou vodou asi do poloviny jejiho objemu.
Zaznamenejte si, zda je roztok ¢iry, jakou ma barvu, jestli je pfitomen zékal nebo srazenina. Pfipadnou
srazeninu nechte asi 10 minut usadit a iry roztok pfelijte do druhé zkumavky. Ve vétSiné ptipadl srazenina
signalizuje ptitomnost slou¢enin cinu v kovu (jeho slitina s cinem).

Selektivni chemické reakce

Spravnost volby druhu kovu a uspésnost jeho rozkladu potvrd'te selektivnimi chemickymi reakcemi
podle tabulky. Ze zkumavky s rozpusténym vzorkem odlijte do jiné zkumavky asi do vyse 1 cm roztoku,
pridejte asi do ¢tvrtiny zkumavky destilovanou vodu a ¢inidlo podle tabulky. Sledujte a zaznamenejte
probihajici reakci. Pozitivni vysledek dle tabulky potvrzuje pritomnost uréitého kovu. V piipadé, ze
Vv tabulce je vice specifickych reakci pro piislusny kationt, proved’te v§echny (vzdy v novych zkumavkéch).
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Protoze né&které vznikajici srazeniny se mohou v nadbytku ¢inidla rozpoustét, pridavejte cinidla
postupné a opatrné. Naopak v piipad¢ piilis kyselého roztoku (vyrazny prebytek kyseliny pii rozpousténi)
miize byt k vyvolani reakce nutné pridat nékolik kapek roztoku NaOH nebo NH4OH.

K roztokium kovii ve zkumavkach prilévejte ¢inidla primo z lahvicek i v pripadé nékolika kapek.
K odméiovani nepouZivejte pipety ani byrety!

Tabulka selektivnich chemickych reakci

Kov Cinidlo Reakce
Fe?" |a) hexakyanozZelezitan draselny Intenzivné modré zbarveni
(berlinskd modf)
b) dimethylglyoxim + NH4OH (c = 2 mol/dm®) do Intenzivné ¢ervené zbarveni
alkalické reakce
Fe** |a) hexakyanozeleznatan draselny Intenzivné modré zbarveni
(berlinskd modf)
b) thiokyanatan draselny Intenzivné Cervené zbarveni
NiZ* | a) dimethylglyoxim a NHsOH (c = 2 mol/dm?®) g?ervené srazenina
(Cugajevova reakce)
Al | Alizarin + n&kolik kapek NH4OH (c = 2 mol/dm?), RiZové ¢ervené zbarveni nebo
pripadné zahtat srazenina
Cu?* |a) NH4OH (c = 2 mol/dmd) Modrofialovy roztok
b) hexakyanozeleznatan draselny Hnédé zbarveni nebo srazenina
72" |1 ml roztoku NaOH (c = 2 mol/dm?), roztok dithizonu Malinové Cervené zbarveni v
a protfepat chloroformové vrstvé na dné
zkumavky
Pb>" | a) roztok KI, pfipadné zahfat, nechat zchladnout Zluté sraZenina
b) roztok K,CrO,4 Zluté sraZenina
sn?" | Pridat 2 ml HCI (c = 1 mol/dm?) a roztok methylenové | Odbarvuje se, porovnejte se slepym
modfi vzorkem
Mg2+ Nekolik kapek 0,5% magnesonu v 1% NaOH a 5 ml Chrpové modré (rizové) zbarveni
NaOH (c = 2 mol/dm?) nebo sraZenina
Protokol

V protokolu uvedete odhadnuté typy kovil, zvolené kyseliny k jejich rozkladu a vysledky selektivnich
chemickych reakei potvrzujici slozeni kovi. Do zavéru uved'te, jaké kovy jste stanovili.

Prace 2 Redoxni reakce manganistanu draselného
Ukol
Ovéite redukéni reakce manganistanu draselného v kyselém, neutrdlnim a zasaditém prostiedi.

Zaznamenejte barevné zmény pii reakcich. Dopliite oxida¢ni ¢isla manganu na levou i pravou stranu
rovnice. Pojmenujte produkty redukce manganistanu.

Teorie

Manganistan draselny KMnOj je velmi silné oxida¢ni ¢inidlo. Vysledny produkt jeho redukce v roztoku
zavisi na pH prostredi.

a) V alkalickém prostiedi reaguje roztok manganistanu s thiosiranem za vzniku siranu podle rovnice:
8 MnOs + S0 + 100H — 8MnOs#~+ 2S04 + 5H0

b) V neutralnim prostiedi reaguje roztok manganistanu s thiosiranem za vzniku siranu podle rovnice:
8 MnOs + 3S,0s% + HO — 8MnO; + 6SO% + 20H

c) V Kkyselém prostiedi reaguje roztok manganistanu se sifi¢itanem za vzniku siranu podle rovnice:
2MnOs + 5S0#+ 6H" — 2Mn* + 6S0# + 3H0
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Postup

Ve zkumavkiach proved'te vySe uvedené reakce. Mnozstvi roztokd neodmétujte, pouze pfiblizné
odhadujte (1 ml je pfiblizn¢€ 1 cm ve zkumavce). Neni potfeba dodrzet absolutni mnoZzstvi, pouze pomer.

a) Redukce manganistanu draselného v alkalickém prostiedi
Ke 2 ml roztoku manganistanu draselného (¢ = 0,002 mol/dm?®) piidejte 1 ml hydroxidu draselného
(c = 2 mol/dm?) a tii kapky roztoku thiosiranu sodného (¢ = 0,5 mol/dm?).

b) Redukce manganistanu draselného v neutralnim prostredi
Ke 2 ml roztoku manganistanu draselného (¢ = 0,002 mol/dm?®) piidejte 0,1 ml thiosiranu sodného
(c = 0,5 mol/dm3).

¢) Redukce manganistanu draselného v kyselém prostiedi
Ke 2 ml roztoku manganistanu draselného (¢ = 0,002 mol/dm®) pfidejte 1ml kyseliny sirové
(c = 1 mol/dm?®) a n&kolik krystalki sifi¢itanu sodného.

Protokol

V protokolu budou uvedeny barevné zmény pii reakcich manganistanu draselného v kyselém,
neutralnim a zasaditém prostiedi, oxidacni ¢isla sloucenin manganu na pravé stran€ rovnice a pojmenovany
produkty redukce manganistanu. Do zavéru shriite ziskané poznatky.

Prace 3 Stanoveni povrchového napéti ziedénych vodnych roztoku
tenzidu
Ukol
Zmeite zavislost zmény povrchového napéti vody na koncentraci ptidaného tenzidu pomoci torzniho
dynamometru.

Teorie

Tenzidy (povrchové aktivni latky PAL) maji schopnost v nizkych koncentracich podstatné ovliviiovat
napéti na mezifazovém rozhrani. Je-li jednou z fazi vzduch, pak hovoifime o povrchovém napéti kapaliny
a tenzidy snizuji povrchové napéti.

Povrchové napéti se méni v zavislosti na mnozstvi rozpusténého tenzidu, ale jen do dosaZeni urcité malé
koncentrace, postacujici k zaplnéni povrchu kapaliny molekulami tenzidu. Tato koncentrace je pro kazdy
tenzid jina. Dal$im pfidavanim tenzidu se jiz nemize povrchové napéti zmenSovat, protoze povrch kapaliny
je zaplnén.

Povrchové napéti je sila v povrchu kapaliny ptsobici kolmo na jednotku délky a ma rozmér N/m.
Nejptesngjsi beézné pouzivanou metodou pro meéteni povrchového napéti je odtrhavaci metoda s pouzitim
torzniho dynamometru. Princip této metody spociva v méfeni sily potiebné k odtrzeni dratku ve tvaru kruhu
z povrchu kapaliny. Je-li dratek tak tenky, Zze je mozZno jej zdvihnout cely nad hladinu kapaliny, aniZ by se
protrhla povrchova blanka kapaliny, pak pro povrchové napéti oplati:

o=F/2U

Kde: o... povrchové napéti [N/m]
F ... sila potfebna k odtrzeni [N]
U ... délka dratku (obvod kruhu) [m], v konkrétnim pfipadé U = 0,061 m

Postup
Priprava roztoki
Do kadinky odlijte potiebné mnoZstvi zdsobniho roztoku Spolionu o koncentraci 50 g/dm?. Nasledn&
z kadinky do 100ml odmérnych banék pipetou postupné odméite (5 ml délena) potiebné objemy Spolionu
podle tabulky (roztoky 2 az 4). Opatrné pridejte destilovanou vodu po rysku tak, aby nevznikla péna, baniku
uzaviete zatkou a tfepanim roztok promichejte. Jako prvni je méfena Cista destilovana voda.
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Roztok ¢islo 1 2 3 4

Pipetovat ml zasobniho roztoku
Spolionu o konc. 50 g/dm?®

Vysledna koncentrace Spolionu
v g/dm?

