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Uvod

Tato ucebnica je urCend pre Studentov nového Studijného programu Chemicky laborant
Specialista, ktory vznikol na zaklade poziadaviek chemickych podnikov pre vysSkolenie
prakticky orientovanych zru¢nych pracovnikov pre laboratorne a priemyselné uplatnenie.

V ramci predmetu Zakladné metodiky v chemickom laboratériu by sa Studenti mali oboznédmit’
so zakladnymi metédami a postupmi vyuZzivanymi naprie¢ vSetkymi odvetviami chémie
(anorganickd, analytickd, organicka, fyzikdlna ako aj biochémia). V ramci jednotlivych tloh sa
stretnl nielen s pripravou latok a zdkladnymi laboratérnymi postupmi, ale aj s niektorymi
metddami charakterizacie ako napr. chromatografia, viskozimetria ¢i NMR spektroskopia.

Pripravené ulohy st koncipované tak, aby v ¢asovom rozsahu 6 vyucovacich hodin poskytli
Studentovi komplexnu predstavu o danej metode, v prepojeni na konkrétnu ulohu, ako aj
dostatoénti teoreticki podporu (kapitola 1-4), ktora vhodne dopliia laboratorne cvitenia
uvedené v 5. —14. kapitole.

Vysledkom préace Studentov pocas cvicenia budu nielen produkty, vysledky analyz ¢i merani,
ale aj dobré praktické zrucnosti, ktoré budi vyuzivat v d’alSich laboratornych cviceniach
zameranych na anorganickd, organicku, analyticku a fyzikdlnu chémiu ako aj biochémiu
v nasledujucich semestroch studia.

Verime, Ze tato ucCebnica poskytne vhodnu podporu pre UspeSné absolvovanie predmetu
a Studentom drZime palce pri zvladani jednotlivych uloh.

Kolektiv autorov



1. Prichod a priprava pred laboratérnym cviéenim

1.1 Pred vstupom do laboratéria

Pred vstupom do laboratoéria si vSetky nepotrebné veci (vrchny odev, topanky a vécsie tasky)
odlozime do satnikovych skriniek, ktoré sa na tento ucel pouzivaji a maji oznacenie prislusne;j
katedry, kde sa vyuka kond. KI'i¢ od skriniek si pozi¢iame z laboratoria, ktory po pouziti
vratime na povodné miesto, nakol’ko je pouzivany aj d’alSimi poslucha¢mi pocas laboratdérneho
cvicenia. Zaroven je potrebné skrinky po skonceni prace v laboratoriu vyprazdnit’ a opét’ kl'ace
vratit’ spat’.

Pred vstupom do laboratéria si obleCieme pracovny plast’ a prezujeme sa. Do laboratoria si
berieme so sebou len pracovné pomodcky (pisacie potreby, zoSit na poznadmky, chemické
tabul’ky, kalkulac¢ku, zapalky, suchti bavinenu handricku).

V laboratoriu pracujeme sustredene a rozvazne, nakol’ko je vdcSina urazov a nespravnych
vysledkov spdsobend nepozornost'ou pocas prace. Na cvicenie sa vopred teoreticky pripravime
na ulohu, ktort budeme robit, aby sme od zac¢iatku Gcelne vyuzivali pracovny ¢as. Ak Student
nie je na cvicenie teoreticky pripraveny, z bezpecnostnych dovodov nebude mdct’ realizovat’
pracu na cviceni.

Pocas prace v laboratoriu pracujeme samostatne (ak zo zadania Ulohy nevyplyva praca vo
dvojici), pracu si organizujeme tak, aby sme si v priebehu cviCenia zapisali vSetky tdaje
potrebné na vypocet konecného vysledku. Prebiehajuci experiment (napr. destildcia,
zahrievanie reak¢nej zmesi) nesmie zostavat’ bez dozoru. V priebehu prace postupujeme podl'a
predpisaného navodu. Pred kazdym krokom, ktory sa chystame realizovat’, sa zamyslime nad
tym, ¢i sme dodrzali vSetky bezpecnostné predpisy, aby nedoslo k trazu alebo Skoddm na
majetku.

1.2 Organizacia cvicenia

Na tivodnom cviceni vyucujici oboznami Studentov s organizéaciou cviceni a poziadavkami na
klasifikovany zapocet, bezpecnostou pri praci v chemickom laboratériu, pracou s jedmi,
jedovatymi latkami a poskytovanim prvej pomoci v pripade Urazu. Rovnako obozndmi
Studentov s obsahom pracovného stola ako aj so zakladnymi operdciami v chemickom
laboratériu ako je pouzivanie digestora, suSiarne, pipetovanie, vazenie, priprava filtra
a filtracia, pouZivanie plynového kahana a d’al§imi ¢innostami...

Potrebny material je na zaciatku kazdého cvi€enia pripraveny v pracovnom stole alebo je
umiestneny v digestore alebo na inom mieste, s ktorym budu Studenti obozndmeni na zaciatku
cvicenia. Odobratt latku zo zasobnej fl'ase, s ktorou sme uz pracovali, zasadne nevraciame
naspdt’ do originalnej nadoby. Z fTasti¢iek so vzorkami alebo chemikéliami teda odoberame len



najnutnejsie mnozstvo, aby nedochédzalo ku zbyto¢nému plytvaniu. Ked’ je v ndvode uvedena
voda, v anorganickom laboratériu sa ma na mysli vzdy destilovana voda. T4 je v laboratoriu
dostupnd v zasobnych flasiach opatrenych kohttikom v spodnej casti nadoby alebo v
zasobnych flTaSiach v digestore. Z tychto zasobnych flia§ odoberdme vodu vyhradne do
plastovych stri¢iek (striekaciek) alebo inych na to pripravenych nadob, nie priamo do
laboratornych nadob, ktoré pouzivame na samotnt pracu.

Po skonceni prace Student oznami vysledok vedicemu cvicenia. Pri Cistiacich metddach su
vysledkom prace produkt prilozeny k nahliadnutiu a percentudlna vytaznost. Pri merani
vlastnosti latky Student oznami ¢islo vzorky a nim ziskany vysledok a vyucujlci porovna s
tabelovanym vysledkom. Ak vyucujici oznameny vysledok schvéli a zapiSe (nie vzdy sa tak
stane na prvykrat, preto sa snazime pracovat’ tak, aby sme mali Casovu rezervu), Student ziskané
produkty umiestni do zdsobnych flias, ktoré st na to urcené, poupratuje pracovny stdl a odovzda
pracovny stol laborantovi. AZ potom Student opusti laboratorium. Do pracovného Casu je
potrebné zaratat’ aj Cas, ktory je nevyhnutny na upratanie stolov, pretoze cvicenie nie je mozné
predlzovat’ z organizacnych ani bezpecnostnych dovodov

Jednou z podmienok pre udelenie zapocétu je uspesné absolvovanie vSetkych tloh (t.j. so
schvalenym vysledkom) predpisanych pre dany studijny program. Pokial’ sa Student v riadnom
termine nemdze zo zavaznych (napr. zdravotnych) dovodov zucastnit’ na cvi¢eni, musi ulohu
nahradit’ v ndhradnom termine. Taktto nédhradu je potrebné dohodnut’ s vyucujicim, u ktorého
si Student ma zaujem nahradzat’ cvicenie. Takéto rieSenie vSak Student pouZiva iba v zavaznych
pripadoch v zmysle Studijného poriadku. V pripade nahrddzania cvicenia si Student pripravi
vhodny papier (napr. formatu A5), na ktorom uvedie svoje meno, ¢islo tlohy, datum a vysledok.
Vyucujuci, ktory viedol cvicenie, pocas ktorého Student realizoval nahradu, tento doklad
potvrdi svojim podpisom.

1.3 Protokoly

Praca v laboratériu moze byt povazovana za experimentalnu len vtedy, ked’ je o nej vedeny
podrobny pisomny zdznam, tzv. protokol. Jednym z tucelov tychto cviceni je ziskanie
zakladnych navykov pre pisanie protokolov. Preto sa na protokoly kladie znaény doraz a ich
odovzdanie a prijatie vediicim cvicenia je jednou z nevyhnutnych podmienok udelenia zapoctu.
Laboratorne prace su vicSinou rozvrhnuté tak, ze nie je mozné pocCas vymedzeného casu
vypracovat aj kvalitny protokol. Z tohto dévodu si v priebehu cvi¢enia robime podrobné
pracovné poznamky, z ktorych neskor vypracujeme protokol. Tieto poznamky si piSeme
zasadne do zoSita, nikdy nie na volné papiere, pretoze ich mdzeme stratit’ spolu so
zaznamenanymi udajmi. Do pracovnych poznamok zaznamendvame vSetky ciselné udaje a
vysledky merani ako aj vSetky pozorovania (i zdanlivé drobnosti), ktoré mézu byt neskor
dolezité pri vyhodnocovani udajov.

Protokol pise a odovzdava kazdy $tudent (aj v ramci dvojice) samostatne. Uprava protokolu je
ponechana na tvorivosti a moznosti kazdého Studenta. Protokoly je mozné odovzdat’ na vol'nych



listoch pisané rukou alebo spracované textovym editorom. Je vSak nepripustné, aby Studenti
protokoly kopirovali a len v nich modifikovali namerané daje. Takéto konanie hranici s
plagiatorstvom! Pocas cviceni budi realizované kontroly protokolov a budu porovnavané aj

medzi réznymi skupinami v tyzdni.

Kazdy protokol musi obsahovat’

v

ASRNEN

NSRRI

<\

Meno a priezvisko autora, datum

Nazov préace (Téma prace)

Zadanie tlohy

Teoreticky tivod, t.j. princip ulohy, reak¢éné schémy, podmienky pripravy, definicie
pouzitych pojmov, vzorce pouzivané na vypocet vysledkov, pripadne ich odvodenie ako
aj vypocet hodndt potrebnych k samotnej praci. Do protokolu neopisujeme skripta.
Snazime sa o vlastnu formulaciu viet, pretoZe sa tym nad tlohami hlbSie zamyslime a
lepsie pochopime podstatu prace.

Nékres aparatiry (ak sa pocas cvicenia pouziva)

Vypocty (ak su potrebné pred vykonanim tlohy)

Postup prace

Namerané hodnoty, t.j. ¢isla vzoriek, ndvazky a vSetky sledované ¢i namerané veliCiny.
Ak v tlohe sledujeme vzajomnu zavislost’ dvoch veli¢in, vynaSame ju do grafu podla
pravidiel zostrojovania grafov (nekreslime rukou).

Vypocet vyslednych hodnot a pripadné vysledky Ciastkovych vypoctov.

Koneény vysledok - spravidla priemer z viacerych merani (minimalne 3) - zaokrthleny
na vhodny pocet desatinnych miest.

Zaver, v ktorom Student zhodnoti ziskané vysledky, uvedie vytaznost a diskutuje
vyskyt odl'ahlého vysledku a pod.



2. Bezpecnost prace v chemickom laboratériu

Chemické laboratorium je priestor uréeny pre vsetky druhy chemickej prace. Je vhodne
zariadené nabytkom, vybavené pristrojmi, nadobami, pomockami a ostatnym chemickym,
pripadne pomocnym materialom. Praca v chemickom laboratoriu je casto spojena s
nebezpecenstvom pre zdravie pracovnikov. Medzi objektivne pri¢iny patria vlastnosti
chemikalii, zvySend moznost' Urazu pri experimentdlnej praci anedostatky samotného
laboratoria. Chemikalie st jedovaté, horl’avé, vybusné a/alebo maju leptavé ucinky. Pri préaci v
laboratériu méze dojst’ k mechanickému poraneniu so sklom, popaleniu pri praci za vysokej
teploty, pripadne k urazu elektrickym pradom. Medzi subjektivne pri¢iny patria nedostatky
pracovnika, predovSetkym neznalost’ charakteru uskuto¢iiovanych operacii, vlastnosti latok
alebo nesprdvna organizdcia laboratoérnej prace. Zakladnymi zdrojmi nebezpecenstva v
chemickom laboratdriu su:

v' CHEMIKALIE
ELEKTRICKY PRUD
PLYN

VODA

TLAKOVE NADOBY

ASRNENRN

Nebezpecenstvo laboratornej prace mozno dodrZiavanim zasad bezpecnosti pri praci znizit' na
minimum, ak pracujeme opatrne a dodrziavame vSetky bezpecnostné opatrenia. Kazdy
pracovnik musi ovladat’ bezpecnostné a hygienické predpisy a pri nehode pohotovo, rychlo a
spravne celit nebezpecnej situacii. Bezpecnostné predpisy pre pracu v chemickych
laboratoridch st prdvna norma, kazdy pracovnik si musi uvedomit, Ze poruSovanim
bezpe¢nostnych predpisov ohrozuje nielen svoje zdravie a bezpecnost, ale aj svojich
spolupracovnikov. Pri praci laboratornych cviceni je pritomnych vel'a Studentov, preto je
dodlezita disciplina, ohl'aduplnost’, zodpovedny pristup ku préci, udrziavanie poriadku a Cistoty.
V laboratoriu sa mézu robit’ len prace, s ktorymi je kazdy Student vopred dokladne teoreticky
oboznameny a st dovolené planom cvi€enia alebo podl'a pokynov ucitel’a.

V chemickych laboratoriach musi byt zabezpecené dokonalé vetranie. Kazdé laboratorium
musi mat’ dva vychody pre zaistenie bezpe¢né¢ho Uniku v pripade havarie. Pri préci so
zapachajlicimi, drazdivymi, jedovatymi plynmi alebo horl'avymi pripadne vybuSnymi latkami
pouzivame digestore. Pri vstupe do laboratéria musia byt na volne pristupnom mieste
umiestnené vypinace elektriny a digestorov, uzavery plynu a vody. V laboratériu musia byt
fungujice a volne pristupné hasiace pristroje, hydranty a sprchy (ak si to typ pracoviska
vyzaduje). Tieto pomdcky proti poziaru treba pravidelne kontrolovat’ a udrziavat’ v poriadku.

V laboratériu udrziava Student Cistotu a poriadok a to nielen na laboratérnom stole, ale aj v
jeho okoli. Na pracovnej ploche stola nesmu byt veci, ktoré tam nepatria (tasky, batohy).
Pracovnici v laboratoriach st povinni pri praci pouZivat’ osobné ochranné pomdcky (bavineny
plast, okuliare, rukavice, pri niektorych pracach ochranné §tity). V laboratoriu musi byt

aj lekarnicka, vybavena potrebnymi pomdckami a ndvodom na poskytnutie prvej pomoci. Pred
zaciatkom a po skonceni prace treba skontrolovat’ na laboratdrnych stoloch ¢istotu a funkénost’
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jednotlivych zariadeni. Zavady treba ¢o najskor odstranit’, pripadne hlasit’ vedicemu cvicenia.
Po skonceni prace a pri odchode z laboratoéria je potrebné skontrolovat’, ¢i su vypnuté vsetky
elektrické spotrebice, plyn a voda. V laboratériu je zakazané jest’, pit’ a uchovavat’ potraviny,
ako aj na tieto ucely pouzivat’ laboratérne naddoby. V laboratoriu je zakazané faj¢it’ a na miestach

s rizikom vzniku poziaru je zakdzané manipulovat’ s otvorenym ohiiom.

Crepy ako aj iné odpady s ostrymi hranami sa musia okamzite odstranit’ z laboratérnych stolov
ako aj zo zeme a musia byt’ ulozené do Specidlne oznacenej nadoby na odpad. Ak sa rozbije
ortutovy teplomer, je to potrebné okamzite nahlésit’ vyucujicemu, aby sa zlikvidovala toxicka
ortut’. Ziadny tuhy odpad nepatri do vylevky. Nadoby na zber odpadu, ako aj produktov st vzdy
oznacené a pripravené na vhodnom mieste

Je zakdzané nechdvat’ bez priameho dozoru zapnuté elektrické a plynové varice ako aj
aparaturu, v ktorej prebieha chemicka reakcia.

2.1 Bezpecnostné predpisy

Bezpecnostné predpisy pre pracu v chemickych laboratériach boli vypracované odbornikmi nie
preto, aby obmedzovali, ale preto, aby chranili experimentétora 1 pracovnikov v jeho okoli. St
vypracované na zaklade Chemického zédkona a prevadzkového poriadku daného laboratoria.
V nasledujicom texte sa obmedzime na predpisy, ktoré sa tykaji praktického cvicenia zo
Zakladnych metdd v chemickom laboratoriu.

1. Vlaboratoriach musi byt dodrziavana cistota a poriadok. Unikové cesty a manipulacné
priestory musia byt udrziavané trvalo pristupné.

2. Vlaboratoriu je zakazané jest, pit’ a fajcit. Laboratorne nadoby sa nesmu pouzivat' na
jedenie, pitie a uchovavanie potravin. Potraviny ani napoje nesmu byt uschovavané v
chladnickach urcenych na laboratorne pouZitie.

3. Pracovnici musia pri prdci pouzivat’ ochranné pomocky.

4. Chemikalie musia byt uloZené v uzavretych nadobach z vhodného materialu a oznacené
presnym ndzvom.

5. Do odpadového potrubia je zakazané vylievat rozpustadla, ktoré sa nemiesaju s vodou,

Jjedy, latky vybusné, koncentrované kyseliny a hydroxidy ako aj latky a ich roztoky, ktoré
v styku s vodou uvolnuju jedovaté alebo drazdivé plyny.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

Do odpadového potrubia sa smu vylievat' latky v obmedzenom mnozstve, jednorazovo
najviac 0,5 litra po dostatocnom zriedeni (aspon 1:10) s vodou, pricom kyseliny a
hydroxidy zriedené najmenej v pomere 1:30.

Crepiny a iné odpadky s ostrymi hranami musia byt odkladané do $pecidlnej nadoby
na odpad.

Pri praci s vakuom alebo pretlakom v skle sa musia pouzivat len vhodné neposkodené
nadoby a podtlakové casti aparatury je potrebné zakryt stitom.

Pri praci so zdraviu skodlivymi latkami je potrebné dbat na to, aby nedoslo ku styku
chemikdlie s pokozkou, sliznicou, dychacimi organmi a zazZivacimi ustrojmi. Delenie
nebezpecnych latok a ich oznacovanie je uvedené v nasledujiicom texte.

Vsetky manipulacie s latkami dymiacimi, drazdivymi, zapdchajicimi, jedovatymi ako aj
pri spalovani a Zihani latok je povolené vykondvat v digestore s dostatocnym
odsdvanim.

Pri vsetkych manipulacnych prdacach s latkami v otvorenych nadobdach sa musi
udrzZiavat ustie nadob odvratené od 0sob.

Pri destilacii horlaviny s nizkou teplotou varu sa musi kontrolovat privod vody do
chladica a odstranit z okolia vsetky iné horlaviny do bezpecnej vzdialenosti.

Pri rozliati horlaviny je nutné okamZite zhasnut kahan, vypnut elektricky prud mimo
laboratoria a postarat' sa o dokladné vetranie. Kvapalina sa vsiakne do vhodného
porézneho materidlu, ktory sa musi odstranit' na bezpecné miesto. Nepoldrne
rozpustadla rozliate na PVC sa nesmu roztierat.

Zapalené horaky kahanov nie je dovolené nechat horiet’ bez dozoru.

Pri zisteni chyby na insStalacii alebo plynovom spotrebici je nutné prislusny usek alebo
spotrebic uzavriet a zaistit opravu.

Ocelové flase so stlacenym plynom musia byt zaistené proti padu uchytkami, retiazkami
alebo prichytenim v stojane. Vzdialenost ocelovej flase od horiaceho plamena musi byt
najmenej 3 m.

Plyny sa mozu vypustat z flase len cez redukcny ventil uréeny pre dany plyn.

Osoby bez elektrotechnickej kvalifikdacie mozu:

a) samostatne obsluhovat jednoduché elektrické zariadenia usposobené tak, ze pri ich
obsluhe nemozu prist’ do styku s castami pod napdtim.

b) pracovat'v blizkosti casti pod napdtim len pri dodrziavani bezpecnej vzdialenosti.
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19. Opravovat, udrZiavat a rozsirovat elektrické instalacie a elektrické spotrebice je
Studentom zakdzané.

Pri praci dbame na to, aby sme mali presne oznacené vsetky pouzivané chemikélie, ale aj
roztoky, aby nemohlo dojst’ k ich zamene. Ak prenaSame plné fTase (hlavne vécsie), drzime ich
jednou rukou za hrdlo a druhou rukou ich pridrziavame za spodnu ¢ast’.

2.1.1 Praca so Zieravinami

Pri prelievani pouzivame lieviky a kvapalinu vzdy lejeme po ty¢inke. Dbdme vzdy na to, aby
sme neposkodili §titok s ndzvom Zieraviny (nddobu drzime S$titkom smerom k dlani) a
nezanechali malé mnozstva obsahu na vonkajSom povrchu naddoby. Zvysky koncentrovanych
kyselin a hydroxidov vylievame do vody v prude tectcej vody vel'mi pomaly a nakoniec este
vylevku dokladne vyplachneme vodou. Odmeriavanie malych mnozstiev Zieravin robime bud’
v odmernom valci alebo pomocou $pecialnych nadob. Nikdy ich nenasdvame priamo do pipety
ustami. Pri praci s kyselinami a hydroxidmi, hlavne pri ich prelievani alebo riedeni, si chrdnime
oCi a tvar §titom alebo okuliarmi a ruky gumovymi rukavicami. Po skonceni prace rukavice
dokladne umyjeme vodou a mydlom a osusSime ich. Rozliate kyseliny najprv neutralizujeme
pevnym uhli¢itanom sodnym alebo pieskom ako sorpénym materidlom, ktoré vhodime do
cerveného koSa na to ur¢ené¢ho a potom zbytok utrieme handrou.

2.1.2 Prdaca so sklom

Pri praci so sklom, ako je napr. zostavovanie sklenenych aparatir, postupujeme vzdy vel'mi
opatrne. V sucasnosti su Casti prakticky vsetkych sklenenych aparatir vzdjomne spojené
zabrusmi. Praca s nimi si vyzaduje dodrZiavanie urcitych pravidiel. Pri zostavovani aparatiry
musi byt zabrus dokonale €isty a natrety tenkou vrstvou vhodného mazadla (Ramsayov tuk,
silikonovy krém). Miernym pootoCenim natretych a spojenych casti dosiahneme utesnenie,
ktoré sa prejavi spriechl'adnenim zabrusu. Ak nie je mozné zabrus po praci rozobrat’, zavolame
veduceho cvi€enia alebo laboranta, ktori zabrus spravidla uvol'nia poklepanim alebo miernym
zahriatim. Tieto ¢innosti si vSak vyZaduji urcitl prax, a preto sa o to nepokuSame sami. Do
kontaktu so sklom mdzeme tiez prichddzat’ pri priprave kapilar napr. na meranie teploty topenia.
Pocas takejto prace si chranime ruky handrou a zvysky skla, ktoré sa uvolnia poc¢as oddel'ovania
kapilary od trubice odstranime metlickou a lopatkou, ktoré st na to urcené. Podobnym
spdsobom odstranime do oznacenych nadob ulomky skla, ktoré mézu vzniknit’ pri ndhodnom
rozbiti sklenenej nadoby. Plastovy ochranny §tit chraniaci tvar je nutné pouZzivat’ pri praci napr.
s vakuom, s podtlakom alebo pretlakom. Jeho pouZzivanie je povinné aj v pripade, Ze nosite
okuliare. V niektorych jednoduchych pripadoch mézu byt pouzité aj ochranné okuliare.
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2.1.3 Prdca s nebezpecnymi latkami
Nebezpecné latky mozeme rozdelit’ podla toho, aké nepriaznivé uc¢inky maju na ludsky
organizmus a zivotné prostredie. Niektoré chemické latky mézu mat’ nepriaznivé ucinky na
zdravie ¢loveka a zivotné prostredie.

Chemicka latka podl'a nariadenia Eurdpskeho parlamentu a Rady (ES) ¢. 1272/2008 o
klasifikécii, oznaCovani a baleni chemickych latok a zmesi (CLP) je chemicky prvok alebo
zlucenina chemickych prvkov v prirodnom stave alebo ziskané¢ akymkol'vek vyrobnym

postupom, vratane akychkol'vek pridavkov potrebnych na udrzanie jej stability a necistot
vzniknutych pocas vyrobného procesu, s vynimkou rozpust'adiel, ktoré mozu byt oddelené bez
ovplyvnenia stability chemickej latky alebo zmeny jej zlozenia.

Chemickou zmesou sa rozumie zmes alebo roztok skladajuci sa z dvoch alebo viacerych
chemickych latok. Nebezpecné chemické latky a nebezpecné chemické zmesi pre Zivot a
zdravie I'udi a pre Zivotné prostredie sa musia klasifikovat’ podl'a poziadaviek uvedenych
vtomto nariadeni. V tomto nariadeni sa ustanovuju kritéria klasifikdcie v triedach
nebezpecnosti, ich rozliSovanie a dalSie ustanovenia o tom, ako splnit’ tieto kritérid.
Nebezpecné chemické latky a nebezpecné chemické zmesi sa klasifikuji v jednej alebo vo
viacerych kategoriach nebezpecnosti podla koncentracnych limitov, M-koeficientov alebo
medznych hodnot.

e Koncentra¢ny limit - je prahova hodnota akejkol'vek klasifikovanej necistoty, prisady
alebo jednotlivej zlozky v latke alebo v zmesi, ktord mdze byt podnetom ku klasifikacii
latky alebo zmesi

e M-koeficient - je nasobiaci koeficient. Nasobi sa nim koncentracia latky, ktord je
klasifikovana ako nebezpecna pre vodné prostredie v kategorii akutnej nebezpecnosti 1
alebo v kategorii chronickej nebezpecnosti 1

e Medznd hodnota - je prahovd hodnota akejkol'vek klasifikovanej necistoty, prisady
alebo jednotlivej zlozky v latke alebo v zmesi, nad ktorou sa tato prisada, necistota alebo
zlozka uz zohl'adiiuje pri rozhodovani, ¢i sa latka alebo zmes klasifikuje v niektore;j
kategorii nebezpecnosti

Manipulaciu s chemickymi latkami a zmesami upravuji nasledujice zakony

e 67/2010 Zakon o podmienkach uvedenia chemickych latok a chemickych zmesi na trh
chemicky zakon

e 355/2007 Z. z. Zakon o ochrane, podpore a rozvoji verejného zdravia (d’alej len
355/2007)

e NV SR 355/2006 o ochrane zamestnancov pred rizikami stvisiacimi s expoziciou
chemickym faktorom pri praci

e NV SR 121/2024 o ochrane zdravia zamestnancov pred rizikami suvisiacimi s
expoziciou karcinogénnym faktorom, mutagénnym faktorom alebo reprodukcéne
toxickym faktorom pri praci

Od 1. juna 2015 sa latky a zmesi klasifikuji, oznacuji a balia uz len podla CLP.
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Databdza klasifikacie a oznaCovania registrovanych chemickych latok
http://echa.europa.eu/sk/information-on-chemicals/cl-inventory-database
Postup klasifikacie latok podl’a CLP
Identifikacia nebezpecnych vlastnosti latok a ich zdvaznosti na zéklade:

e Specifickych fyzikalno-chemickych

e toxikologickych

o ckotoxikologickych udajov
Porovnanie udajov s kritériami uvedenymi v prilohe ¢. I CLP

o latka sa klasifikuje do tried nebezpecnosti, pricom kazda vlastnost sa posudzuje
osobitne, uvadza sa len urcena trieda nebezpecnosti (Tabulka €. 1).