Postup méreni

Opatrné vyjmete méfici krouzek z lahvicky, vlozte ho pfiblizné na dv€é minuty do proudu tekouci teplé
vody a nasledné ho oplachnéte destilovanou vodou (krouzek drzte pouze za vrchol raminka v misté uvazani
hedvabné nité). Pomoci hedvabné nit€¢ ho opatrné zavéste na levé raménko torzniho dynamometru.
Indikator torzniho dynamometru nastavte na nulu a hmotnost krouzku vykompenzujte otocenim zadniho
kompenzacniho kolecka tak, aby rameno paky bylo v bilé plose mezi znaCkami. Méfeni zacnéte
destilovanou vodou. Krystaliza¢ni misku dokonale omyjte pod proudem tekouci teplé vody, nasledné
vyplachnéte destilovanou vodou a do poloviny ji napliite destilovanou vodou (roztok 1, destilovana voda).
Krystaliza¢ni misku umistéte na laboratorni zvedacek a zvedejte ji, az métici krouzek Gplné ponofite (musi
byt asi 3 mm pod hladinou). Potom za¢néte po malych usecich spoustét misku se vzorkem a kontinualné
otacejte méticim koleCkem (ve stfedu ciferniku) torzniho dynamometru tak, aby rameno paky bylo stale
V bilém poli mezi dvéma znackami. M¢feni zastavte v okamziku, kdy se kapalny film utrhne z krouzku, a
odectéte posledni hodnotu na indikatoru torzniho dynamometru. ZapiSte zjist€nou hodnotu a méfeni
minimalné tiikrat opakujete. Vyméite roztok v krystaliza¢ni misce a cely postup méteni opakujete. Pfi
meéfeni je nutno zabranit vibracim a métici krouzek nesmi byt deformovan nebo zaspinén.

Po dokonéeni méfeni métici krouzek prostfednictvim hedvabné nité opatrné sejméte z raménka torzniho
dynamometru, oplachnéte v proudu tekouci teplé vody, destilovanou vodou a ulozite zpét do lahvicky.

Zpracovani vysledki

Nameétené hodnoty sily pro kazdy vzorek zprimérujete a pomoci vztahu uvedeného v teorii vypocitate
povrchové napéti (pozor, Udaj sily na indikatoru torzniho dynamometru je v mN). Naméfené hodnoty i
vypoctené povrchové napéti zpracujeme do piehledné tabulky a do grafu. V grafu vyjadiime zavislost
povrchového napéti na koncentraci povrchove aktivni latky.

Protokol

V protokolu bude uvedena tabulka obsahujici vSechny namétené hodnoty sily pro jednotlivé vzorky,
vypocitané prumérné hodnoty sily a vypocitané povrchové napéti. Dale bude v protokolu graf zavislosti
povrchového napéti na koncentraci povrchové aktivni latky. Do zavéru shriite zjisténé poznatky o vlivu
povrchové latky (Spolionu) na povrchové napéti.

Prace 4 Stanoveni mnoZstvi H.SO4 v odpadni vodé z oplachové lazné
po moreni
Ukol
Stanovte obsah kyseliny sirové v ptedlozeném vzorku odpadni vody z oplachové 1azné titraci roztokem
hydroxidu sodného.

Teorie

Kyselina sirova je silna kyselina a pii jeji neutralizaci hydroxidem sodnym dochézi k vyrazné zméné
pH. Neutraliza¢ni reakce probiha dle rovnice:

H.SO4+ 2 NaOH — Na,SO; + 2 H,O

Béhem titrace je dosazeni ekvivalence a tim i vyraznd zména pH signalizovana zménou barvy indikatoru
Taschira z fialové do temné modré.
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Vypocet

Ze spotteby pii titraci vypocitejte podle vztahu (n = c.V) pocet spotfebovanych moli NaOH
(c = 0,02 mol/dm3, V = objem NaOH spotiebovany pti titraci v dm?). Z rovnice reakce je patrné, ze na jeden
mol H.SOs jsou zapotiebi dva moly NaOH. Z po¢tu mold NaOH spotiebovanych na titraci pomoci této
informace vypoctéte pocet odpovidajicich moltt H>SOs. Nasledné je nutné prevést zjistény pocet moli
v méfeném vzorku na objem 1 dm?,

Obsah kyseliny v odpadni vodé byva obvykle uvadén formou hmotnostni koncentrace Cw, a proto pocet
moli v dmd piepoctéte na gramy v dm? dle vztahu:

m[g] = n [mol] . M (molekulova hmotnost kyseliny H>SO4 = 98,08 g/mol).

Pracovni postup

Vzorek vody z oplachové 1azn¢ je oznacen a umistén na laboratornim stole. Z lahve do kadinky odlijte
potiebny objem vzorku oplachové 1azné. Nasledné z kadinky pipetou odméite 20 ml vzorku do titraéni
banky, zied'te jej pfidanim asi 20 ml destilované vody ze stficky (neodméfujte!). Pridejte asi 5 kapek
roztoku indikatoru Taschira a postupné pfidavejte za stalého michani (krouzeni barikou) z byrety roztok
NaOH o koncentraci ¢ = 0,02 mol/dm®. Sledujte zabarveni roztoku, ktery je zpocatku fialovy a pfi dosazeni
bodu ekvivalence se zbarvi zeleng. Na byreté ode¢téte spotiebu roztoku NaOH v ml (cm®) a vypocitejte
koncentraci kyseliny sirové v g/dm?®.

Protokol

Protokol bude obsahovat oznaceni piedlozeného vzorku odpadni vody, spotfebu roztoku NaOH pii
titraci, postupné vypocty a kone¢nou koncentraci kyseliny sirové v g/dm®. Do zavéru shriite vSechny
zjisténé poznatky o vzorku oplachové 1azné.
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Laboratorni uloha 3 (stoly 9|10|11|12)

Prace 1 Chemické a elektrochemické povrchové upravy kovi
a ochrana proti korozi
Ukol
U Sesti kusti béZnych hiebiki (pét kust mensich - 50 mm a jednoho kusu vétsiho - 80 mm) proved'te
jejich odmasténi. U péti kusti menSich hiebikli ndsledné proved’te namoteni a pouzijte je pro bezproudé
chemické niklovani, reakci s roztokem meédnaté soli, zkousky koroze. VEétSi nemoi‘eny hi‘ebik uchovejte
pro praci 2. U predlozeného zkorodovaného hiebiku proved'te jeho odrezeni a dale ho podrobte fosfatizaci.

Teorie

Neuslechtilé kovy jsou napaddny vodnymi roztoky a kyslikem a kov je pfitom oxidovan. Vytvotené
kationty kovli mohou tvofit téZce rozpustné oxidy chranici povrch (hlinik) nebo naopak oxidy porézni (jako
zeleza), které dalsi korozi nebrani. Proto se zvlasté u oceli snazime korozi zabranit, nebo alespon zpomalit.
Toho je mozno dosahnout jednak legovanim (nerez ocel), nebo nanesenim rezistentni vrstvy (pokoveni,
lakovani, email). Lze také vyuzit protikorozni ochrany ob&tovanou anodou (obvykle z hoi¢iku nebo cinu).
Takto Ize chranit proti korozi napf. potrubi, mosty, nadrze a lod¢. Principem je vytvofeni ¢lanku ze dvou
rozlisnych kovi, které jsou vodiveé spojeny. Je-li méné uslechtily kov (anoda) ve vodném prostiedi, zacina
se v ném rozpoustét. Uvolnéné elektrony se prenasi na uslechtilejsi kov, ten pak v lokdlnim ¢lanku tvori
katodu a je chranén proti naruSeni. Opacény piipad mize nastat, kdyz je Zelezny dil opatien vrstvou
uslechtilejsiho materialu, napt. médi. Neni-li ochranna vrstva narusena, koroze nenastava. Pokud se
ochranna vrstva poskodi, vytvoii se lokalni ¢lanek, pfi¢emz je méné uslechtilé zelezo rychleji korodovano.
K vytvoreni lokalniho ¢lanku také dochazi pii neizolovaném spojeni (kontaktu) dvou odlisnych kovi.

Pred vlastni povrchovou upravou kovovych polotovari nebo vyrobkll je nejprve nutné odstranit
Z povrchu necistoty (mastnotu, prach, korozni produkty, atd.), které znesnadiiuji nebo dokonce znemoznuji
provedeni povrchovych uprav. K tomu slouzi ptedbézna uprava povrchu kovi, a to mechanicky nebo
chemicky, popt. kombinaci obou zptisobii.

Do chemické ptedbézné upravy zarazujeme odmast'ovani a moteni. Pfi odmastovani zbavujeme povrch
mastnoty, napt. zbytkli mazacich a konzervacnich tukd, feznych emulzi, brusnych a lesticich past, prachu a
jinych necistot. Po odmasténi obvykle nasleduje moteni, pii kterém se odstranuji pevné Ipici okuje a
korozni zplodiny vzniklé napft. pti skladovani.

Postup
Odmasténi

Odmasténi Sesti béznych hiebikid proved'te v alkalické odmastovaci lazni, ktera je pfipravena na
pracovnim stole. Do zkumavky vloZzte 6 ks hiebiku a prelijte je odmastovaci lazni tak, aby byly zcela zality
roztokem ve zkumavce. Zkumavku vlozte do vodni 1azné o teploté 75 az 85 °C na dobu asi 10 minut. Po
uvedené dobé odmastovaci lazen vylijte ze zkumavky do vylevky a hiebiky ve zkumavce nékolikrat
dikladné proplachnéte tekouci vodou. S odmasténymi hi‘ebiky zasadné manipulujte pomoci pinzety,
jinak povrch opét znecdistite. P&t malych odmasténych a oplachnutych hiebika vlozte do mofici lazné.