Z posudenia moZe vyplynut’ aj to, Ze latka nie je klasifikovana ako nebezpecnad.

Tabulka 1 Triedy a kategorie nebezpecnosti

Fyzikalna nebezpecnost’ (fyzikalno-chemické viastnosti)
Trieda rozliSenie

Vybusniny 7 podtried: nestabilné vybusniny a poditr.
1.1azl.6

Horlavé plyny kategoria I a 2

Horlavé aerosdly kategoria 1 a 2

Oxidujuce plyny kategoria 1

Plyny pod tlakom 4 skupiny: stlaceny, skvapalneny,
schladeny skvapalneny a rozpusteny
plyn

Horlavé kvapaliny kategoria 1, 2 a 3

Horlavé tuhé latky kategoria 1 a 2

Samovol’ne reagujuce latky a zmesi Stypov: A, B, C&D, E&F a G

Samozdpalné kvapaliny kategoria 1

Samozapalné tuhé latky kategoria 1

Samovol’ne sa zahrievajuce latky a zmesi kategoria 1 a 2
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Latky a zmesi, ktoré pri kontakte s vodou | kategoria I, 2 a 3

uvoliiujui horl’avé plyny

Oxidujuce kvapaliny

kategoria 1, 2 a 3

Oxidujuce tuhé latky

kategoria 1, 2 a 3

Organické peroxidy

5 typov: A, B, C&D, E&F a G

Korozivne pre kovy kategoria 1

Nebezpecnost’ pre Zivotné prostredie (environmentalne ucinky)

Trieda rozlisenie

Nebezpecnost’ pre vodné prostredie

akutna

kategoria 1

chronicka

kategoria 1, 2, 3 a 4

Nebezpecnost’ pre ozonovi vrstvu

kategoria 1

Trieda nebezpecnosti pre zdravie
Akutna toxicita ordlna

Akutna toxicita dermalna
Akutna toxicita inhalacnad
Zieravina/podrdidenie koe
PoSkodenie/podraZdenie oci
Respiracna senzibilizdacia

KoZna senzibilizacia
Mutagenita

Karcinogenita

Reprodukcna toxicita

Aspiracna toxicita

Kategoria rizika

1 (VTL)
1 (VTL)
1 (VTL)
14/B/C
1

1

i

1 A/B

1 A/B

1 A/B

1

Specifickd toxicita pre cielovy orgdn pri 1 (TL)

Jjednorazovej expozicii
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2(VTL) 3(TL)
2(VTL) 3(TL)
2(VTL) 3(TL)
2
2

4
4
4

La
kt.




Specifickd toxicita pre cielovy orgin po I 2
viacndsobnej expozicii

Endokrinna disrupcia pre zdravie Pudi 1 2

Poznamka: VTL - velmi toxicka latka; TL - toxicka latka

Karta bezpe¢nostnych idajov (KBU)

KBU poskytuje prenos potrebnych bezpe¢nostnych informacii o klasifikovanych latkach a
zmesiach vratane informacii o chemickej bezpec¢nosti pre uzivatel'a. Je vypracovana pre kazda
nebezpednu chemicki latku alebo nebezpe&na chemicka zmes, ktoré si uvadzané na trh. KBU
je povinny vypracovat’ vyrobca, dovozca, distributor chemickych latok.

Poziadavky na zostavenie KBU st uvedené v Prilohe & I Nariadenia komisie (ES) 453/2010.
Karta bezpecnostnych idajov musi obsahovat’ vSetkych 16 oddielov:

N SR

Identifikacia latky/ pripravku spolocnosti/ podniku:
Identifikator produktu,
Relevantné identifikované pouZitia latky alebo zmesi a pouZitia, od ktorych sa odradza,

Udaje o dodavatelovi latky alebo zmesi (nazov, adresa, tel.) - vyrobca, dovozca,
vyhradny zastupca, DU, distributor,

Na jednoduchsiu identifik4ciu latky sluzi

CAS cislo je registra¢né ¢islo latky pouzivané v Chemickych Abstraktoch (Chemical
Abstracts) vydavanych Americkou chemickou spolo¢nostou, ktoré napomaha pri
identifikacii polozky

Nudzové telefonne Cislo

ldentifikacia nebezpecenstiev

Chemickeé latky: vystrazny piktogram, vystrazné slovo, H a P vety podl'a CLP
Zlozenie/informdcie o zloZkach

Uvadza sa zoznam nebezpecnych chemickych zloziek s percentualnym zastipenim a
ich klasifikdcia, prislusné oznacenia, pripadne koncentracné limity

Opatrenia pri prvej pomoci
Protipoziarne opatrenia
Opatrenia pri nahodnom uvolneni
Manipulacia a skladovanie
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8. Kontrola expozicie /osobnd ochrana/ expozi¢ny scenar/ limitné hodnoty vystavenia
zamestnancov/ odpora¢ané OOPP

9. Fyzikdlne a chemické viastnosti

10. Stabilita a reaktivita

11. Toxikologické informacie Kklasifikdcia v jednotlivych kategoriach nebezpecnosti,
hodnoty LD50, LC50

12. Ekologicke informacie

13. Opatrenia pri zneskodnovani

14. Informacie o doprave

15. Regulacné informacie

16. Dalsie informacie

Co si v§imat’ pri manipulacii s chemickou latkou

Pri prvom kontakte s chemickou latkou si pozorne prezrieme obal fl'ase, kazda chemicka latka
alebo zmes musi byt’ riadne oznacena.

Na obale sa uvadza :

nazov latky/zmesi,
nazov dodavatela,

mnozstvo,
ldentlﬁkétory V},/rObku (ES alebo CAS), Nitric Acid 69%
. in Safe Break Glass Winchester
vystrazné piktogramy, 5] owacae ‘

vystrazné slova,
vystrazné upozornenia,
bezpecnostné upozornenia

Vystrazne piktogramy GHS, ktoré musia doprevadzat’ kazdu chemicku latku alebo zmes su pre
nas prvym identifikdtorom nebezpe€enstva a informuji aj o potrebe pouZzitia ochrannych
pomdcok pre manipulaciu s nimi:
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Fyzické nebezpecnstvo Zdravotné rizika Nebezpecenstvo pre Zivotné prostredie
GHS 05 GHS o 5 4 :
5 5 g 3 Latky nebezpecné pre zivotné
Korozivne latky a Zieraviny 5
prostredie

GHS 06
Toxické latky

GHS
Vybusné latky

GHS 02
Horl'avé latky

GHS 03
Oxidujuce latky

GHS 07
Drazdivé latky

QOO

GHS 04 GHS 08
Plyny pod tlakom Létky nebezpecéné pre zdravie
GHS 05

Korozivne latky a Zieraviny

CRURC AR,

Vystrainé upozornenia H a bezpecnostné upozornenia P vety

Vystrazné  upozornenia alebo H-vety (Hazard) su  Standardné  upozornenia o
nebezpecnosti chemickych latok a ich zmesi. St sucastou globalneho harmonizovaného

systému klasifikécie a oznacovania chemikalii a nahraddzaju starSie R-vety s rovnakym ti¢elom

a podobnym obsahom.

Bezpecnostné upozornenia alebo P-vety (Protection) si Standardizované pokyny na
bezpecné zaobchadzanie s chemickymi ldtkamia ich zmesami. St sucastou globalneho
harmonizovaného systému klasifikacie a oznacovania chemikalii a nahradzaju starSie S-vety s
rovnakym tc¢elom a podobnym obsahom.

Zoznam H a P viet je stcastou kazdého laboratoria v blizkosti uloZenia chemikalii, volne
k nahliadnutiu v pripade potreby.

H aP vety su identifikované Stvorcifernym kodom, ktory pomaha presne definovat’ typ a
zavaznost’ nebezpecenstva, napriklad vybuSnost’, horl’avost’, toxicita atd’.

Prva cislica za pismenom "H" oznacuje typ nebezpecenstva (napr. 2 pre fyzikdlne
nebezpecenstvo, 3 pre nebezpeCenstvo pre zdravie, 4 pre nebezpecCenstvo pre zivotné
prostredie). Priklady H viet st uvedené nizsie:

H200 |Nestabilnd vybusnina. H302 |Zdraviu skodlivy pri poziti.
201 Vyb’usnma; n’ebezpecenstvo H304 Pri VpOZl'Atl a '\’/nlknl;ltl do dychacich ciest
masivneho vybuchu. moze spdsobit’ smrt’.

2.2 Poskytovanie prvej pomoci v chemickom laboratoériu
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https://sk.wikipedia.org/wiki/R-vety
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https://sk.wikipedia.org/wiki/Zmes
https://sk.wikipedia.org/wiki/Glob%C3%A1lny_harmonizovan%C3%BD_syst%C3%A9m_klasifik%C3%A1cie_a_ozna%C4%8Dovania_chemik%C3%A1li%C3%AD
https://sk.wikipedia.org/wiki/Glob%C3%A1lny_harmonizovan%C3%BD_syst%C3%A9m_klasifik%C3%A1cie_a_ozna%C4%8Dovania_chemik%C3%A1li%C3%AD
https://sk.wikipedia.org/wiki/S-vety

Je prirodzenou povinnostou kazdého obc¢ana, aby podl'a svojich moznosti poskytol prvii pomoc
bez rozdielu kazdému, koho postihol Graz alebo nahle ochorenie, a sucasne neohrozuje seba
alebo iného. Poskytnutie prvej pomoci je nielen prirodzenou (moralnou) povinnost'ou kazdého
obcana, ale aj povinnost'ou, ktora vyplyva z Trestného zakona ¢. 300/2005 Z.z. § 177. Prva
pomoc sa musi poskytovat’ pri vSetkych trazoch, otravach a nahlych ochoreniach.

Zakladnym pravidlom pri poskytovani prvej pomoci je robit’ vSetko, €o stav postihnutého
vyzaduje a C¢oho je zachranca schopny, ale len v rozsahu, ktory bezpecne ovlada. Pri
poskytovani prvej pomoci treba zachovat’ tento postup:

1. zistit’ ¢o sa stalo (odstranit’ alebo prerusit’ pdsobenie vyvolavajice pri¢iny a umoznit
poskytnutie prvej pomoci),

2. zorientovat sa v rozsahu poSkodenia a zdravotnom stave postihnutého (posudenie stavu
bezprostredného ohrozenia zivota s nebezpecenstvom z omeskania a postihnutia bez
bezprostredného ohrozenia Zivota),

3. vykonat opatrenia zachranujiuce zivot, poskytnut d’alSiu prvi pomoc podla stavu
postihnutého a u¢innymi opatreniami zabranit’ vzniku alebo rozvoju komplikacii,

4. zorganizovat dalSiu pomoc (zabezpecit Setrny a rychly odvoz postihnutého do
zdravotnickeho zariadenia, zabezpecit’ sprevadzanie postihnutého),

5. odovzdat postihnutého do ststavy rychlej zdravotnickej pomoci.

Prva pomoc pri poraneniach

Rana je poruSenie koZe, sliznice alebo vnutornych organov. Charakteristickym znakom je
krvacanie, bolest, strata alebo poSkodenie tkaniva. Podl'a rozsahu poskodenia moZno rany
rozdelit’ na:

v povrchové - je poranena len koza,
v" hlboké - poSkodenie postihuje aj podkozZie, svaly a kosti,
v" prenikajice - poSkodené su aj vnutorné dutiny.

Uraz elektrickym pridom a elektrickym vybojom

1. Vypnutie privodu elektrického pridu a Setrné vyslobodenie postihnutého. Ak to nie je
mozné, neodkladné zabezpecenie technickej prvej pomoci.

2. Zabezpecenie zakladnych zivotnych funkcii, umelé dychanie, pri zastaveni obehu
nepriama masaz srdca a umelé dychanie.

3. Co najmensie krytie popalenin.
Znehybnenie zlomenin.

5. Neodkladné zabezpecenie rychlej zdravotnickej pomoci.
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Popaleniny

1.

Popaleniny hortcimi predmetmi ochladime studenou vodou, pl'uzgiere neprepichujeme
a popaleninu nasucho sterilne obviazeme. NenanaSame masti alebo zasypy.

V pripade zasiahnutia postihnutého rozsiahlym poZziarom vynesieme postihnutého z
priestoru posobenia vysokej teploty a dymu a zahasime horiaci odev.

Pri hlbokych popélenindch s vyvinutymi a rozsiahlymi pluzgiermi az do odumretia
tkaniva osusime suchym aseptickym obvédzom s hrubSou odséavacou vrstvou.
Zabezpecime zvysenu polohu, pripadne znehybnenie oSetrenych postihnutych miest bez
prikrytia prikryvkou.

Zabezpecime pohodInu polohu poleziacky a Setrné prenaSanie.

Chranime pred nepriaznivymi vonkaj$imi vplyvmi, stratou tepla, pred vznikom triasky
a prehriatim.

Zabezpecime psychickt podporu, upokojenie a pokojné prostredie.

Neodkladne zabezpecime rychlu zdravotnicku pomoc pri priznakoch Soku, hlbokych
popéleninach, povrchovych a rozsiahlych popéleninach.

Nadychanie sa horucich par a dymu

NV AE DD -

Pri vedomi poloha posediacky s pohodlnym opretim chrbta a hlavy.

Pri bezvedomi stabilizovana poloha so zvySenim hornej polovice tela.

Dostatocny privod chladného ¢erstvého vzduchu.

Uplny telesny pokoj.

Psychické upokojenie.

Nepretrzita kontrola dostato¢nosti volI'ného dychania.

V¢Easné umelé dychanie pri zhorSeni priechodnosti dychacich ciest a pri poruchach
dychania.

Neodkladné zabezpecenie rychlej zdravotnickej pomoci.

Nadychanie sa drazdivych a dusivych par

1
2.
3.
4

AN

Vynesenie postihnutého zo zamoreného priestoru.