Velky hitebik NEMORTE! Oplachnéte ho destilovanou vodou, osuste filtradnim papirem a zpracuijte
podle postupu v praci 2.

Mofreni

Malé odmasténé hiebiky podrobte moteni, které provedte v 10 % roztoku kyseliny sirové, ktery je
pfipraven na pracovnim stole. Odmasténé Zelezné hiebiky prelijte pfipravenym roztokem Kkyseliny ve
zkumavce asi do tii ¢tvrtin a vlozte ji do stojanku na dobu asi 5 minut. Po uvedené dob& mofici lazen vylijte
ze zkumavky do vylevky a hiebiky ve zkumavce nékolikrat proplachnéte destilovanou vodou. Odmasténé
hiebiky ihned vlozte do ptipravenych lazni, jinak velmi rychle zkoroduji. Pro oddaleni koroze jejich
povrchu je miZete zalit destilovanou vodou a postupné kazdy vyjmout pted jeho pouzitim.

Bezproudové chemické niklovani

Do zkumavky vloZzte odmastény namoteny zelezny hiebik a nalijte pfipravenou niklovaci lazen pro
bezproudové pokoveni (je pfipravena na pracovnim stole) tak, aby byl hiebik ponofen do poloviny.

Stranka 14/29



Laboratorni cvi€eni z chemie pro FS TUL Katedra chemie TU v Liberci

Zkumavku vloZte do vodni 14zné o teploté 75 az 85 °C na dobu minimalné 1 hodiny. Po uplynuti stanovené
doby slijte niklovaci lazen do vylevky. Hiebik proplachnéte pod tekouci vodou a osuste filtraénim papirem.

Reakce Zeleza s roztokem méd’naté soli

Do 100ml kadinky navazte ptiblizn€ 3 g pentahydratu siranu méd'natého (CuSO. . 5 H20, tak zvané
modré skalice), hmotnost si zapiSte a rozpustte ho pfidanim asi 50 ml destilované vody do kadinky.
Kadinku s roztokem zahtivejte na vafi¢i. Jeden odmastény moteny hiebik dikladné osuste filtracnim
papirem, zvaZzte jej a vlozte do zahfivaného roztoku CuSQOa. Roztok uved’te do varu a hiebik vaite po dobu
asi 20 minut za obcasného poklepani hiebiku sklenénou ty¢inkou k odstranéni ulpélé vrstvy médi, az se
modré zabarveni zplisobené ionty komplexu [Cu(H20)4]** prakticky ztrati a roztok se mirné zbarvi zelend
ionty [Fe(H20)s]?*. Proces vyuziva rozdilného elektrochemického potencialu dvojice kovii Cu-Fe.

Po skonceni reakce, roztok v kadince dopliite studenou vodou a slijte jej do uréené sbérné nadoby!
Hiebik oplachnéte (pripadné odstrante zbytky médi), zvazte jej a vypocitejte ubytek jeho hmotnosti.

Zkousky koroze

Do cisté kadinky si odlijte asi 20 ml roztoku hexakyanozelezitanu draselného s chloridem sodnym
(ptipraven na stole). Z této kadinky pak roztok postupné rozlévejte K piipravenym hiebikim ve tfech
Petriho miskach. Pfipravte si aktivovanou zinkovou granuli tak, ze granuli v kadince aktivujete kratkym
namoc¢enim (30 s) do malého mnozstvi 10 % H.SOs4 na moteni a nékolikrat dukladné oplachnéte
destilovanou vodou. Granuli vlozte do jedné ze tii Petriho misek.

Tti hiebiky upravené motenim postupné po jednom vkladejte do tfi pfipravenych Petriho misek.
Pro manipulaci s nimi pouzijte pinzetu omytou destilovanou vodou nebo filtraéni papir!

Prvni hiebik ponechejte tak, jak jste ho odmastili a namofili a vlozte ho do prvni Petriho misky a ihned ho
z kadinky zalijte roztokem hexakyanozelezitanu draselného s chloridem sodnym.

Druhy hiebik opatiete po celé jeho délce nekolika zavity z médéného dratku a takto upraveny ho vlozte do
druhé Petriho misky a ihned ho z kadinky zalijte roztokem hexakyanozelezitanu draselného s chloridem
sodnym.

T¥eti hiebik polozte jeho hlavickou na aktivovanou zinkovou granuli v posledni Petriho misce a ihned ho
z kadinky zalijte roztokem hexakyanozelezitanu draselného s chloridem sodnym.

Pozorujte a popiste zmény, které nastanou béhem 15 minut v pfidaném roztoku v tésné blizkosti kovi.

Odrezeni a fosfatovani hirebiku

Pro tento pokus pouzijte obdrZzeny zkorodovany hiebik. Do zkumavky nalijte takovy objem 15 %
kyseliny trihydrogenfosforecné, aby byl hiebik po vloZeni ponoten do své jedné poloviny. Nasledné hiebik
vlozte do zkumavky a nechejte kyselinu pusobit alespont 20 minut pfi laboratorni teploté. Po uplynuti doby
slijte obsah zkumavky do vylevky, hiebik oplachnéte pod tekouci vodou a osuste jej. Popiste zménu, ktera
na povrchu nastala.

Fosfatovani se pouziva jako kratkodoba ochrana proti atmosférické korozi nebo pro zlepSeni ptilnavosti
dalsich vrstev, nejcastéji natérd barev nebo pryzovych povlak.

Stejny hiebik opét vlozte do zkumavky a nalijte do ni asi do tfi ¢tvrtin zkumavky fosfatiza¢ni roztok,
ktery je pfipraven na pracovnim stole. Zkumavku se vzorkem vlozte do vodni 14zn€ o teploté 75 az 85 °C
na dobu asi 15 min. Po této dob¢ fosfatiza¢ni roztok slijte do vylevky. Vzorek oplachnéte vodou, usazené
krystalky fosfore¢nanu z néj omyjte a osuste jej filtraénim papirem.

Protokol

Sestavte rovnici pribéhu reakce zeleza s roztokem CuSO, a vypoctéte, jaka hmotnost Fe je teoreticky
zapotiebi k vylouCeni veSkeré médi zroztoku CuSOs. Vypoltéte vytéznost procesu cementace Vv
procentech, coz je pomér skute¢ného tbytku hmotnosti hiebiku K teoretickému tibytku nasobeny 100. Pro
vypocty pouzijte molekulové hmotnosti: M(CuSO4 . 5 H20) = 249,69 g/mol, M(Cu) = 63,54 g/mol,
M(Fe) = 55,85 g/mol.

Vysvétlete, pro¢ nedoslo k vytvofeni tmavomodrého zabarveni pfi kontaktu hiebiku se zinkovou
granuli a pro€ se toto zbarveni vytvofilo u hfebiku omotaného médénym dratkem.

V protokolu uved'te dosazené vysledky (rozdily pied upravou a po upravé povrchu, atd.).
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Prace 2 Elektrolytické pokovovani
Ukol
Elektrolyticky poniklujte vétsi hiebik (80 mm).

Teorie

Pii elektrolytickém pokovovani zavisi mnozstvi vylouceného kovu a tim i tloustka povlaku na intenzité
elektrického proudu a dob¢ jeho priichodu roztokem — tj. na elektrickém naboji Q. Pti vypoctu teoretického
mnozstvi vylou¢eného kovu vychézime z Faradayova zakona.

M M
Mteor. = ¢ . Q = ot
kde Meeor. hmotnost chemicky vyloucené latky [g]

M molarni hmotnost latky M(Ni) = 58,70 g/mol
z pocet elektrontl pfijatych kationtem (z [Ni?*] = 2)
Q elektricky naboj v coulombech [C]
t doba elektrolyzy [S]
F Faradayova konstanta (F =96 484,6 C/mol)
I elektricky proud [A]

Pro pouzitou niklovaci lazen (siran nikelnaty NiSO4.7H>0 s ptidavky chloridu nikelnatéto, kyseliny
borité a siranu hofe¢natého) je doporu¢ena proudova hustota 1 az 3 A/dm? a napéti 2 az 3 V.

Skute¢nou hmotnost elektrolyticky vylou¢eného niklu experimentalné ziskate zrozdilu hmotnosti
vzorku pied a po vylouceni kovu. Pokud znate plochu vylou¢eného povlaku a hustotu vylou¢ené¢ho kovu,
muzete vypocitat primérnou tloustku povlaku

Postup

Pro tuto préci pouzijte vétsi odmastény hiebik (80 mm) pfipravend dle postupu v praci 1. Hiebik po
dikladném oplachnuti destilovanou vodou osuste filtra¢nim papirem, zvaZte na analytickych vahach na
minimalné tii desetinna mista a vsuiite do otvoru ve viku elektrolyzéru. Krokosvorkou pfipojte ze zdroje
stejnosmérného proudu zaporny péol — na katodu (vzorek). Kladny p6l + pfipojte na anodu (Ni-elektrodu,
muze byt ponechana trvale pfipojena).

Hlavnim sitovym spinacem O-I zapnéte (I) zdroj stejnosmérného proudu a regulatorem napéti nastavte
na displeji takovou hodnotu napéti, aby proud (na vedlej$im displeji) mél hodnotu pfiblizné 0,05 A pro
jeden htebik (v pfipad¢ dvou htebikil je zapojeni paralelni a je nutné proud patficné upravit). Ponechte
probihat elektrolyzu po dobu nejméne 60 min a po tuto dobu udrzujte konstantni proud (ptipadnou tpravou
napéti, protoze lazen se v prub&hu elektrolyzy mirn€ zahtiva a méni se vodivost). Pro vypocet pouzijte
casovy udaj skute¢ného trvani elektrolyzy a skute¢nou hodnotu proudu.

Po ukonéeni elektrolyzy stahnéte regulatorem napéti hodnotu napéti na minimum a vypnéte hlavni
vypina¢ zdroje. Uvolnéte krokosvorku ze vzorku a pokoveny vzorek vyjméte. Vzorek oplachnéte tekouci
vodou, osuste filtracnim papirem a ponechte volné dosusit. Potom hiebik zvazte a z rozdilu vah (pted
pokovenim) zjistéte skutecné vylou¢enou hmotnost Ni. Zméite délku pokovené casti hiebiku a vypocitejte
pokovenou plochu (primér hiebiku je 3 mm). Z doby trvani elektrolyzy, molekulové hmotnosti niklu
M(Ni) = 58,69 g/mol a hustoty niklu p(Ni) = 8,897 g/cm® vypocitejte priimérnou tloustku pokovené vrstvy.
Dale posud’te kvalitu pokoveni na riznych mistech vzorku.

Protokol

V protokolu budou uvedeny vSechny hodnoty potiebné k vypoctu mnozstvi teoretické a skutecné
vylouc¢ené hmotnosti niklu. Obé hmotnosti vzajemné v zavéru porovnejte.

Ze skutecné vyloucené hmotnosti niklu vypoctéte ptibliznou tloustku vrstvy vylouceného niklu na
povrchu hiebiku.

V zavéru posud'te kvalitu elektrochemického pokoveni hiebiku s kvalitou pokoveni hiebiku bezproudym
chemickym pokovenim.

Stranka 16/29



Laboratorni cvi€eni z chemie pro FS TUL Katedra chemie TU v Liberci

Prace 3 Redukcni uc€inky aldehydické skupiny, bezproudové stribreni
Ukol

Postribfete vnitini povrch zkumavky bezproudovym postupem redukci roztoku dusi¢nanu stfibrného
glukosou.

Teorie

Latky s aldehydickou skupinou R-CHO maji redukéni ucinky. Téchto jejich redukénich schopnosti se
vyuziva pii bezproudovém pokoveni skla nebo plasti. Napiiklad z roztoku diamminstiibrného komplexu
[Ag(NHs3)2]* Ize latkou s aldehydickou skupinou vyredukovat na sklo kovové stiibro v podob¢ zrcatka. Pii
tomto déji se aldehydicka skupina méni na karboxylovou.

2[Ag(NHz).JOH + R-COH — 2Ag + 3NHs; + R-COONH; + H.O

Nékteré jednoduché cukry, naptiklad glukosa (oznacovana jako hroznovy nebo krevni cukr) ma také
aldehydickou skupinou R-CHO a je schopna redukovat stiibro zjeho komplexu v podobé stiibrného
zrcatka.

Pracovni postup

Nejprve odmastéte zkumavku a to tak, ze ji naplnite asi do dvou tfetin 25% roztokem NaOH a obsah
nechate zahtat asi 10 min na vodni lazni (75 az 85 °C). Zkumavku pak vyplachnéte tekouci vodou
a nakonec nékolikrat destilovanou vodou. V této zkumavce piipravte roztok diamminstiibrného
komplexu. Ke cca 2 ml (2 cm vyska sloupce kapaliny) roztoku dusiénanu stiibrného (¢ = 0,1 mol/dm?d)
pridavejte po velmi malych davkach zfedény roztok amoniaku (1 :10). Nejprve musi vzniknout bila
sraZzenina, pak dale pfidavate zfedény roztok amoniaku, az se sraZenina pravé rozpusti. K takto
ptipravenému roztoku ptidejte asi 2 ml (2 cm sloupce ve zkumavce) 2%-niho roztoku glukosy a obsah
zkumavky krouzivym pohybem promichejte. Zkumavku postavte do vodni lazné (75 az 85 °C) na dobu 5 az
10 minut. Na sténach zkumavky se vylouci stfibro v podobé¢ zrcatka. Nebyla-li zkumavka fadné€ vycisténa,
neni zrcatko souvislé. Pokud vznikne Spinavé Seda sraZzenina, vyloucilo se amorfni stiibro. Bylo to
zpusobeno bud’ neptesnou piipravou diamminstiibrného komplexu nebo znec€isténim. Je mozno opakovat
zkousku s jinym roztokem AgNOs. Roztok AgNOs se i nepatrnym znecisténim snadno znehodnoti.

Protokol
Zavér bude obsahovat posouzeni kvality pfipraveného stfibrného zrcatka na povrchu zkumavky.

Prace 4 Stanoveni tvrdosti vody
Ukol

Stanovte tvrdost pfedlozeného vzorku tvrdé vody a vody z vodovodu chelatometrickou titraci.

Teorie

Karbonatova (prechodnd) tvrdost vody je definovéana jako obsah soli kovil s oxida¢nim stupném vét§im
nez "1" rozpusténych ve vodé a udava se v mmol/dm?® (star$i vyjadieni milimol na litr; mmol/l). Tvrdost
vody je pfevazné zpusobena rozpusténymi solemi vapniku a hoi¢iku, které v roztoku vytvaieji kationty
Ca?* a Mg*". Tvrdost vody je dilezitd pii napajeni horkovodnich a parnich kotli a v domacnosti pro
spravné davkovani zmékcujicich pfipravkll do automatickych pra¢ek a mycek a nebo pro zalivku rostlin.
Abychom mohli kontrolovat tvrdost vstupni vody a G¢innost zmékcovacich procesi, je nutné znat zptisoby
zjisStovani tvrdosti vody a mit standardni a srovnatelné zpisoby jejiho vyjadifovani.

Tvrdost vody se vyjadfuje zdvazné obsahem Ca?" a Mg v mmol/dm® (mmol/l). Historicky také
némeckymi (francouzskymi, americkymi, aj.) stupni tvrdosti. Jeden némecky stupen tvrdosti (°N) odpovida
10 mg CaO nebo 7,2 mg MgO ve 1000 ml vody. Tvrdost vody neni zptisobena oxidem vapenatym nebo
hotfecnatym, nybrz vapenatym a hofe¢natym kationtem, a na uvedené oxidy se smluvné¢ pfepocitava.
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Rozdéleni na tvrdé a m&kké vody neni zcela jednotné. VEtsSinou se pouziva nasledujici rozdéleni:

velmi mekké do 0,75 mmol/dm?
mékké 0,75 az 1,5 mmol/dm?
stfedné tvrdé 1,5 az 2,3 mmol/dm?®
dosti tvrdé 2,3 az 3,3 mmol/dm?®
tvrdé 3,3 az 5,0 mmol/dm?®
velmi tvrdé nad 5,0 mmol/dm?®

Stanoveni tvrdosti vody chelatometrickou titraci

Chelaton III (disodna stl kyseliny ethylendiamintetraoctové) tvoii s vapenatymi a hotecnatymi kationty
Ca’* a Mg?" bezbarvé velmi pevné komplexy. Indikator Eriochromova ¢erii T také tvoii s uvedenymi
kationty Ca?" a Mg?* vinové &erveny komplex, tento komplex je viak mnohem méné& pevny nez komplex
s Chelatonem III. P¥idame-li tedy ke zkoumanému roztoku obsahujicimu kationty Ca?* a Mg?" uvedeny
indikator, roztok se zbarvi vinové Cervené. Nasledny piidavek Chelatonu III ekvivalentni pfitomnému
mnozstvi Ca?* a Mg?* uvolni z komplexu volny indikator Eriochromovou &erii T, ktery je zbarveny modre.
Vinové Cervené zabarveni roztoku se tedy zméni na Cist¢ modré. Tyto reakce probihaji v alkalickém
prostiedi a proto se pfi stanoveni (titraci) pfidava ke vzorku pufr (tlumivy roztok), ktery udrzuje pH na
hodnoté pH = 10.

Pracovni postup

Do titra¢ni baniky odméfte valcem 100 ml vzorku zkouSené tvrdé vody (vzorek je pfipraven na stole),
ptidejte 5 ml pufru (pH = 10) a na $pi¢ku malé laboratorni 1zicky Eriochromové ¢erné T. Vznikly vinoveé
erveny roztok titrujte z byrety roztokem Chelatonu III o latkové koncentraci 0,05 mol/dm?® az do okamziku
prechodu vinové Cerveného zbarveni na modré zbarveni. Titrace se nesmi provadet pfili§ rychle, protoze
uvolnéni kationtii Ca?* a Mg?* z komplexu s Eriochromovou &erni T trva n&kolik sekund a pfi rychlém
ptidavani roztoku Chelatonu III je nebezpeéi pietitrovani. Odeétete spotiebu Chelatonu a vypoditejte
tvrdost vody v zadaném vzorku.

Stejnym zplisobem zméite i tvrdost vody z vodovodniho kohoutku.

Vypocet
Tvrdost vody udanou koncentraci ionti Ca?* a Mg?* v milimolech na dm? vypocitate podle vztahu:

¢ [mmol/dm®] = V. 0,05 .10
kde: V ... spotieba Chelatonu o koncentraci 0,05 mol/dm?® v mililitrech na 100 ml vzorku.