Zabezpecenie uplného telesného pokoja.

Psychické upokojenie.

Ulozenie do pohodlnej polohy posediacky alebo v polosede s opretim chrbta a
hlavy.

Pri dychavicnosti a poruchdch dychania umelé dychanie z pl'ic do plc.
Neodkladné zabezpecenie rychlej zdravotnickej pomoci.
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Poleptanie
Zasiahnutie koze zZieravinou

1. Poleptané miesto omyjeme okamzite silnym prudom vody z vodovodu a toto omyvanie
vykondvame niekol’ko minut (s vynimkou kyseliny sirove;j).

2. Pokial k zasiahnutiu doslo cez odev, je nutné odev okamZite a rychlo vyzliect. Cas je
tu rozhodujuci a pri zameSkani moze v dosledku celkom bandlnej nehody dojst’ k
vaznemu poskodeniu zdravia! Visiacu koZu alebo pevne prilepeny odev nikdy
nestrhavame.

3. Na poleptané miesto nevtierame masti, krémy ani ole;j.

Postihnutej osobe opatrne stiahneme prstene, hodinky, opasky alebo tesny odev z
blizkosti zasiahnutého miesta skor, ako za¢ne optichat’.

5. Po dokladnom omyti je mozné urobit neutralizaciu roztokmi vopred pripravenymi
alebo tymi, ktoré st na tento ucel v lekarnicke.

Poleptanie oci

1. Oko najskor vyplachneme ¢o prudom vody z vodovodu asponi 15-20 minut, alebo
pouzijeme o¢nu sprchu

2. Prekryjeme sterilnou gazou.

3. Pred vyhladanim lekarskej pomoci moézeme po vyplachnuti oko oSetrit’ roztokom na
vyplach oka z lekarnicky.

Poleptanie traviaceho traktu

1. Usta vyplachneme dokladne vodou alebo neutralizaénym roztokom ako v pripade
kontaminécie koze.

2.

3. O d’alSom postupe musi rozhodnut’ vedici cvic¢enia podl'a konkrétneho pripadu.

Prva pomoc pri poZiti chemickej latky

Ak je osoba pri vedomi, snazime sa zistit, o poZila (¢o najviac informacii o pozitej latke) a
zaroven ju upokojujeme. Zabezpec¢ime odborné lekarske vySetrenie.

1. Pripoziti vyplachnut’ usta, a riadit’ sa pokynmi lekarskej sluzby.

2. Nevyvolavame zvracanie, ak je ¢lovek v bezvedomi alebo pozil latku pred viac ako
hodinou. Tiez pri poziti zieravin vid’ vyssie.

3. U postihnutého sledujeme stav vedomia a zdkladnych zivotnych funkcii, vyhl'adame
lekarsku pomoc.

Porezanie

1. Drobné povrchové poranenia oSetrime dezinfekénym prostriedkom (betadine, ajatin) a
obviazeme.

2. VAéacsie rany zasadne nevymyvame ani vodou ani dezinfek¢nym roztokom, len prilozime
sterilny obvéz.

3. 'V pripade vac¢Sich poraneni je Student v sprievode odoslany na lekarske oSetrenie.
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4. Ak doslo k poraneniu tepny alebo zily, poskytneme prvii pomoc zastavenim alebo
zmiernenim krvécania tlakom na ranu a ihned’ privoladme lekarsku pomoc.

O kaZdom i zdanlivo bezvyznamnom turaze informujeme veduceho cvicenia. Veduci jednak
vie na zaklade skusenosti posudit’ Graz a v pripade potreby realizovat’ prvé oSetrenie a tiez
rozhodnut, ¢i je potrebné vyhladat lekarske oSetrenie. Zaroven musi vybavit zdkonmi
predpisanu evidenciu pripadu!!!

3. Zakladné vybavenie laboratoria

3.1 Laboratorne sklo, porcelan a ostatné pomaocky

Sklo je homogénny amorfny, tuhy materidl. Vyrdba sa z viskéznej skloviny roztavenej v
sklarskej peci. Materidl sa rychlo ochladzuje a preto nema dostatok Casu na sformovanie
regularnej krystalovej Struktiry. Pre lepSie pochopenie procesu tvorby skla si mozno predstavit’
konzumny cukor, ktory ked’ roztopite a rychlo ochladite vyliatim na studeny povrch, dostanete
karamel — amorfna beztvara latku. Cisté sklo je transparentny (priehl'adny), relativne pevny
materidl, odolny proti opotrebovaniu a v podstate je inertnym a biologicky neaktivnym
materidlom.

Sklo obsahuje predovsetkym oxid kremicity, ktory je pritomny v kremeni alebo v kremicitom
piesku (tieZ nazyvany sklarsky piesok), z ktorého sa vyraba. Krystalicky kremen ma teplotu
topenia okolo 2000 °C, preto sa pri vyrobe roznych sklenenych vyrobkov pridavaju alkalické
latky, ktoré tato teplotu vyrazne znizuju. S6da (NaxCOs3) a potas (K2COs) znizuju teplotu
médknutia na asi 1000 °C. Pretoze alkdlie znizuju odolnost’ skla voci vode, Co je obvykle
neziaduce, pridava sa tiez oxid vapenaty, ktory tito odolnost’ zvySuje. Na vyrobu chemickych
nadob sa vyuziva aj borosilikatové sklo, ktoré obsahuje aj oxid bority.

3.1.1 Laboratorne sklo

Pod pojmom laboratoérne sklo rozumieme skleneny material, s ktorym sa stretdvame v
chemickom laboratoriu (s vynimkou tabul'ového skla). Vyhodné chemicke, fyzikéalne a optické
vlastnosti skla boli ddvodom toho, Ze sa sklo stalo zdkladnym materidlom pre prevaznu vacSinu
chemickych nadob a pristrojov. Pri beznej praci na cviceniach sa stretdvame s tymito druhmi
skla:

v" mikké sklo, ktoré ma mala tepelni odolnost’ a vyzaduje opatrné predhrievanie a po
spracovani opét’ opatrné, pozvol'né ochladzovanie. V laboratériu sa z neho pripravuja
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trubice, kapilary, ty¢inky a pod. Bod mdknutia lezi medzi 450 - 550 °C; ku spracovaniu
postaci vykonny laboratorny kahan.

v' tvrdé sklo sa pouziva na vyrobu takmer vSetkého laboratérneho skla (varného i
odmerného), na vyrobu laboratérnych pristrojov a pod. Vynika vysokou chemickou
odolnostou voci hortcej vode, kyselinam a hydroxidom. Bod mdknutia je priblizne
600 °C, na spracovanie je potrebny sklarsky kahan.

v kremenné sklo sa vyznacuje vysokou tepelnou aj chemickou odolnost'ou. Je vSak vel'mi
krehké a v chemickom laboratériu sa pouziva na zhotovenie Specidlnych nadob a
zariadeni, napr. kyviet pre spektroskopiu.

Porcelanové predmety su vyrobené z tzv. ,.tvrdého porcelanu, ktoré svojimi fyzikalnymi
a chemickymi vlastnostami ¢asto prekonavaju i Specialne chemické skla. Tieto predmety
mozno zahrievat aj nad 1000 °C. Na rozdiel od chemického skla znasa porcelan po
predchddzajicom vyhriati aj vyzihanie priamym plameniom. Inak platia pre tento materidl
rovnaké zésady ako pre sklo - tenkostenné predmety znasaji zahrievanie, hrubostenné nie.
Odolnost’ proti mechanickému naméhaniu je pri porceldne vicsia ako pri skle.

Z inych materiadlov sa v laboratoriu pouzivaji chemicky odolné kovy, hlavne platina, na
zhotovovanie kelimkov a misiek. Usl'achtila ocel’ na vyrobu kliesti, Spachtli a pinziet. Ako
zvlastny chemicky material sa pouziva teflon na zhotovovanie roznych miesadiel a misiek a
hadiciek pre pracu, pri ktorej nie je mozné pouZit’ bezné gumové alebo polyetylénové materialy.

V pripade niektorych prac s fluérom alebo pri biochemickych pracovnych postupoch
vyuzivame aj plastové pomocky ako Pasteurove pipety, ependorfky ¢i plastové skimavky.

3.1.2 Prdaca so sklom a Cistenie skla

Pri zahrievani sklenenych nadob sa riadime tymito pokynmi:

v Tenkostenné varné sklo (kadiky, banky a pod.) zahrievame na keramickej sietke.
Nédoby nezahrievame nikdy prazdne a nikdy ich nekladieme na vopred rozZeravenu
sietku. Na zohrievanie baniek a destilaénych aparatir sa dnes pouzivaji prakticky
vyhradne elektrické vyhrevné (tzv. topné) hniezda. Naproti tomu tenkostenné skimavky
mozno opatrne zahrievat’ priamo plameiiom. Musime vSak pritom dbat’ na to, aby Ustie
skamavky bolo odvratené od inych osob.

v Hrubostenné nadoby (odmerné valce, zasobné fI'ase, prachovnice, trecie misky a pod.)
a tiez niektoré tenkostenné predmety (pyknometre, kohutiky a pod.) nie je mozné
zohrievat nad 50 °C ani v suSiarni. SuSime ich tak, ze po oplachnuti lichom ich nechame
odkvapkat” a vysusit’ pri laboratornej teplote. Toto suSenie mozeme v niektorych
pripadoch urychlit’ presavanim pradu vzduchu vodnou vyvevou.

v Pri umyvani skla davame pozor, aby sme neposkodili jeho povrch. Ryhy spdsobené
napr. ¢iastockami piesku moézu byt zdrojom trhlin pri neskorSom zahrievani. Teda
nikdy nezohrievame varné sklo, ktoré ma praskliny alebo je inak poSkodené.
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Pri cCisteni skla i porcelinu dbame na to aby necistoty prili§ nezaschli alebo nedoslo
k poleptaniu materidlu a preto sklo umyvame (pokial’ je to mozné hned’ po pouziti). Pri umyvani
dodrziavame niekol'ko pravidiel:

1.

Sklo najprv umyjeme pouzitim saponatového prostriedku kefkou alebo hubkou
a dokladne oplachneme vodou.

V laboratériu vSak nezabudneme na posledny krok, ktorym je vyplachnutie nadob
destilovanou vodou.

Podl'a povahy skla, z ktorého sii nddoby vyrobené¢, ich potom nechame vysusit’ v
susSiarni (tenkostenné sklo) alebo len vyplachneme malym mnozstvom lichu alebo
acetonu a nechame odkvapkat’ (hrubostenné sklo).

Pokial' na stendch nadob zaschli necistoty nerozpustné vo vode, zvolime pouZzitie
mechanickych pomocok (laboratérne kefky s dlhymi rickami), Specidlne vytvarované
tak, aby dosiahli na dno chemickych nadob. Dobr¢ je pouzit’ aj tekuty prasok, ktory je
abrazivnej$i. Vyhodny je tiez sposob, pri ktorom do nadoby vlozime utrzky filtracného
papiera spolu s jemnym pieskom alebo sklenenymi gulickami a pretrepavame.
Prostriedky, ktoré zvolime, nesmu v ziadnom pripade nadobu poskrabat’!!!

Pokial’ ani mechanické Cistenie nevedie k ciel'n, pouzivame cistenie chemické, ktoré
spociva vo vol'be kvapalnej chemikalie, ktoré Cisteny materidl nepoSkodzuje a v ktorej
je necistota rozpustna alebo s fiou reaguje. Najjednoduchs$im pripadom st v laboratoriu
dostupné kyseliny, iné prostriedky st doddvané komercne. Pri takejto cinnosti
nesmieme zabudnut’ na dodrZiavanie bezpecnostnych predpisov pre pracu s kyselinami
a hydroxidmi (rukavice, ochranné okuliare). Pri cviceni kazdy takyto postup robime v
spolupraci s laborantom.

3.1.3 Druhy sklenenych laboratornych nadob

Podrla tcelu na ktory sa chemické nadoby pouZivaju ich delime do niekol’kych skupin:

Kadicky a banky su najbeznejSie tenkostenné nadoby pouzivané v laboratoriu. Kadicky
(Obr. 1) maja rovné dno a na hornom okraji vylevku, mézu byt delené alebo nedelené. Banky
maju ¢lenitejsi tvar, ¢asto rozdeleny na vlastni banku a hrdlo. Dno mézu mat’ tak rovné (banky
titracné, Erlenmeyerova banka) ako aj gulat¢ (nadoby na destilaciu, alebo pre pracu za
znizené¢ho tlaku (Obr. 2)). Nazvy roéznych typov bank su najcastejSie odvodené od tcelu, na

ktory sa banky pouzivaji, s niektorymi sa zozndmime pri d’alSich tlohach. Hrubostenna tzv.
odsavacia banka (Obr. 2) sluzi na filtraciu za znizeného tlaku. Pouziva sa len na tento tucel, v
Ziadnom pripade v nej nie je mozné realizovat’ nejaké chemické reakcie, plnit’ ich horucimi
kvapalinami alebo dokonca zahrievat'.

25



Kadicka s vylevkou Kadicka podla Phillipsa

Obrazok 1 Chemické sklo — kadicky.

Erlenmeyerova banka Titraénd banka  Varna banka s plochgm dnom

Y

Varna banka s gul'atgm dnom Odsévacia banka Frak¢na banka

Obrazok 2 Chemické sklo — banky.

Krycie (tzv. hodinové) sklo sluzi na prikryvanie nadob, na suSenie, vdzenie a prenasanie vzoriek
tuhych latok. Na analogické ucely sa pouzivaju aj dvojdielne Petriho misky (Obr. 3).
Odparovacie misky su vyrobené z porcelanu alebo skla. Nie st vhodné na priame zahrievanie
v plameni a pouZzivaji sa na odparovanie roztokov umiestnenim na vodny kupel’. Trecie misky
s roztieradlom (Obr. 3) byvaji porcelanové alebo sklenené, pre Specidlne tcely aj achatové.
Vnutorna stena misky a povrch roztieradla st zdrsnené. Trecie misky slizia vyhradne na
drvenie a rozotieranie tuhych vzoriek.

Jedinymi porcelanovymi naddobami, ktoré zndsaji priamy ohrev v plameni, su porcelanové
tégliky (kelimky) zobrazené na obrazku 3.
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Odparovacia miska Trecia miska s roztieradlom Porcelanovy kelimok

Obrazok 3 Chemické sklo — misky a kelimky.

Lieviky - zakladny tvar lievika je zobrazeny na Obr. 4. Vo v§eobecnosti sa lieviky pouZivaji na
prelievanie kvapalin a na jednoduchu filtraciu (filtracny lievik). Na urychlenie filtracie sa
pouzivaju hrubostenné lieviky s rebrovanym vnaitornym povrchom kuZzel'a alebo vel'mi uzkou
stopkou (analyticky lievik). Deliacie lieviky (podla tvaru delené na hruskovité a gul'ovité) sa
pouzivaji na oddel'ovanie vrstiev kvapalin, na susenie kvapalin a na regulované prikvapkavanie
reagencii (napr. kyselin). ZvlaStnym pripadom je vel'mi Casto pouzivany tzv. Biichnerov lievik
(Obr. 4). Je vyrobeny z porcelanu a mé dierkované dno, na ktoré sa uklada kruh filtracného
papiera. S technikou prace s nim sa oboznamime pri d’alSich cviceniach. V sticasnej dobe ich
funkciu Casto preberaju tzv. frity, t.j. sklenené lieviky podobného tvaru, ktoré maji dno zo
sintrovaného skla, ktoré samo tvori filtrany material (Obr. 4).
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Bichnerov lievik Sklenena frita

Obrazok 4 Chemické sklo — lieviky a frity.
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Na odmeriavanie objemu kvapalin sa pouzivaju sklenené nadoby uréené na tento ucel. K tymto
nadobam patria hrubostenné odmerné valce (Obr. 5) na priblizné odmeriavanie objemu a
tenkostenné nadoby, ako su pipety, byrety a odmerné banky na presné meranie objemu (Obr.
5). Blizsie informécie o praci s tymito nadobami su v kapitole 4. Pribuzné tejto skupine nadob
su tiez pyknometre (Obr. 5), nadoby sltiziace na meranie hustoty kvapalin.
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Odmerny valec Pipeta delena Byreta Odmernd banka Pyknometer

Obrazok 5 Chemické sklo — odmerné.

Exsikator je hrubostenna dvojdielna nddoba so zabrisenym vekom, ktord sa pouziva na
vysuSovanie preparatov alebo na uschovéavanie hygroskopickych latok. Zosilnenie ucinku
suSenia je mozné dosiahnut’ zniZenim tlaku v exsikatore. Takto upraveny exsikator oznacujeme
ako vakuovy exsikator (Obr. 6). Spodny priestor exsikatora obsahuje napln a byva oddeleny od
hornej €asti perforovanou porceldnovou vlozkou. Ako népli do exsikatora sa pouZzivaju latky,
ktoré udrzuju v prostredi nizky tlak vodnej pary - napr. chlorid vapenaty, tuhy hydroxid sodny
alebo draselny, silikagél a oxid fosforecny. Na cviceni st exsikatory uzZ pripravené na pouZitie.
Sami do nich vkladame len vzorky a s ndpliiou nemanipulujeme. Na Cistenie plynov slizia
premyvacky (Obr. 6), s ktorymi sa taktieZ oboznamime neskor pocas cviceni.

hy i

Eksikator Vakuovy eksikator Prem(vacka

Obrazok 6 Specialne sklenené nadoby.
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Na uskladnovanie chemikalii sa pouzivaji rozne fl'ase. Podl’a Sirky hrdla sa zasobné fl'ase delia
na reagencné flase, ktoré maju uzke hrdlo a v ktorych uchovdvame kvapaliny, a tzv.
prachovnice (Sirokohrdlé), v ktorych uchovavame tuhé latky (Obr. 7). Fl'asa s tubusom pri dne
tzv. flasa podl'a Woulffa (Obr. 7) sa pouziva ako zasobnd fl'aSa na vodu a etanol. Na
uchovavanie mensSieho mnozstva latok alebo produktov sa pouzivaju vialky r6znych velkosti.
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Prachovnica Reagen¢na fl'asa Fl'asa podl'a Woulffa Vialky

Obrazok 7 Chemické sklo — na uskladiiovanie chemikalii.

3.1.4 Kovové pomocky

Pri zostavovani aparatur pracujeme so stojanom, pricom na zvislé ty¢e stojanov pripevitujeme
kruhy alebo drziaky pomocou svoriek (Obr. 8). Na kovové kruhy spravidla umiestiiujeme
keramické sietky (Obr. 8), na ktoré kladieme kadicky alebo banky v pripade ich zohrievania
kahanom. Kruhy nesmieme nikdy zamenit’ za filtracné kruhy, ktoré st oblozené drevenou
vlozkou a sluZia na drZanie lievika pri filtracii alebo oddel’'ovacieho lievika pri rozvrstvovani
alebo deleni kvapalin. Kruh na stojane mdze byt nahradeny frojnozkou (Obr. 8). Na upevnenie
sklenenych casti malého priemeru slizia lapaky (Obr. 8), na vicSie priemery pouZivame
chladicove lapaky (Obr. 8). Lapaky sa nesmu nikdy dotykat’ sklenenych casti aparatiry priamo
kovom. Byvaju preto obloZzené korkom alebo potiahnuté gumovou hadicou. Pri zostavovani
akejkol'vek aparatiry musime dbat’ na to, aby v aparatire nenastalo pnutie, ktoré by
nevyhnutne, najneskor pri zahriati, viedlo k prasknutiu niektorej zo sklenenych stcasti.
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Krizova svorka Lapaky Chladiovy lapak

Kovovy kruh na ohrev Filtra¢ny kruh Trojnozka Keramicka sietka

Obrazok 8 Kovové pomocky.

V laboratoriu sa stretdvame s niekol’kymi druhmi plynovych kahanov. StarSim typom je
Bunsenov kahan, novsie su Tecluho a Mékerov kahan (Obr. 9). Tieto kahany sa liSia rozmermi
a najmd sposobom privodu vzduchu a jeho mieSania s plynom. Na Bunsenovom kahane sa
privod vzduchu regulujeme priamo otdCanim pohyblivého prstenca, ktory odkryva alebo
zakryva otvory v telese kahana. Podobnym spdsobom (prstencom véc¢Sieho priemeru a s
viacerymi otvormi) je rieSeny privod vzduchu v Meckerovom kahane. Privod plynu sa v oboch
tychto typoch reguluje priamo kohutikom plynového vedenia. Na Tecluho kahane reguluje
privod vzduchu koti€ umiestneny na spodnej €asti kahana. Otd€anim tohto kotuca sa zvacSuje
alebo zmenSuje $trbina, ktorou je nasdvany vzduch. Privod plynu moZno u tohto typu kahana

upravit’ regulacnou skrutkou.

Mékerov kahan Tecluho kahan

>

Bunsenov kahan

Obréazok 9 Rézne druhy kahanov.

Na zahrievanie hlavne destilacnych baniek s gulatym dnom, pri ktorom je potrebné zarucit
rozvod dodavaného tepla po o najva¢Som povrchu, sa v minulosti pouzivali hlavne pieskové
a olejové kupele. Na cvieniach budeme pouzivat’ aj ich modernych nastupcov vyhrevné tzv.
topné hniezda (Obr. 10). Tie sa vyuzivaju aj vtedy, ak pracujeme s roztokmi ktoré su horlavé
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a pouzitie otvoreného plameiia by bolo nebezpecné. Topné hniezdo je elektricky varic, na
ktorom je elektricky vyhrievana Specidlna tkanina vytvarovand do tvaru spodnej casti
destilacnej banky, takze dochddza k rovnomernému ohrevu jej obsahu. Na takomto hniezde
mozno okrem regulacie prikonu pomocou regulatora potenciometra tlacidlami regulovat’ aj
zohrievanie spodnej alebo hornej Casti banky pomocou tlacidiel na to ur¢enych. Pri praci s
topnymi hniezdami je potrebné dodrziavat’ postup uvedeny pri kazdej tlohe. Je dolezité, aby
vyhrievana tkanina neprisla do styku s kvapalinou. Pokial’ by sa pri nejakej nehode do hniezda
kvapalina vyliala alebo vystriekla, ihned’ pristroj vypneme a upovedomime laboranta.

Wisq 2z Wisethern'

Heating Mant

VERKON

oo &t
LTHS 500 u - 41
® -

() X

11
AMATI Kraslice
g AT caeae -

Topné hniezda

Obrazok 10 Topné hniezda s rdznym tvarom a spésobom regulacie.

3.1.5 Vihy

Nevyhnutnym vybavenim kazdého chemického laboratéria su vahy, ktoré sluzia na meranie
hmotnosti a tym umoznuji kvantitativne sledovanie priebehu a vysledku experimentalnych
prac v chemickom laboratoriu. Podl'a povahy prace a poziadaviek na presnost’ vaZzenia sa v
chemickych laboratoriach pouzivaji r6zne druhy mechanickych a elektronickych vah.

Vahy su velmi citlivé pristroje. Musia byt umiestnené v samostatnych miestnostiach
(vahovne), alebo na Specialnych stoloch alebo konzolach so zaistenim proti otrasom. Musia byt
tiez chranené pred agresivnymi u¢inkami chemikalii, prasnost'ou, priamym dopadom slne¢ného
svetla a tepla.

Elektronické vahy (Obr. 11) alebo starSie rychlovahy si jednomiskové technické vahy, ktoré sa
pouzivaju na rychle, orienta¢né vaZenie s presnost'ou vazenia na 10 pripadne 1 mg a s od¢itanim
hmotnosti priamo na svetelnej stupnici alebo na displeji. Analytické vahy (Obr. 11) sa v podstate
skladaju z tych istych sucasti ako technické vahy, avSak na rozdiel od rychlovah su citlivejsie a
vazia s vysSSou presnost'ou vazenia (obvykle 0,1 mg). Ulozené st vzdy v zasklenej skrinke
a idealne je, ak su poloZené na vdhovom stoliku, ktory tlmi otrasy pre presnejSie vazenie. V
pripade mechanickych analytickych véh sa zavazia pridavaji vo forme krazkov na priecne
rameno vahadla a optické zariadenie umoziuje od¢itat’ hmotnost’ priamo na svetelnej stupnici.
V pripade digitalnych vah, od¢itame hmotnost’ priamo z displeja.
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Elektronické vahy s réznou presnost'ou vaZenia Analytické vahy

Obrazok 11 Rozne typy vah.
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4. Zakladné prace v chemickom laboratériu

4.1 Praca s kahanom

Pri zapalovani kahana je potrebné dbat’ na to, aby bol privod vzduchu uzatvoreny. To sa
reguluje krizkom v spodnej Casti kahana (dierky musia byt uzatvorené). Inak totiz moze

plamen zacat’ horiet’ nie hore pri usti kahana, ale vo vnutri kahana pri usti trysky plynu. Tento
jav, ktorému sa hovori ,,kahan hori vo vnutri“, pozname podl'a zvlastneho syc¢ivého zvuku a
zeleno zafarbeného plamena. Pokial’ k tomu dojde, je potrebné okamzite kahan zhasnut a
zapalit’ ho znovu az po vychladnuti. Ak by sme nedopatrenim nechali plamen horiet’ ,,vo vnutri®
dlho, cely kahan sa rozohreje. V krajnom pripade sa mdze vznietit’ i privodna hadica a hrozi
nebezpecie vybuchu.

Potom oto¢ime ventilom na privod plynu (stla¢ime dole a pootocime) a prilozime k ustiu
kahana z4palku alebo zapalovac. Pozorujeme svietivy plamen. Otvorenim dierok na kahane
(regulujeme privod vzduchu) sa plameni zmeni na nesvietivy s vysSou teplotou.

Opatrnost’ je potrebné zachovat’ aj pri regulécii plamena. Ak by sme nastavili slaby privod plynu
a celkom otvorili privod vzduchu, moéze ,,skocit’ dovnutra® aj plamenn spravne zapalené¢ho
kahana.

Pri vypinani kahana privod vzduchu znova zavrieme a aZ potom vypneme privod plynu.
Vizualne si overime, ¢i kahan naozaj zhasol. Pri nespravnom vypnuti moze kahan eSte chvil'ku
horiet’ a méZeme sa popalit’.

4.2 Praca s vahami

Zasady vaZenia na technickych a analytickych vahach:

1. VaZeny predmet ukladdme vzdy na stred misky.

2. Latku nikdy nekladieme priamo na misku vah. Vazime: tuhé latky (neprchavé,
nevlhntce, nie mokré, nie horuce) v otvorenych odvazovackach, na lodi¢kach, na
hodinovom skle a pod., prchavé a hygroskopické latky v uzatvorenych odvazovackach,
silne korozivne latky v zatavenych ampulkéch.

3. 'V Skolskych laboratéridch sa mozeme stretnit s vahami mechanickymi alebo
elektronickymi. Pri praci s mechanickymi védhami sa kazdd manipulacia robi pri
zaaretovanych véhach. Pred vaZzenim na mechanickych aj na elektronickych vahach
skontrolujeme nulovi polohu vah. Nulova poloha véh je miesto na stupnici, okolo
ktor¢ho sa pohybuje anakoniec ustadli ukazovadlo vahadla pri nezatazenych
mechanickych vahach a v pripade elektronickych vah sa na displeji ukdze hodnota 0.00;
0.000 alebo 0.0000 v zavislosti od toho s akou presnostou Vami pouzivané vahy vazia.
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4. Vzdy si tiez na vahach skontrolujeme vazivost’ véh, teda do akej hmotnosti mozeme
vahy pouzit, aby sme ich neznicili.