Tvrdost vody udanou v némeckych stupnich tvrdosti vypocitate (pro vzorek 100 ml) pomoci vztahu:
spotfeba 1 ml Chelatonu o koncentraci 0,05 mol/dm?® = 2,8 °N.

Protokol

Protokol bude obsahovat spotieby Chelatonu 11l a vypocitané tvrdosti vody v milimolech
na litr a némeckych stupnich pro oba vzorky. Do zavéru shritte vSechny zjisténé poznatky o vzorku
tvrdé vody a vodé z vodovodniho fadu.
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Bezpecnost prace v chemické laboratofri (BOZP)

Prace v chemické laboratofi predstavuje zvySené riziko ptfipadného poSkozeni zdravi, proto Vam
dikladné seznameni s informacemi uvedenymi dale umozni pracovat bezpecné a poskytne také moznost
radovat se bez omezeni ze Zivota i po skoneni laboratorniho cviceni!

Podrobnosti 0 bezpe€nosti a ochrané zdravi pfi praci v chemické laboratofi se dozvite pfi vstupnim
Skoleni a také v kurzu volné dostupném na adrese: http://www.fp.tul.cz/bozp

Nejvetsim nebezpecim jsou samotné chemikalie, latky jsou klasifikovany podle svych vlastnosti do
nasledujicich skupin nebezpecnosti, pro snadné rozliSeni je kazda skupina zvyraznéna piktogramem
(grafickym symbolem).

Tyto symboly jsou doplnény R- nebo H-vétami ptedstavujicimi informace 0 rizikovosti [R=risk;
H=hazard] a S- nebo P-vétami [S=safety; P=precaution], tj. informacemi o bezpe¢ném nakladani, které jsou
uvedeny na obalu chemikalii. Pfed praci i béhem ni si pozorné prohlédnéte obal chemikalii a seznamte
S nebezpecnymi vlastnosti pouzivanych latek.

PouZivané vystrazné symboly nebezpecénosti

S&®O ¢

GHSO01 - vybudné | GHSO02 - hoflavé | GHSO3 - oxidacni | GHS04 - plyny pod GHSO05 - korozivni
latky latky latky tlakem a zirave latky

> @<

latky

GHSO06 - toxické | GHSO07 - drazdivé GHSOSV Ia’ltky nebezpecné GHSlO, '?“‘Y
. . nebezpeéné pro - ) S neznamymi
latky latky . pro Zivotni .
zdravi . vlastnostmi
prostiedi
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Laboratorni rad pro praci v chemickych laboratorich TUL

Ro&né utrpi 270 miliénd lidi pracovni Uraz, 2 miliény lidi na n&j zemfe. Odhadem 160
miliény lidi trpi nemocemi, které maiji spojitost s pracovni ¢innosti. (ILO)

® S

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

10)

11)
12)

13)

14)

15)

16)

) Kazdy je povinen chranit zdravi lidi a Zivotni prostiedi a fidit se vystraznymi symboly nebezpecnosti,
standardnimi vétami oznacujicimi specifickou rizikovost (R-vétami) a standardnimi pokyny pro
bezpecné zachazeni (S-vétami) uvedenymi na obalu chemikalie.

Do laboratote maji pfistup pouze povolané osoby, tj. posluchaci pti praktickych cvi¢enich a odborni
pracovnici. Ostatnim je vstup zakazan. Poslucha¢i mohou pracovat v laboratofi az po seznameni
S timto laboratornim fadem, coz stvrdi podpisem do laboratorniho deniku.

Prace v chemické laboratofi je zakdzdna t€hotnym zenam a matkam do konce 9. mésice po porodu.
Posluchacka je povinna vedoucimu cvic¢eni oznamit graviditu.

Kazdy poslucha¢ musi mit vlastni pracovni plast aje povinen po celou dobu cviceni pouzivat
predepsané ochranné pomticky (ochranné bryle, stit, rukavice apod.). Vzdy pii nebezpeci vystiiknuti
horkych nebo ziravych chemikalii nebo praci s latkami pod vysokym tlakem.

V laboratofi je zakazano jist, pit a Koutit. Zakéazano je téz pouZiti laboratorniho nadobi k p¥echovavani
potravin. Pro tyto ti€ely byva mimo prostor laboratofe vyhrazeno misto. Pied jidlem, pitim a koutenim
Vv pracovnich pfestavkach a po skon¢eni prace si musi pracovnici dikladné umyt ruce a oblicej.
Posluchaci jsou povinni pfichazet do cviceni vCas a fadné ptipraveni. Musi mit provedeny potiebné
vypocCty, rozumét postupu prace a znat vlastnosti latek, se kterymi budou pracovat (skupenstvi,
toxicita, hotlavost apod.).

V laboratofi pracuje student za dozoru vedouciho cvi¢eni nebo instruktora a smi vykonavat jen prace
souvisejici s naplni cviceni. K praci pouziva pouze vyhrazeny prostor a pridélené pomucky, za néz
osobn¢ zodpovida.

Pfed zahajenim prace zkontroluje kazdy student uplnost vybaveni svého pracovniho mista a
neprodleng hlasi vSechny zjisténé zavady uciteli. Po skonéeni prace uvede pracovisté do pivodniho
stavu a preda je dozoru.

K vlastnimu provedeni Glohy pfistoupi poslucha¢ az po kontrole aparatury ucitelem. Student nesmi
samovoln¢ ménit predepsany postup prace.

Chemikalie je zakdzano brat nechranénou rukou (k odbéru tuhych latek pouzivame laboratorni 1zice);
ziravé, toxické a infekeni latky je tfeba odmefovat odmérnym valcem, piip. pipetovat bezpecnostnimi
pipetami nebo s pomoci saciho zafizeni (pipetik, balonek), které nedovoli vniknout kapaling do tst. Pii
manipulaci s latkami v otevienych nadobach (napt. zkumavkach) je nutné odvratit usti nadoby od
obliCeje a je nezbytné dbat na to, aby nesmetovalo k sousednim pracovnikim.

Pii praci s toxickymi latkami jsme zvlasté pozorni a opatrni, po praci si vzdy umyjeme ruce.

Po odebrani chemické latky je nutné lahev (prachovnici) ihned fadné uzavtit, aby nedoslo k t€kani
Skodlivin do ovzdusi a zameéné zatek.

Vsechny manipulace s latkami dymavymi, drazdivymi, zapachajicimi, toxickymi plyny a latkami
snadno t€kavymi se musi provadét v digestofi pii spusténém ventilatoru.

Pfi destilaci hoflavin pfedem odstrafite z okoli zasobni lahve s hoflavinami a jiné chemikalie do
bezpetné vzdalenosti a vypnéte vSechny zdroje plamene. Hoflaviny je zakdzano zahfivat nad
kahanem. Pro zahtivani pouzivejte vodni/olejové lazné€ nebo topna hnizda. Pied zapocetim destilace i
V jejim prubéhu vzdy zkontrolujte ptivod chladici vody, aby nemohlo dojit k uniku hotlavych par do
okoli. Je tfeba mit pfipraveny pomticky pro haSeni pozaru. Vzhledem k nebezpeci vzniku utajeného
varu a vystiiknuti kapaliny, vhazujeme pied zacatkem prace do zahfivané kapaliny maly kousek
inertniho, porézniho materialu (varné kuli¢ky, porcelan).

Pokud se k zahfivani pouziva olejova lazen, musi se jeji teplota udrzovat pod bodem vzniceni.
Z tohoto diivodu musi byt v olejové lazni vzdy umistén teplomér. Vnikne-li do olejové 1dzné voda, je
tfeba prerusit zahfivani a 1azen okamzit¢ vymenit.

Nenechavejte bez dozoru zapdlené kahany ani zahtivané latky. ProSlehne-li plamen dovnitt hotaku
nebo dojde-li k ulétnuti plamene, je tfeba okamzité uzavfit piivod plynu a hotak sefidit.
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17)

18)
19)

20)

21)

22)

23)

24)

25)

26)

27)

28)

29)

30)

Pii rozliti hoflaviny okamzité zhasnéte kahany a postarejte se o dikladné vétrani. Kapalinu nechte
vsaknout do porézniho materialu a ten preneste na bezpecné misto. Nepolarni rozpoustédla rozlita na
podlaze zPVC neroztirejte (nebezpeci vzniku statické elektiiny). Pii rozliti vétsiho mnozstvi
rozpoustédla, musi pracovnici, ktefi se neucastni asanace, opustit laboratof.

Vznikne-li pozar, haste jej podle rozsahu sfouknutim plamene, hasici rouskou nebo hasicim
pristrojem. Pouziti hasiciho pfistroje hlaste asistentovi.

Unikové cesty a manipulatni prostory musi byt trvale volné — dodrzujte pofadek a &istotu na
pracovnich stolech, digestofich, na podlaze a v celé laboratofi

Toxické latky (napf. roztoky tézkych kovi), organicka rozpoustédla, odpadni oleje a jiné s vodou
nemisitelné latky a dale takové latky, které uvoliuji jedovaté, nebo drazdivé plyny je zakdzano vylévat
do vylevky. K likvidaci nebezpecnych odpadu slouzi ptichystané oznac¢ené odpadni nddoby. Likvidace
téchto odpadu se pak provadi centralné.

Kyseliny, hydroxidy a netoxické soli rozpustné ve vodé se musi pied vylitim do vylevky
mnohonésobné ziedit.

Pii fedéni lijeme vzdy kyselinu do vody nikdy naopak! Kyselinu nalévame pomalu a opatrné, zvlaste
kyselinu sirovou. Pfi rozpousténi tuhého hydroxidu se musi sypat hydroxid po malych ¢astech do vody
za stalého michani. Nikdy se nenaléva voda na hydroxid.

Pfi manipulaci se sklem (vyjimani zatek, nasazovani hadic ap.) se chraiite pied zranénim. Nenasazujte
hadicky na trubky nebo teploméry piimym tlakem za sucha, nybrz pootacenim na zvlhéeny povrch
skla.

Sklenéné stiepy ajiné odpadky s ostrymi hranami odkladejte do zvlast k tomu urcenych nadob.
Rovnéz také pouzité filtry a jiny pevny odpad.

Pro praci s vakuem nebo pietlakem pouzivejte jen neposkozené nadobi. Nezapomeiite na ochranné
pomucky (zejména bryle/stit)!

Laboratofe, v nichz jsou umistény ocelové lahve s plyny, musi byt opatieny tabulkou s ozna¢enim
uzivaného plynu. Dojde-li k pozaru odstrante nejdiive ocelové lahve se stlatenymi plyny. Plyny se
sméji vypoustét z lahvi do potrubi nebo nddob dimenzovanych na nizsi tlak pouze pres redukéni
ventil, ur¢eny pro dany plyn. Po pouziti tlakové lahve ventil ihned tésné uzaviete.

Pfipojovani piistroji do elektrické sité je nutno provadét pod dohledem asistenta. Provadéni
jakychkoliv zmén na elektrickém zafizeni neni dovoleno. Opravovat elektrické instalace sméji jen
osoby tim zvlasté povétené, s prislusnou kvalifikaci. Zavady v instalaci (voda, plyn, elektfina) ihned
hlaste.

I pfi opatrnosti mize pii praci dojit k poranéni. Kazdé i drobné poranéni, stejn¢ jako bolesti hlavy,
huceni v usich, alergii atp. je tfeba neprodlené hlasit vedoucimu cviceni/bezpecnostnimu technikovi,
ktery poskytne prvni pomoc a rozhodne o dalsim zptsobu oSetfeni.

Doporuceny postup prvni pomoci:

1) Vysetrete dychani. V ptipadé zastavy zaved’te dychani z ust do tst.

2) Pokuste se zastavit silné krvaceni.

3) Je-li postizeny v bezvédomi, uloZte ho do stabilizované polohy.

4) Osetiete popaleniny.

5) Patrejte po znamkach Soku a zaved'te protiSokovou 1écbu.

6) Pokuste se ovéfit, zda jde o intoxikaci; okamzité zahajte dekontaminaci.

7) Ptivolejte 1ékare.

V ptipadé kontaminace pokozky nebo o¢i zacnéte ihned oplachovat postizené misto proudem vody
(nejlépe vlazné) po dobu nejméné 10-15 min. (kontaktni Cocky odstraiite), potfisnény oblek svlecte.
Pti nadychani premistéte postizeného na Cerstvy vzduch, piipadné proved’te umélé dychani. Pfi poziti:
vyplachnéte usta Gistou vodou. Uraz nebo zdravotni problémy okamzité ohlaste.

telefon: HASICI: (0)150 « PRVNi POMOC: (0)155 « PoLiciE: (0)158

Toxikologické informacni stfedisko: Na Bojisti 1, 128 08; Praha 2; Tel.: 224-914-575, 224-915-402
Autorizovana osoba pro nakladani s nebezpe&nymi chemickymi latkami a pfipravky

Mgr. Martin Slavik, Ph.D. tel.: 48-535-3579, 723-714-425; e-mail: martin.slavik@tul.cz; Katedra chemie

Referat dozoru a bezpec€nosti prace: Dalibor Hodari; Tel.: 48-535-3922; dalibor.hodan@tul.cz
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Laboratorni zaznamy a protokoly

Pti praci v chemické laboratofi vedete o pribéhu kazdého pokusu peclivé zaznamy. Do zaznamu zapisujete
vypocty, vSechny dil¢i i konecné vysledky, pfipadna schémata a tabulky. Je nezbytné vést zaznamy tak, aby
byly ptehledné a zaznamenané hodnoty identifikovatelné. Zdznam pted odchodem z laboratofe nechéate
podepsat vedoucimu cvi¢eni. Ve vlastnim zajmu si nechte schvalit namétené hodnoty, protoze neznamé
vzorky pro nékteré ulohy budou mit rizné koncentrace. Na zavér kazdého laboratorniho cviceni
vypracujete protokol, ktery je podkladem pro zavéreéné hodnoceni. Soucasti protokolu je i piipojeny
podepsany laboratorni zdznam.

Protokol by mél obsahovat tyto Casti:
= Hlavicka s identifikacnimi udaji, viz nize,
= autory, pofadové ¢islo protokolu, ¢islo a ndzev prace, datum laboratorniho cviceni a Cislo pracoviste,
= velmi struény teoreticky princip véetné rovnic vyuzitych chemickych déji vlastnimi slovy,
= pracovni postup v 1. osobé jednotného cisla, velmi kratce, doplnény piipadné schématem,
» oznaéeni métenych vzorku, vysledky méfeni, grafy, tabulky, statistické zpracovani apod.,
= zavér a zhodnoceni prace, datum vypracovani protokolu a podpisy autoru.

Zakladni pozadavky na obsahy protokolti konkrétnich uloh jsou specifikovany v jejich navodech. Obecné
U praci, kde jsou rovnice a schémata chemickych reakci, vypocty, tabulky a grafy, jsou tyto prioritni a je
mozno vyrazng zkratit textovou ¢ast.

Prokazané opisovani a nekorektni kopirovani laboratornich protokoltl je divodem k vylouc¢eni posluchact
Z laboratorniho cviceni v pfislusném Skolnim roce. Vzhledem k tomu, Ze vylouceni se tyka obou cvicicich
posluchacii (laboratorni protokol maji spole¢né vypracovat a odevzdat), veénujte této problematice
odpovidajici pozornost.

Laboratorni zprava

Z divodu podpory samostatné prace a zabrany odevzdavani plagiat se odevzdava v laboratofich
misto protokolu stru¢na laboratorni zprava a to primo na konci laboratofte.

= Pouzijte $ablonu zpravy, do které ptimo zapisete vysledky.

»  Qrafy vypracujte na pocitacich dostupnych v laboratofi a jejich spravnost si nechte potvrdit asistentem,
grafy neni nutné tisknout.

= Pokud jste pracovali bez odchylek od uvedeného postupu, zapiSte do ¢asti postup pouze: Pracovali
jsme podle navodu dostupného v laboratofi a to bez odchylek. Pokud jste pracovali odlisng, rozdily
uved'te.
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Vzorovy protokol
Protokol z laboratoii chemie
Technicka univerzita v Liberci
Fakulta strojni
Vypracoval: Jan Novak, Petr Novak
— Datum méieni: 17.09.2010 Protokol ¢.: 5 Pracovisté: 10
v .. .. Slavik . . -
Vyucujici: Stuchlik Laboratore: CH3, Ctvrtek 14.20-15.55

Laboratorni uloha €. 10

Stanoveni ClI- argentometrickou titraci

Ukol

Stanovte obsah chloridt v predlozeného vzorku pomoci argentometrické titrace.

Princip

Obsah chloridli ve vod¢ se stanovi pfimou titraci vzorku odmérnym roztokem dusi¢nanu stiibrného. Jako

indikator bodu ekvivalence se pouziva chroman draselny, ktery tvofi s prvnim pfebytkem titracniho ¢inidla
cervenohnédé zbarvenou srazeninu chromanu sttibrného. Pti stanoveni probihaji tyto reakce:

Ag" + CI- —  AgCI(s)
2Ag" + CrO2= —  AQgCrO4(s)

Pracovni postup

Do titra¢ni banky jsem odméfil 100,0 ml vzorku a ptidal jsem 1 ml roztoku chromanu draselného. Roztok
jsem titroval dusi¢nanem stfibrnym, az do vzniku trvalého oranzové-hnédého zbarveni. Stejnym zpltisobem
jsem provedl i srovnavaci (slepé) stanoveni, kde jsem jako vzorek pouzil destilovanou vodu.

Vypocty

Spotieby odmérného roztoku AgNOs ¢ = 0,1 mol/dm?3

Stanoveni vzorku Slepé stanoveni

7,1 mi 0,1 mi

7,2ml prumér 7,2 ml 0,2ml primér 0,13 ml
7,3ml 0,1 ml

obsah chloridii [mg/dm®] = (V,-V,).0,1.10.M(CI")

V, spotieba odmérného roztoku dusic¢nanu stiibrného pti vlastnim stanoveni [ml]

v, spotfeba odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného pii slepém stanoveni [ml]

M(CI")  moléarni hmotnost chloridového aniontu, M(CI") = 35,45 g/mol

obsah chloridi = (7,2 -0,13).0,1.10. 35,45 [mgCl/dm®] = 250,6 mg/dm?

Zaver
PredloZeny vzorek vody obsahoval 250,6 mg/dm? chloridii.