5. Na mechanickych vahach pri pridadvani zavazia postupujeme vzdy od t'azSicho zavazia
k 'ahSiemu pri opatrnom ¢iasto¢nom odaretovani. Pri vazeni postupujeme tak, Ze najprv
si na technickych vahach odvéazime priblizni hmotnost’ prazdnej nadoby, ktort sme sa
rozhodli na vazenie pouzit, potom jej presni hmotnost dovazime na analytickych
vahach. Pribliznia hmotnost’ potrebnej latky opét’ najprv odvazime na technickych
véahach a nasledne presne dovazime na analytickych véhach.

6. V pripade pouzitia elektronickych vah najprv odvazime prazdnu nadobu, ktort sme sa
rozhodli na véazenie pouzit’, stla¢ime tlac¢idlo "Tare" a nasledne navazime potrebnu
hmotnost’ latky.

7. Pocas experimentalnej prace vsetky vazenia robime na tych istych vahach, aby sme
minimalizovali vnéaSanie pristrojovych chyb do vypoctov.

8. Necistoty z misiek véh odstrafiujeme jemnym Stetcom.

4.3 Cistiace a deliace metody

Cistiace a deliace metddy sa pouZivaji na delenie fiz zo sustav: tuha - kvapalna fiza, tuha -
plynna faza, kvapalna - kvapalnd faza, alebo na izolaciu urcitej zlozky z fazy. Faza je sucast’
ststavy latok charakterizovand v celom objeme rovnakymi makroskopickymi vlastnostami
(index lomu, hustota, koncentracia, atd’.). Ked” systém tvori jedna faza, je to homogénny
systém, v ostatnych pripadoch je to systém heterogénny. Jednozlozkova faza sa vola faza Cista,
viaczlozkova faza je zmesnda (roztok). Na izoléciu a Cistenie chemickych latok sluzia metddy
fyzikélne a chemické.

4.3.1 Filtracia

Filtracia je jednou zo zékladnych metod delenia heterogénnych zmesi. Je to oddel'ovanie dvoch
faz pomocou priepustného materialu, ktory dovol'uje prechod len jednej z oboch faz. Obvykle
rozumieme pod pojmom filtracia oddelovanie tuhej fazy od kvapalnej alebo plynnej. V prvom
pripade hovorime o filtracii kvapalin, v druhom o filtracii plynov. V laboratériu je najcastejSia
filtracia kvapalin. Kvapalinu zbavujeme filtraciou mechanickych necistot, alebo izolujeme zo
sustavy tuht zlozku, napr. pri kryStalizacii. Princip takejto filtracie je v tom, Ze suspenzia (tuha
faza rozptylena v kvapalnej faze) sa preleje cez porovity material — filter. Tuhé iastocky sa
zachytavaju na filtri, zatial’ Co kvapalina — filtrat — cez filter pretecie. Ako filtracny material sa
pouziva filtraény papier, porovity porcelan alebo sklo, sklenené vldkna a iné. Rychlost’ filtracie
zavisi od velkosti porov filtra, od velkosti zfn filtrovanej latky, od viskozity kvapaliny, od
velkosti t€innej plochy a od rozdielu tlakov nad a pod filtrovanou kvapalinou.

NajbeznejSim filtracnym materidlom je filtracny papier, ktory méze mat’ r6zne vel'kosti porov.
Filtracné papiere sa oznacuji réznym spdsobom v zavislosti od toho, aké firma produkt pontika.
Firmy rozliSuju filtraéné papiere Cislom, farebnym oznafenim alebo kdédom, ktoré v sebe
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zahfnaju plosni hmotnost’, filtraénll rychlost’ alebo velkost’ zachytavanych Castic. V nizsie
uvedenom texte st uvedené priklady niektorych oznaceni, ktoré sa pouzivaju v sucasnosti:

Typ s oznacenim (Gr. = Grade)

Gr.1 alebo 1 - zachyt Castic o velkosti 11 um je urceny pre rutinné aplikacie, ako je
analyza pod, detekcia plynov popr. znecistenie ovzdusia.

Gr.2 alebo 2 - zachyt Castic o velkosti 8 pm je urCeny pre sledovanie znecCistenych latok
v atmosfére.

Gr.3 alebo 3 - zachyt castic o velkosti 6 um je uréeny pre filtraciu za znizeného tlaku
pomocou Biichnerovho lievika.

Gr. 40 alebo 40 - zachyt ¢astic o velkosti 8 um je papier so strednou vel’kost'ou porov
a strednou rychlost'ou filtracie pre bezné gravimetrické analyzy.

Gr. 41 alebo 41 - zachyt cCastic o velkosti 20-25 pm je papier s vysokou filtracnou
rychlost’ou pre pracu s gélovymi zrazeninami ako su hydroxidy Zeleza a hlinika.

Typ s oznacenim KA

KA 1 (Cervené oznacenie) - rychla filtracia (15 s). Urceny na filtrdciu hrubych
vlockovitych vzoriek.

KA 2 ( ) - rychla filtracia (32 s). UrCeny pre analytické préce.

KA 3 (fialové oznacenie) - pomalsia filtracia (70 s). Ur€eny na rychlu filtraciu jemnych
vzoriek, rutinné laboratorne prace, hrubsie vzorky.

KA 4 (modrée oznacenie) - pomala filtracia (130 s). Urceny na filtraciu jemnych vzoriek,
BaS04, Ca(OH),, CaF-.

KA 5 (zelené oznacenie) - zachyt Castic vdcSich ako 3 um. UrCeny na filtraciu
jemnozrnnych vzoriek, za studena zrazany BaSOs, pre kyslé a jemne zéasadité roztoky.

Na filtraciu mozno okrem filtracného papiera pouzit’ aj tzv. fritovy lievik (Obr. 4, str. 26).
Fritové lieviky a filtraéné tégliky s fritovou vlozkou su odstupiiované podl'a velkosti porov so
symbolmi S1-S4 na stene téglika. Najvicsie pory maji vyrobky oznacené S1. Pre biologické
ucely sa vyrabaju frity s ve'mi malymi pérmi s oznacenim S5.

Podra rozdielu pouzitého tlaku nad filtrovanou suspenziou a pod filtrom rozliSujeme:

v'filtraciu pri atmosférickom tlaku,
v"filtraciu pri znizenom tlaku (pod filtrom),
v’ filtraciu pri zvy$enom tlaku (nad filtrovanou suspenziou - napr. kalolisy v priemysle).

35



Filtracia za atmosférického tlaku

Aparattra pouzivana na filtraciu pri atmosférickom (nezmenenom) tlaku je znazornena na Obr.
12. Velkost' a typ skleneného lievika volime podl'a mnoZzstva filtrovanej suspenzie alebo
zrazeniny a podl'a druhu chemickej prace. Na filtraciu pri atmosférickom tlaku sa pouziva
hladky alebo skladany filter.

Hladky filter sa pripravi tak, ze kruh filtracného papiera prelozime na Stvrtiny a roztvorime na
kuzel’ (Obr. 13). Velkost filtracného papiera upravujeme tak, aby siahal 0,5 - 1 cm pod okraj
lievika (Obr. 12). Filter vlozime do lievika, ktory pred filtraciou zvlh¢ime destilovanou vodou
a pritlacime, aby prilnul na steny lievika. Pri filtracii sa ma Sikmo zrezany koniec stopky lievika
dotykat’ steny nadoby (kadic¢ky) (Obr. 12), do ktorej vyteka filtrat. Suspenzie sa leju na filter
pomocou tyCinky, ktord sa zl'ahka dotyka trojitej steny filtra. V prvych podieloch sa na filter
nalieva najprv ¢iry roztok (maximdalne 1 cm pod okraj filtra) a az s poslednymi podielmi sa
splachne na filter zrazenina.

Zrazeninu na filtri splachujeme a premyvame pomocou plastickej striekacky. Tento druh
filtracie volime vtedy, ak budeme d’alej pracovat’ s tuhou odfiltrovanou latkou (zrazeninou), ak
je potrebné kvantitativne zistit’ jej mnozstvo.

Latioratiery sigjan —» <«— Kaditka so zmesou

Obrazok 12 Schéma filtra¢nej aparatary.

Ak budeme v d’alSej praci potrebovat’ filtrat, je vyhodné pouzit’ skladany (francuzsky) filter
(Obr. 13), pri ktorom je uc¢inna filtratna plocha vécsia a filtracia rychlejsSia. Tento druh filtracie
sa pouziva aj pri filtrovani horucich nasytenych alebo takmer nasytenych roztokov, pretoze pri
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pomalSom filtrovani cez hladky filter by mohlo dojst’ ku krystalizacii produktu uz na filtri alebo
v stopke lievika.

V niektorych pripadoch treba filtrovat’ nasytené roztoky za horuca. Aby sa predislo krystalizacii
na filtri, lievik sa moze vopred zohriat’ v suSiarni. Pri filtracii treba dbat’ na to, aby bol filtrovany
roztok ustavi¢ne hortci. To sa da dosiahnut’ aj pomocou vyhrievanych lievikov, pri ktorych sa
lievik s filtrom vklada do kuzelovitého plasta z medeného plechu alebo Specialne stocene;j
Spiraly, ktorou prudi hortca voda, resp. sa voda v plasti zohrieva elektricky.

Skladany filter

Obrazok 13 Druhy filtrov a postup ich pripravy.

Filtracia pri zniZenom tlaku

Rychlost’ filtracie sa zvysi zvdc¢Senim rozdielu tlaku nad a pod filtrom. Aparattra na filtraciu
pri zniZenom tlaku je na Obr. 14. Tento sposob filtracie je vhodny najmai na izolovanie vicsieho
mnozstva krystalickych latok, pretoze gélovité a amorfné latky upchavaju pory filtraéného
papiera a vznikd malo priepustny filtra¢ny kolac. Filtracné zariadenie sa skladd z odsévace;j
banky pripojenej k vodnej alebo rotacnej olejovej vyveve, z Biichnerovho lievika a filtra. Medzi
odsavaciu banku a vyvevu obycajne vkladame poistni nadobu.

37



T Filtra¢éng kruh
Poistna nadoba

@ Vodnd vyveva
Biichnerov lievik y D; . D, +Xx

{ I

Gumené tesnenie

i
«:&
P e o1

Py

Odsavacia banka

Obrazok 14 Aparatura na filtraciu za zniZzeného tlaku.

Pracovny postup pri filtracii za znizeného tlaku:

1. Najprv na odsavaciu banku nasadime pomocou tesnenia Biichnerov lievik.

2. Do lievika vlozime okruhly filtracny papier tak, aby prave zakryl vSetky otvory na jeho
dne, a sicasne nebol na stendch lievika (Obr. 14). Filter navlh¢ime rozptstadlom, ktoré
prave pouZivame.

3. Pustime vodnu vyvevu az potom pripojime odsavaciu banku.

4. Roztok spolu s krystalickym produktom nalejeme po ty¢inke na filter. Ak je to potrebné,
latku na filtri premyjeme.

5. Ak zo stopky lievika prestane odkvapkavat roztok, pokracujeme v odsavani eSte
niekol’ko minut, aby sa produkt ¢iastocne vysusil pradom vzduchu.

6. Potom odpojime hadicu od odsavacej banky a az nakoniec zastavime vodnu vyvevu.

7. Odfiltrovany produkt z lievika vysypeme na hodinové sklicko, v pripade jemnych
zrazenim ho vyberieme aj s filtranym papierom.

Namiesto Bilichnerovho lievika mozZzno pouzit’ aj fritové lieviky alebo filtracné tégliky. Tie sa
pouzivaju na filtraciu roztokov, ktoré by s filtranym papierom reagovali (napr. KMnOs4, kyslé
roztoky) alebo pri presnych syntézach.

Dekantacia, sedimentacia, odstred’ovanie

Filtraciu Casto kombinujeme s dekantaciou a odstred’ovanim. Dekantacia je Gplné vymytie
rozpustnych necistdt zo zrazeniny poOsobenim gravitidcie. Je to najjednoduchs$i spdsob
oddel'ovania tuhej fazy od kvapalnej. Postupujeme tak, Ze zrazeninu nechédme usadit -
sedimentovat, roztok nad zrazeninou opatrne odlejeme a znova dolejeme Cisté rozpustadlo
(vodu). Zrazeninu dokladne premieSame anechame usadit. Tento postup niekolkokrat
opakujeme. Dekantaciu mozno pouzit’ pri zrazeninach, ktoré dobre sedimentuju. Pri zvySenych
narokoch na delenie sa moze pouzit’ odstred’ovanie (centrifugacia), kde usadzovaniu zrazeniny
(oddelovaniu tuhej fazy od kvapalnej) pomaha odstrediva sila. Roztoky v centrifugacnych
skamavkach sa vkladaji do centrifiigy tak, aby boli protilahl¢ skimavky presne vyvazené.
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Centrifuga¢né skiimavky musia mat’ hruskovité alebo pologulaté dno, aby pri pretazeni
nepraskli.

KrysStalizicia

Krystalizacia je vyluCovanie rozpustnej latky z roztoku na zaklade rozdielnych rozpustnosti za
roznych teplot, alebo v dvoch roznych rozpustadlach. Krystalizaciou ziskavame tuhu latku z
roztoku alebo taveniny v podobe krystalov. Je jednou z najpouzivanejSich metod sliziacich na
Cistenie latok. Necistoty zostavaju v kvapalnej faze.

Rozpustana latka sa rozpusta v rozpustadle len do urcitej hodnoty pri danej teplote a vytvara
nasyteny roztok. Mnozstvo latky v gramoch rozpustenej v 100 g roztoku alebo v 100 g
(100 cm?) rozpustadla za danej teploty nazyvame rozpustnostou. Rozpustnost’ teda udava
najvacsiu koncentraciu, ktort moéze latka v rozpustadle za stanovenych podmienok dosiahnut’.