! " [} v.'
Lo Mk R

v Liberci 17.09.2010 Podpis
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Vzorovy graf

Vypracovani grafi vénujte patfi¢nou pozornost, protoze nevyhovujici grafy jsou nejcastéjsim diivodem
vraceni protokolid k piepracovani. Pokud pouzijete k sestrojeni grafu tabulkovy procesor (Microsoft Excel,
OpenOffice Calc)je nutné dodrzet nasledujici zasady:

e do prvniho sloupce na Listu zadat nezavisle proménné, do druhého sloupce zavisle proménné,

e VvV Prlivodci grafem zvolit moznost typ grafu XY bodovy (Excel 2003) a postupné doplnit nazev
grafu a popisy os (vzdy véetné jednotek),

e nasledné ve Formatu zobrazované oblasti zrusit vypln grafu (zlepSeni Citelnosti a Gspora toneru pii
tisku) a standardnim postupem upravit velikost textu, ¢isel a znac¢ek experimentalnich bodi tak, aby
byl graf po piekopirovani do protokolu dobfe Citelny.

Zavislost povrchového napéti na koncentraci tenzidu Triton X |vhc-d ny nadpis grafu |
[graf s minimalné pozadovanymi informacemi]

8.0E-02

= kfivka prokladajici experimentalni body (pfimka, polynom, ...) }7

7.0E-02 4

6.0E-02

| - —
\ — experimentalni bod |—

5.0E-02 L]
\

| nazev osy s jednotkami, zavisla proménna | Povrchové napéti [Nim)

s0e02 LY = 0.0015x% - 0.0136x + 0.0721 M - =
R® = 0.9844
3.0E-02
_ _ |
20202 rovhice kiivky prokladajici experimentalni body
koeficient determinace (mira tésnosti proloZeni)
1.0E-02
0.0E+00 Tttt 4+ttt T+t T+t T 7T T+ T T
0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55
nazev osy s jednotkami |— Koncentrace Tritonu X [g/l] |na ose x vZdy nezavisle proménna
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Statistické zpracovani dat
Prevzato z [1].

Statistické vyhodnoceni namétenych dat je tieba provést u vsech dat, které jsou naméfeny vice nez jednou,

a to v tomto potadi:

1.

2
3
4.
5

vylouceni odlehlych hodnot

smérodatna odchylka (SD) praméru

relativni smérodatna odchylka (RSD) priméru

interval spolehlivost (CI) pro hladinu vyznamnost o = 0,05, nebo 0,01

statistické testovani na shodnost vysledki — napf. pro rizné metody zjisténi mnozstvi médi ve
vzorku (elektrogravimetrie a jodometrie)

Poznamka (plati i na statistiku k linedrnim regresim): Nejde zde o statistickou ,,buzeraci®, ale o
ukazku toho, zZe vétsina z pocatku slozité vyhlizejicich statistickych vypoctt ma svoji logiku a jejim
provedenim stoupne obsaznost a kvalita vaSich vysledkll nékolikrat. M¢li byste se zde naucit

vypracovat zakladni statistickou analyzu a jeji vyuziti pii interpretaci vysledkd.

Vsechny naméfené hodnoty jsou zatizeny chybami. Chyby se obvykle déli na chyby nahodné,

systematické a hrubé. Hrubé chyby jsou vétSinou zpiisobeny jednorazovym déjem, ktery vznikne z divodu

chyby pfistroje, nebo lidského faktoru. Systematické (soustavné) naproti tomu zatézuji vysledek

systematicky a urcuji spravnost vysledku. To znamen4, na kolik se vysledek blizi skute¢né hodnote. Jsou

zpusobeny napt. nespravnou kalibraci (pipet, odmérnych bangk, analytickych vah a podobn¢). Chyby

nahodné urcuji naopak presnost vysledki. Jde o chyby vzniklé zcela ndhodné a to v prabchu v pribéhu

celého postupu. V dal$im textu budeme uvazovat pfitomnost pouze ndhodnych chyb.

Z dtivodu vyskytu ndhodnych chyb se dale mluvi o tzv. rozdéleni. Ptedstavme si, Ze budeme méfit

danou veli¢inu nekoneénémnohokrat — ziskame tak soubor dat (soubor dat pfedstavuje data, ktera jsou

obrazem celé populace hodnot). Za nepfitomnosti hrubé a systematické chyby dostaneme pii vyneseni

Cetnosti hodnoty veli¢iny v zavislosti na jeji velikosti graf, ktery se oznacCuje jako rozdé€leni

pravdépodobnosti. Piikladem je rozdéleni normalni, které je popsano Gaussovou kiivkou.

_ Gaussova
krivka

'_

(%)}

(@)

=

B __Bod zvratu

Q

Xnﬂ/ Xmax
X INTERVAL

xs (68%) | 'CETNOSTI
U (95%)

R
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Plocha pod ktivkou vyznacéuje v§echna méfeni — 100 % naméfenych hodnot. Z tvaru ktivky 1ze nasledné
odvodit vztahy pro urceni intervalu v okoli primérné hodnoty zahrnujici napt. 95 % hodnot a podobné.

Pti statistickém vyhodnoceni se ve vét§in€ pifipadd u naméfenych dat predpokladd pravé normalni
rozdéleni (normalitu dat je mozné také testovat). Jen neziskavame cely soubor hodnot, ale pouze jejich ¢ast
— vyber. Na zakladé¢ modeld a testovani byly pro vybéry dat zkonstruovany tabulky, které umoziuji
extrapolovat nase vybérova data na data celého souboru. Déje se tak na zakladé informace o poctu méfeni a
aktudlnim vybéru. V nekterych statistikdch postaci napt. rozptyl vSech hodnot, jindy je zapotiebi pocitat se
vSemi ziskanymi hodnotami. Je zapotfebi si uvédomit, Ze ¢im mensi je vybér dat, tim hife z n€j bude
definovan cely soubor. Mluvi se o tzv. odhadech vlastnosti souboru (napft. stiedni hodnota) na zakladé
vybéru.

Pro naméfeny blok dat (v nasem piipad¢ napt. namétené retencni Casy, plochy pikli a podobn¢) mizeme
vypocitat zakladni popisné statistiky (smérodatna odchylka, maximum, minimum, pramér, median, ...). Jak
bylo vysvétleno vyse, jelikoz poéitdme z dat, které tvoii vybér ze souboru, mluvime o tzv. vybérovych
odhadech napt. skuteéné hodnoty (u; vybérovym odhadem je priimér nebo median), rozptylu (c?, odhadem
je druhd mocnina smérodatné odchylky) atp.

Jako odhad skutecné hodnoty se nejcasteji uvadi prumér. V ptipadech, kdy je podezfeni na piitomnost
extrémnich hodnot, je vhodné pouzit medidn, ktery je vii¢i nim vice robustni. Uziva se Casto u dat, kde neni
potvrzena jejich normalita (normalni rozdéleni kolem stfedni hodnoty). Co se tyce presnosti vysledk, ta se
nejCastéji uvadi ve formé€ smérodatné odchylky. Tento pfistup vSak neni zcela korektnim. NejlepSim
zpusobem jak vyjadiovat vysledky je pomoci intervalu spolehlivosti pro zvolenou hladinu vyznamnosti o
(napt. 0,05; 0,01; 0,001). Ten udava meze, ve kterych je skuteény vysledek z definovanou
pravdépodobnosti (tzv. hladina spolehlivosti) 100x(1 - o) (pro o = 0,05 je hladina spolehlivosti 95 %).

Pti porovnani dvou bloki dat (napf. porovnani vysledk dvou riiznych metod) je mozné dosadit hodnoty
do prislusnych vzorcli na testovani vyznamnosti rozdili mezi dvéma soubory (viz. nizZe). Stejné tak
muizeme postupovat na zakladé znalosti intervalii spolehlivosti ,,grafickou* metodou. Ty, jak je uvedeno
vySe, znamenaji interval, ve kterém se s urCitou pravdépodobnosti nachazi skute¢ny vysledek. Pro
porovnani dvou bloki dat potom staci zjistit, zda-li se tyto intervaly protinaji, ¢i nikoliv. To nam da
0 porovnani dvou vybéri kvalitativni informaci — intervaly se protinaji = vybérova data pochazi ze
stejného souboru = praméry se nelisi; pfipadné se intervaly neprotinaji = vybérovd data pochazi z riznych
souborii = pruméry se lisi. Pro toto porovnani plati hladina vyznamnosti o takova s jakou jsou uvedeny
intervaly spolehlivosti pro oba pruméry/medidny. Vyhodou vypoctu pomoci ptislusnych rovnic je, ze jsou
schopny nam porovnani pramért kvantifikovat. Jinak fe€eno jsme schopni ziskat hodnotu a, pfi které jsou
mediany pravé odlisné (napt. 0,000002 nebo 0,2). Na zakladé nami piedem zvolené o (napt. 0,05) pak
rozhodujeme o vysledku statistického porovnani — jsou nebo nejsou shodné vybéry. (Nutno dodat, ze tato
vyhoda plati pro zpracovani vétStho mnozstvi dat, nez budete provadét v rdmci tohoto cviceni; zde se
aplikuji statistické testy také pouze s kvalitativnim zhodnocenim.)