Zavislost’ rozpustnosti tuhych latok na teplote je rozna, pri vacSine latok sa so zvysujucou
teplotou zvysuje, pri niektorych sa takmer nemeni, alebo dokonca sa zmensuje (Obr. 15).
Rozpustnost’ 1atok je uvddzana v chemickych tabulkéch pri r6znych teplotach a tuto zavislost’
je dobre si v§Simnut'.

140

g latky v 100¢g vody

NaOH

o] 20 40 60 80 100 120
Teplota /°C

Obrazok 15 Zavislost’ rozpustnosti na teplote pre rozne latky.

Roztok, z ktorého chceme krystalizaciou ziskat’ urCitd latku, pred vlastnou kryStalizaciou
zvyCajne upravujeme. Rozpustné necistoty, ak je to mozné, odstranime chemicky (napr.
vyzrazanim). Nerozpustné necistoty sa odfiltruji. Z takto upraveného roztoku ciastoénym
odparenim rozpustadla pri zvysenej teplote ziskame nasyteny roztok. Nasyteny roztok je taky,
v ktorom sa utvori rovnovazny stav, t.j. za ¢asovu jednotku sa vyluc¢i rovnaké mnozstvo latky,
ako sa jej v roztoku rozpusti (dynamicka rovnovaha). Tento roztok spozname podl’a toho, Ze na
povrchu hladiny sa vytvori tzv. krystalizacna blana (tenka vrstva), vytvorena z drobnych
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krystalov vylucujicich sa na chladnejSej hladine. Velkost krysStilov je dana rychlost'ou
a spdsobom ochladzovania, resp. odparovania nasytené¢ho roztoku. Podl'a toho rozoznavame:

1. krystalizaciu preruSovanu: horuci nasyteny roztok ndhle ochladime, rychlost’ vytvarania
krystalov je velka, kryStaly budu drobné (Obr. 16),

2. kryStalizaciu vol’nui: horGci nasyteny roztok nechdme pomaly ochladnut’ (pripadne z
nasyteného roztoku za obycajnej teploty nechdme volne odparovat rozpustadlo). Ziskané
krystaly st lepSie vyvinuté a vacsie (Obr. 16).

. ot L ellio
Prerusovana krystalizacia VoI'nd krystalizacia

Obrazok 16 Tvar a velkost krystalov pri réznych typoch krystalizacie.

Vylacené krystaly oddelime od roztoku (matecného lthu) odfiltrovanim, premyjeme vhodnou
premyvacou tekutinou a vysuSime. Presyteny roztok z nasyteného modzeme ziskat' nielen
zmenou teploty alebo odparovanim rozpustadla za konStantnej teploty - izotermickym
odparovanim (izotermicka krystalizacia), ale aj pridanim iného rozpustadla, napr. pridanim
etylalkoholu. V niektorych pripadoch, najmé ak pouzivame dokonale ¢isté roztoky a hladké
nadoby, udrziava sa dlh$i Cas presyteny nekryStalizujici roztok. Zaciatok kryStalizacie
urychlime tzv. ockovanim roztoku, t.j. pridanim niekolkych krystalikov danej latky. Vysoku
Cistotu latky dosiahneme opakovanou krystalizaciou - rekrystalizaciou.

4.3.2 Destilacia

Destilacia je Cistiaca metdda, ktora sa pouziva na oddelovanie jednotlivych zloziek
z kvapalnych zmesi na zéklade ich rozdielnej teploty varu. Kvapalna zmes sa zahreje do varu
a vzniknutd para kondenzuje. PrchavejsSie zlozky kvapalnej zmesi obohacujui zlozenie pary,
takZe plynna faza bude mat’ iné zloZenie, ako kvapalnd zmes. Jednoduchou jednostupiiovou
destilaciou nie je mozné dokonale oddelit’ jednotlivé zlozky kvapalnej zmesi. Preto sa namiesto
jednoduchej destilacie pouziva frakéna destilacia. Podl'a povahy kvapalnej zmesi sa v
laboratoriu voli postup destilacie. Kvapaliny, ktoré su dostatocne prchavé a so zvySovanim
teploty sa nerozkladajt, ¢istime destilaciou pri atmosférickom tlaku (jednoduchou destilaciou).
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Ak chceme dosiahnut' dokladné rozdelenie zmesi dvoch kvapalin jedinou destilaciou na
jednoduchej aparature, musia sa ich teploty varu lisit’ asponi 0 50 °C a destilované latky nesmu
vytvarat’ azeotropné zmesi (zmesi s konstantnou teplotou varu, ktoré maji rovnaké zloZenie
pary a kvapaliny).

Teplota varu je taka teplota, pri ktorej sa tlak nasytenych par kvapaliny rovnd vonkajSiemu
tlaku. Kazda destilacnd aparatira ma tri zakladné casti: varnu (destilacna) banku, chladi¢ a
predlohu (Obr. 17). Na kontrolu teploty je vo varnej banke zasunuty teplomer tak, aby spodny
koniec teplomera meral teplotu par pri prechode z varnej banky do chladi¢a. Voda v chladici
musi pruadit’ vzdy zdola nahor. V chladi¢i dochadza ku kondenzécii par, ktoré stekaju do
predlohy.

Teplomer
i
G L Liebigov chadic
' =
/: -
[ : 1l Alonz
6 teli { | IS N
Vrané telieska \-Varné banka IS
Svorka ¢‘h
5= |
Predloha
Zdroj tepla
Stojan
T

Obrazok 17 Schéma laboratornej destilacnej aparatiry za atmosférického tlaku.

V dokonale hladkych nddobach pri zahrievani kvapalin vzniké utajeny var. Vznikne prehriatim
kvapaliny o niekol’ko stupiiov nad jej teplotu varu, pretoze v kvapaline nie je pritomny vzduch,
ktory by pary kvapaliny vynasal pravidelne na povrch. Ndhodny popud vyvola prudky var. Na
zabranenie utajen¢ho varu vkladame do kvapaliny malé porovité telieska, tzv. varné telieska -
ulomky porcelanu, sklenené gulicky, ktoré st obklopené velkym povrchom a vnaSaju dost’
vzduchu do kvapaliny. Ak je jedna zo zloZiek nestéala pri vyssej teplote, pouziva sa destilacia
pri znizenom tlaku (Obr. 18). Destilacia s vodnou parou (Obr. 19) sa pouZziva na oddelenie
latok s podstatne vyssou teplotou varu ako mé voda, pretoze by mohol nastat’ neziaduci rozklad.
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Obrazok 18 Schéma destila¢nej aparatlry pri zniZzenom tlaku.
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Obrazok 19 Schéma destilacnej aparatiry vodnou parou.

4.3.3 Extrakcia

Pri priprave organickych latok v chemickom laboratériu je po ukonceni reakcie nevyhnutné
z reakénej zmesi ziskany produkt izolovat. Tento proces sa zvyCajne nazyva spracovanie
reakénej zmesi (,work-up®) azahffia jednoduchu izolaciu produktu z reakcnej zmesi,
odstranenie rozpustadla a spotrebovanych reagencii. Nezahfiia vSak Ziadne ¢istenie produktu.
To sa vykonava az nasledne, najéastejiie pomocou stipcovej chromatografie. Pri vybere
vhodného postupu pre spracovanie reakénej zmesi by sme mali vZdy zohl'adilovat’ vlastnosti
predpokladaného vzniknutého produktu, ako su:

V' prchavost’ — treba davat’ pozor na to, aby sme produkt neodparili spolu s reakénym
rozpustadlom
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v’ polarita — ak predpokladame, ze na$ produkt mdze byt’ dobre rozpustny vo vode, nie je
vhodné pouzit’ pre spracovanie extrakciu do vodnej fazy

v’ chemicka reaktivita — voc¢i vode, kyselindm a zdsadam a opét’ extrakciu do vodnej fazy
nemusi byt vhodna

v’ tepelna stabilita — ak je produkt tepelne nestabilny nemusi byt vhodné pouzitie
destilacia

v’ citlivost na vzduchu — ak je produkt citlivy na pritomnost” vzduchu, vyzaduje sa
Specidlna manipulacia

Ak je produkt kvapalny, mdéze byt izolovany s vyuzitim frak¢énej destilacie celej reakcnej
zmesi, avSak je potrebnd opatrnd destilacia, aby sa produkt oddelil od reakéného rozptstadla a
inych prchavych latok pritomnych v surovej reakénej zmesi. Kvapalny produkt bude zvycajne
potrebné d’alej Cistit’ redestilaciou. Niekedy sa stane, Ze o¢akavany produkt z reakénej zmesi
vykrystalizuje ako pevna latka. V tomto pripade spracovanie reakénej zmesi pozostiva z
filtracie za znizeného tlaku, kedy oddelime krystalicky produkt od rozpustadiel. Pokial’ sa
produkt nepouzije ihned’ do d’al$ej reakcie, spravidla sa este precisti, napriklad rekrystalizaciou
z vhodného rozpustadla. Vo vicsine pripadov vSak spracovanie organickych chemickych
reakcii zahfia pridanie vody alebo 'adovej vody do reakénej zmesi. Niekedy sa mdze stat, ze
krystalicky produkt je mozné oddelit’ uz v tomto Stddiu pomocou véakuovej filtracie, avSak
omnoho pravdepodobnejsie je, ze produkt bude potrebné izolovat’ z vodnej zmesi extrakciou
pomocou vhodného organického rozpustadla, ako st napr. dietyléter, etyl-acetat, dichlérmetan
alebo chloroform. Extrakcia kvapalina-kvapalina sa vykondva v oddelovacom lieviku a
kombinaciou viacerych extrakeii, spolu s vhodnym premyvanim, sa ziska roztok produktu v
organickom rozpustadle. Postup spracovania sa moZe v tomto Stadiu upravit pridanim
extrakcie vodnym roztokom kyseliny alebo zdsady, ¢im sa ul'ah¢i izolacia neutralnych, kyslych
alebo zésaditych produktov. V oboch pripadoch je nevyhnutné extrakéné spracovanie reakéne;j
zmesi ukoncit’ vysuSenim organického roztoku (MgSOs4, CaCly, NaxSO4) a naslednym
odparenim rozpustadla za znizeného tlaku (rotacnd vdkuova odparka), ¢im sa ziska surovy
produkt.

Medzi najstarSie chemické operacie historicky patri extrakcia. Extrakcia je laboratorna metdda
pouzivana na izolaciu latky zo zmesi jej prevedenim do vhodného rozpustadla. V chemickom
vyzname znamena extrakcia ,,vytiahnutie* urcitej latky z jednej fazy do druhej, zvycajne z
kvapaliny alebo pevnej latky do inej kvapaliny. V organickom laboratoriu ide najcastejSie o
extrakciu organickej zlu¢eniny z jednej kvapalnej fdzy do druhej, pricom tieto dve kvapalné
fazy st zvyc€ajne vodny roztok a organické rozpustadlo. Dany typ extrakcie sa nazyva extrakcia
kvapalina-kvapalina a nevyhnutnou podmienkou tejto techniky je, Ze prislusné kvapaliny
musia byt navzajom nemieSatelné. S extrakciou sa stretdvame aj v kazdodennom Zzivote,
nakolko ju zahfiia aj takd jednoducha ¢innost’, akou je priprava Salky Caju alebo kavy. Aj
v tomto pripade ide totiz o extrakciu roznych latok z ¢ajovych listkov alebo mletej kavy, ktoré
su zodpovedné za ich chut, vonu a farbu, pomocou horucej vody.

Jednoduchd extrakcia je jednou znajéastejSie pouzivanych metdd spracovania reakcii
v laboratdriach organickej syntézy, ale mozno ju vyuZit’ aj na purifikaciu organickych zlacenin.
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Fyzikalno-chemicky princip, na ktorom je extrakcia zalozena, spociva v tom, ze ked sa
organickd zlucenina X umiestni do oddelovacieho lievika spolu s dvoma nemieSatenymi
kvapalinami, ako st voda a dichlérmetan, ¢ast’ zliCeniny X sa rozpusti vo vode a cCast’
v dichlormetane, predpokladajic, ze X nereaguje ani s jednou z kvapalin. Odborne povedané,
zlucenina sa ,,rozdeli resp. ,,rozdistribuuje* medzi dve kvapalné fazy a presné mnozstvo X v
kazdej faze zavisi od jej relativnej rozpustnosti v prislusnej faze. Pomer koncentracii zluceniny
X v kazdej z danych dvoch faz sa nazyva distribucny koeficient alebo koeficient rozdelenia a je
to konstanta oznacovana ako K a je definovana vztahom:

koncentricia X v dichléormetane
koncentracia X vo vode

Je dobré mat’ na pamiti, ze vzdy je efektivnejSie extrahovat’ organicku latku X z vodnej fazy
dvoma mens$imi podielmi organického rozpustadla ako raz jednym velkym podielom.

Aj ked’ je voda takmer vzdy jednou z kvapalin v procese extrakcia kvapalina-kvapalina, vyber
organického rozpustadla je pomerne S$iroky. Vynikajucou volbou v praxi byva casto
dichléormetan, pretoze spiia vetky hlavné poziadavky na extrakéné rozpustadlo, akymi su
nemieSatel'nost’ s vodou, hustota odlisna od hustoty vody (dichlormetén je t'azsi ako voda, ma
vacsiu hustotu), dobré rozpustnost’ organickych zlucenin, chemicka stabilita a prchavost’ (d4 sa
lahko odstranit’ odparenim). Idedlne extrakéné rozpustadlo by malo byt tiez netoxické
a nehorlavé, avak tieto dve kritéria sa tazko spiiaju naraz.