Statistické vyhodnoceni zalezi do znacné miry na poctu opakovani (viz vyse). Pro statistiku obecné plati

¢im vice dat, tim lépe. Naopak v piipadé¢ malého poctu opakovani mize selhat. Z tohoto divodu se
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v piipadech, kdy mame k dispozici data z malého poctu opakovani (n < 10) aplikuji odlisné statistické
pristupy. Je proto dulezité vzdy sledovat predpoklady statistickych testd a v ptipad€ jejich nedodrzeni
testovani provadét odlisné€, nebo jej neprovadet vitbec! V opacném piipadé se mizete dopustit chybného
zaveéru. O statistice se potom bude mluvit tak jako v ne€kterych vtipech: ,,Existuji tfi stupné 1zi: lez, sprosta
lez a statistika.* Statistika je mocnym nastrojem, ale pouze v rukou vzdélaného a zodpovédného ¢lovéka...
Vyluéovani vysledkti méfeni se v piipadé malého poctu opakovani provadi pomoci Dean-Dixonova
testu na odlehlost krajnich hodnot. U vétSich vybéra se aplikuji jiné vztahy a vyluCovani jako takové je
pomérné slozitou zalezitosti. SpiSe nez-li mechanické dosazeni hodnot do vzorce se uplatituje porovnavani
soubort s a bez testovaného bodu. V principu by se mély totiz vyloucit pouze ta data, kterd byla namétena

s hrubou chybou. V opa¢ném piipadé miizeme vylou¢enim dosahnout deformace rozdéleni nasich dat.

K zakladnimu statistickému vyhodnoceni 1ze pouzit klasicky tabulkovy procesor (pozor, Excel
pracuje pouze se statistikou pro velka ¢isla. V nékterych ptipadech také pocita nepfesné a nékdy dokonce
uvadi chybné oznaceni!). VE&tsi mnozstvi funkci nez napf. Excel nabizi Gnumeric (opensource program

podobny Excelu).

Vybrané rovnice pro statistické vyhodnoceni namérenych dat
(jsou zde uvedené vzorce pouzivané v piipadé malého poctu opakovani):
= vylouceni odlehlych dat — Q-test

m

_mn_mn—l- =m2_
@ R Qs R

kde R je rozpéti a m jsou namétené hodnoty. Index urcuje jejich potadi pfi jejich sefazeni od nejmensi po

nejveétsi hodnotu: n — posledni (nejvétsi) hodnota, n - 1 — predposledni hodnota atp. Vypoétené hodnoty Qn
a Qp porovname s tabelovanymi kritickymi hodnotami Q. pro dany pocet méfeni n a zvolenou hladinu
vyznamnosti . Q-test se pouziva, kdyzZ je pocet méteni 3 az 10. V piipad¢ tfi hodnot plati navic podminka,
ze vSechny hodnoty musi byt rizné. V opacnych piipadech nelze Q-test pouzit.

Tabulka 18. Kritické hodnoty Qs pro vylutovini cdlchlych vysledkd

@ (| @

|
E n s — B n e — ——
| 0,0 0,05 002 00l 010 005 002 001 |
| | |
= s — =il
3 ’ 0,886 0,041 0,972 0,088 | 7 0,434 0,607 0,586 0,637 |
3 0,679 0,765 0,846 0880 | & 0,309 0,468 0,543 0,500
5 0,557 0,642 0,729 0,760 9 0,370 0,437 0,510 0,555
6 0 [ 0,349 0412 0,483 0,527

0,482 0,680 0,644 u,ugsb 1

= vybérovy odhad ¢ - smérodatna odchylka dle Dean-Dixona sg:

ss =k, xR,

kde ki je koeficient zavisly na po¢tu méfeni n (k. = 0,8862; ks = 0,5908; ks = 0,4857), R je rozpéti dat
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= vybérovy odhad rozdéleni koneénych vysledki — interval spolehlivosti dle Dean-Dixona (L12)
L, =x*K, xR,

kde X je pramér, K, je koeficient pro dané n (K2 = 6,40; Ks = 1,30; K4 = 0,92; hodnoty uvedeny pro o =
0,05) a R je rozpéti

= porovnani dvou vybéru — stejny pocet méi‘eni — Lordiv test
e Xl
TR, +Ry
kde Xas jsou pruméry vybérti a Rag rozpéti. Vypoctené u se porovnava s kritickou hodnotou Lordova
testu u,, ktera je pro n = 2 rovna 1,714; pro n = 3 je 0,635 a pro n = 4 je 0,406 (hodnoty uvedeny pro o =
0,05). Je-li u < ug, je rozdil ‘)_(A —)_(B‘ statisticky nevyznamny na zvolené hladiné vyznamnosti a, a Ze je

mozné jej vysvétlit pfitomnosti ndhodnych chyb obou vysledkd.

= porovnani dvou vybéru — razny pocet méieni — Mooriv test

‘XA - XB‘

Ry+R; '
kde Xag jsou praméry vybéri a Rag rozpéti. Vypoctené U se porovnava s kritickou hodnotou Moorova
testu u,. Kritické hodnoty jsou uvedeny v tabulce nize. Lze si povSimnout, Ze Moortv i Lorduv test vyuziva

pro vypocet testové statistiky totozny vzorec. Mooruv test pak v ptipadé stejného poc¢tu méteni prechazi na

test Lordv. Zhodnoceni vysledku je stejné jako u Lordova testu

| x x
nA ne —— O— . 4]; TA na ———————— _I
| 0,100 0,050 0,010 I 0,100 0,050 0,010 |
2 2 1,161 1,714 3,058 4 4 0322 0,407 0,620
3 0,603 0,916 1,567 5 0,282 0,353 0,528
4 0656 0732 1,242 | 8 0,266 0,319 0,469
5 0478 0619 1,008 | 7 0,237 0,204 0,429
8 0,420 0,549 0,885 |
7 0,396 0,502 0,776 & 5 0,247 0,307 0,450
t‘ 6 0,204 0,277 0,402
3 3 0,487 0,835 1,050 7 0,208 0,256 0,368
4 0308 0611 0,814
5 | 0339 0420 0,660 l 6 6 0,203 0250 0,369
8 0411 0,391 0,500 7 0.188 0240 07329 |
7 0.288 0,380 0,536 1 !
| | 7 i 0174 0213 0,301
t
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Test vyznamnosti koeficienti regresni primky y = a + X

Stejné tak jako kazda veliCina, kterou métime, tak i parametry popisujici regresni pfimku maji charakter
nahodné proménné a jsou k nim spocitatelné piislusné smérodatné odchylky. To ndm umoziuje testovat je
na oc¢ekavané hodnoty. (I v tomto piipadé vétsinou pracujeme s odhady parametrtl, jelikoz mame naméfen

pouze vybér dat, nikoli cely soubor — viz. vyse.) Testova statistika ma podobu napft. t-testu.

V piipadé tseku na ose y (@) testujeme vysledek na shodnost napt. s hodnotou nula. Testujeme tedy,

zda piimka prochazi nulou ¢i nikoli. Shoda pak determinuje regresni pfimku ve tvaru y = SX.

V piipadé smérnice testujeme vysledek na shodnost také napf. s hodnotou nula. V ptipadé shody

vysledek dokazuje nezavislosti y na x, tvar regresni pfimky je tedy y = a.

Testovani parametrii regresni pifimky vSak musi pfedchdzet teoreticky predpoklad platnosti dané
predpokladané hodnoty. U tseku na ose y o¢ekavame, ze by mohl byt roven nule napft. tehdy, kdy méfime
kalibraéni zavislosti absorbance na koncentraci analytu. V ptipadé smérnice mizeme testovat nejen na
shodnost s hodnotou nula (tedy nezavislost y na y), ale také napf. s hodnotou jedna. Napft. pfi porovnani
kalibracnich pifimek dvou metod miizeme vynést zavislost vysledku jedné metody na vysledku druhé
metody. V ptipadé, Ze se potvrdi shodnost smérnice s hodnotou jedna, dokazujeme, ze dané kalibra¢ni
zavislosti se nelisi na pouzité hladin¢ vyznamnosti. V piipadé, ze existuje teoreticky predpoklad o¢ekavané

hodnoty, miizeme toto testovani provést.

V programu Excel miizete testovani parametrti provést nasledovneé:
Nastroje — Analyza dat (pokud zde analyzu dat nemate, je nutno ji doinstalovat: Dopliiky — Analytické

nastroje) — Regrese — zadat vstupni oblasti a vystupni oblast, hladinu spolehlivosti (viz. vyse) — OK.

Ve vysledcich se pak rozhodujeme na zakladé bud intervalu spolehlivosti (obsahuje/neobsahuje
oc¢ekavanou hodnotu), nebo z hodnoty p u daného parametru. Ta znaci ,,miru shodnosti* daného parametru
s o¢ekavanou hodnotou (o = 0; £ = 0). Je-li hodnota p vétsi nez nami pouzita hladina vyznamnosti (napf.
nez 0,05), je potvrzena shodnost a namisto vypoctené hodnoty je nutno uvést ocekavanou hodnotu (0).
V opa¢ném piipadé (napt. p = 0,002) je potvrzen statisticky vyznamnost parametru a musime jej v rovnici

regresni pfimky uvést tak jak vySel dle prolozeni.

Pouzité zdroje informaci:

[1] Oddéleni analytické chemie Ustavu chemie PiF MU. Doporudeni pro vypracovani protokolu

z laboratorniho cviéeni. Dostupné z: http://analytika.byethost2.com/files/pdf/pozadavky protokol.doc.
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