Extrakéné rozpust’adla sa delia do dvoch skupin:

1. Extrakéné rozpustadla s hustotou mensou, ako je hustota vody - dietyléter (najCastejSie
pouzivané rozpustadlo vobec), etyl-acetat a uhl'ovodiky (petroléter, pentan, toluén)

2. Extrakéné rozpustadla s hustotou vicsou, ako je hustota vody — dichlormetén, ale jeho
nevyhodou je, Ze ma vyS$Siu tendenciu tvorit emulzie v porovnani s nehalogenovanymi
rozpustadlami.

Nezavisle od toho, aky extrakény protokol sa pouziva, viacSina extrakcii v organickej chémii sa
vykonava v oddel'ovacich lievikoch, ktorych pouzitie je popisané v nasledujucom texte, ked’ze
sa s oddel'ovacim lievikom moZno stretnete po prvykrat az na tychto laboratdérnych cviceniach.

Ako pouZivat’ oddel’ ovaci lievik

Oddelovaci lievik je najcastejSie pouZivanym nastrojom na vykonavanie beznych extrakcii v
organickej chémii a zaroven je aj jednym z najCastejSie nespravne pouzivanych néstrojov v
laboratoriu organickej chémie. Spravne zaobchadzanie s oddel'ovacim lievikom si vyZzaduje
doslednost’ v kazdej faze extrakéného a separacného procesu. S rastiicimi skusenostami by sa
spravna manipuldcia mala stat’ automatickou a kazdy si ¢asom vyvinie vlastni techniku.
Napriek tomu vsak existuju urcité zakladné pravidla, ktoré by sa mali vzdy dodrziavat’.
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Priprava oddelovacieho lievika

Oddelovaci lievik je zvyc¢ajne vyrobeny z tenkého skla, a preto je potrebné s nim zaobchadzat’
opatrne. NajdolezitejSou Castou oddelovacieho lievika je kohutik, ktory méze byt bud
skleneny, alebo teflonovy (PTFE). V pripade, Ze je k dispozicii oddel'ovaci lievik so sklenenym
kohutikom, ten je pred pouzitim lievika vhodné 'ahko namazat’ a pouzit’ len tol'’ko maziva, aby
sa kohutikom dalo I'ahko otacat’ — prili§ vela maziva mdze upchat’ otvor v kohutiku alebo
kontaminovat’ organicky roztok. Teflonové kohutiky st vyhodnejSie, pretoze maju nizky
koeficient trenia a nevyzaduji mazanie. Teflon je vSak pomerne mikky a moéze sa deformovat’
posobenim tepla alebo tlaku. Nasledne sa oddelovaci lievik umiestni do kovového kruhu
pripevneného k stabilnému stojanu. Idedlne by mal byt kovovy drziak (kruh) pokryty plastom,
aby sa zabrénilo priamemu kontaktu medzi kovom a sklom, ¢im sa znizuje riziko popraskania
alebo rozbitia lievika. Dobré je zvyknut’ si umiestnit’ pod oddelovaci lievik ihned’, ako sa vlozi
do drziaka, Erlenmeyerovu banku alebo kadicku. Je to mimoriadne dolezité, pretoze po naliati
reakcnej zmesi do oddelovacieho lievika sa méze stat, ze kohtitik nedostatocne tesni alebo pred
naliatim kvapaliny nebol z nepozornosti uzavrety a v tom pripade nadoba zachyti pripadné
uniky a zabrani neziadicim stratdm produktu. Kompletné zostavenie aparatiry pre extrakciu je
zobrazené na obrazku 20. NeoddeliteI'nou st¢ast’ou oddel'ovacieho lievika by mala byt vzdy aj
dobre priliehajica zatka (sklenené alebo plastovd) pre kuzel'ové sklenené hrdlo lievika. Nazory
na to, ¢i by sklenend zatka mala byt namazand alebo nie sa rdznia. Jemne namazana zatka sa
z lievika bude urcite I'ah$ie vyberat’, ale hrozi tu riziko kontaminacie produktu mazivom.

~

Filtracny lievik

Filtra¢ny kruh

: g

Oddel'ovaci lievik

Zatvoreny kohutik

Erlenmeyerova banka

i

Laboratérny stojan

Obrazok 20 Aparatira pre extrakciu — priprava oddel'ovacieho lievika na pouZzitie.
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Prenasanie kvapalin do oddelovacieho lievika

Reak¢éna zmes, ktora bude extrahovana, sa do oddel'ovacieho lievika so zatvorenym kohutikom
(vZzdy skontroluj!) a bezpecne uchytenym v drziaku, s prazdnou nadobou pod nim, prendsa
z reakénej banky cez filtratny lievik s dlhou stopkou kvantitativne pomocou extrakéného
rozpustadla. Ddlezité je pri tomto ukone nezabudnit’ na to, Ze je potrebné v oddel'ovacom

lieviku ponechat’ dostatok priestoru na premieSavanie sa kvapalin. Vo vSeobecnosti plati, ze
oddel'ovaci lievik by sa nemal napliiat’ viac nez do dvoch tretin jeho objemu. Ak je objem
kvapaliny, ktort je potrebné podrobit’ extrakcii vel'ky a k dispozicii nie je dostato¢ne velky
oddelovaci lievik, extrakciu je nevyhnutné vykonavat’ po mensich davkach.

Pretrepavanie

Aby bola extrakcia i¢inna, vodna a organicka faza sa musia dokladne premiesat’, ¢o sa dosiahne
krazenim a pretrepavanim oddelovacieho lievika. Po pridani kvapalin do oddelovacieho
lievika a pred zasunutim zatky je dobré lievikom kriizivym pohybom potriast’. Lievik sa uchopi
v jeho hornej Casti, mierne sa nadvihne nad kovovy kruh a jemne sa nim pokruzi. Takéto
krazenie sposobi predbezné premiesanie vrstiev. Obzvlast’ je tento kon délezity v pripadoch,
kedy sa na extrakciu alebo neutralizaciu kyslych zloziek pouziva vodny roztok uhli¢itanu alebo
hydrogénuhli¢itanu. Vtedy predbezné premiesanie pomaha znizit' problémy so zvySovanim
tlaku v oddelovacom lieviku pocas samotnej extrakcie v ddésledku uvolnovania oxidu
uhlic¢itého. Po predbeznom premiesani sa oddel'ovaci lievik umiestni naspat’ do kovového kruhu
a uzatvori sa zatkou.

Na dokladné premieSanie vrstiev je potrebné intenzivnejSie pretrepavanie, pricom lievik je
nevyhnutné pri tomto ukone drzat' v rukdch mimo drziaka. Kazdy si ¢asom vyvinie vlastna
techniku drzania oddelovacieho lievika, avSak dolezité je dodrziavat’ tieto zasady:

e Drzat lievik oboma rukami.

e Jednou rukou drzat’ telo lievika a neustale mat’ prst na zatke.

e Druhou rukou drzat’ lievik v oblasti kohutika, aby sa kohutik nepohol a hlavne, aby ho
bolo mozné rychlo otvorit’ a zatvorit’ prstami.

Na vykonanie samotnej extrakcie je potrebné oddel'ovaci lievik z drziaka zdvihnat, spravne si
ho uchopit’ a otocit’ ho hore dnom. Po jeho otoc¢eni hore dnom treba ihned’ otvorit’ kohutik, aby
sa uvolnil prebyto¢ny tlak, ked’ze viacSina organickych rozpustadiel je pomerne prchavych a
ich pary vytvaraju tlak vo vnutri lievika. Z tohto dovodu sa extrakcia nikdy nevykonéava s
horGicimi roztokmi, pretoze zvySeny tlak modze sposobit, Ze rozpustadlo vytecie alebo
vystrekne von z lievika. Podobne, ako uz bolo spomenuté vyssie, uvolnovanie tlaku vo vnutri
lievika je kl'icové pri extrakcidch s roztokmi uhli¢itanu alebo hydrogénuhli¢itanu, pretoze sa
moze uvolnovat oxid uhlicity (CO2). Pri uvoliiovani tlaku z oddelovacieho lievika nikdy
nesmie hrdlo lievika smerovat’ na osobu, ktord extrakciu realizuje alebo na jej kolegov. Vzdy
je potrebné nasmerovat’ ho pre¢ od l'udi, idedlne do digestora. Po prvom uvolneni tlaku sa
kohutik zatvori a opdt’ sa kruzi lievikom otocenym hore dnom este niekol'’ko sekund. Nésledne
sa opat’ uvolni tlak. Ak je zjavné, ze vo vnutri oddel’'ovacieho lievika sa vytvara nadmerny tlak,
treba postup kruZzenia a odvzdu$novania opakovat’ dovtedy, kym generovanie tlaku vnutri
neprestane. Az potom sa oddel’'ovacim lievikom pretrepe. Nazory na to, ako dlho treba lievikom
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pretrepavat, aby sa medzi jednotlivymi vrstvami vytvorila rovnovaha, sa roznia, ale vo
vSeobecnosti sa za dostatocné povazuje uskutocnenie 20 intenzivnych pretrepani pocas 10-20
sekund. Aspon raz pocas pretrepavania treba lievik odvzdus$nit’. Pozor si vSak treba davat’ na
prili§ prudké pretrepavanie, ktoré moéze podporit’ tvorbu emulzii. Na konci procesu
pretrepavania treba znovu uvolnit’ tlak, uistit’ sa, Ze je kohutik zatvoreny, a tak vratit
oddel'ovaci lievik naspit’ do stojana. Pod lievik sa ihned” umiestni prazdna Erlenmeyerova
banka a necha sa postat, kym sa jednotlivé vrstvy v lieviku neoddelia [

=00 l-lil-' tllil-t
a) opatrné b) opatrné c) opatrné otoc€enie d) dokladné e) oddelenie
premiesanie pretrepanie oddel. lievika pretrepanie vrstiev
vrstiev bez zatky s odvzdu$nenim s okamzitym s priebeznym
zéatkou odvzdusnenim kohutom odvzdusiovanim

Obrazok 21 Znazornenie postupu pretrepavania kvapalin v oddel'ovacom lieviku.

Separdcia vrstiev

Ak vSetko prebehne spravne, v oddelovacom lieviku sa po chvili organickd a vodna vrstva
oddelia do dvoch dobre viditeI'nych vrstiev. Zatka z oddel'ovacieho lievika sa vyberie, ak sa na
nej nachadzaj zvysky organického produktu, opldchne sa niekol’kymi kvapkami extrakéného
rozpustadla spdt’ do oddelovacieho lievika. Ak vSak bola zitka namazand, tento krok sa
vynechd, aby nedoSlo ku kontamindcii produktu mazivom. Pred tym, ako sa zacne
z oddel'ovacieho lievika vypustat’ spodna vrstva, treba jednoznacne vediet’, ktora vrstva je
organicka a ktora vodna. Casto je to na prvy pohl'ad zrejmé podl'a objemu jednotlivych vrstiev,
alebo sa to da urcit’ na zéklade hustoty extrakéného rozpustadla. Ak je hustota extrakéného
rozpustadla vacsia ako hustota vody (dichlormetan, chloroform), organickd vrstva je spodna
vrstva a ak je hustota extrakéného rozpustadla nizSia ako hustota vody (dietyléter, etyl-acetat),
organicka vrstva je vrchnd vrstva. Treba si vSak davat’ velky pozor, pretoZe pritomnost
rozpustenych anorganickych alebo organickych latok moéze vyrazne zmenit hustotu
jednotlivych faz, takze nemusi byt zrejmé, ktord vrstva je vodna a ktora organicka. V takom
pripade sa do oddel'ovacieho lievika moze pridat’ par kvapiek vody a sledovat’, do ktorej vrstvy
sa kvapky ponoria. Ked’ je rozhranie medzi vrstvami zretel'ne vidite'né, mdze sa spodna vrstva
(v tomto pripade to bude organicka vrstva) z lievika vypustit’ do Erlenmeyerovej banky, ktora
je pod oddelovacim lievikom podlozend. Kohttik sa otvara opatrne tak, aby kvapalina tiekla
pomaly, aby sa nevytvoril vir, ktory by mohol stiahnut’ ¢ast’ hornej vrstvy. Ked’ je spodna vrstva
takmer Uplne vypustend, je potrebné kohutik zavriet’, lievikom jemne zakrazit, aby sa uvolnili
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kvapky kvapaliny, ktoré eSte zostali na skle lievika. Nasledné kohutik otvorit' ado
Erlenmeyerovej banky vypustit’ uz cely zvySok spodnej vrstvy. Po poslednej kvapke spodnej
vrstvy, ktord stecie do banky, treba kohutik ihned’ zatvorit’. Hornd vrstva, v tomto pripade vodna
vrstva, zostane v oddel'ovacom lieviku. VZdy je potrebné si pre istotu ponechat’ aj vodnu vrstvu,
az kym organicky produkt nebude uspesne izolovany. Aj skuseni chemici niekedy omylom
zlikviduju nespravnu vrstvu, alebo vodnu vrstvu, ktora eSte obsahovala nejaky podiel
pozadovaného organického produktu.

Ked’ze v oddel'ovacom lieviku bola organické vrstva v kontakte s vodnou vrstvou, stopy
vlhkosti sa zorganickej vrstvy zachytenej v Erlenmeyerovej banke odstrania pridanim
vhodného susidla. Najc¢astejSie sa na tento ucel pouzivaju bezvodé anorganické zluceniny, ako
su siran sodny (Na>SOs4), chlorid vapenaty (CaClz) alebo siran hore¢naty (MgSOs). Susidlo sa
odstréani filtraciou a filtrat sa zakoncentruje destilaciou za zniZzeného tlaku (rota¢na vakuova
odparka). Surovy organicky produkt ziskany extrakciou sa v laboratoriach nésledne precisti
stipcovou chromatografiou.

] odseparovana org. 5 oddelenie susidla od org. vrstvy
vrstva od vodnej vrstvy filtraciou cez vatu

vodna vrstva

organicka vrstva
¥ (dichlérmetan, chloroform)

organicka vrstva
50 susidlom

Com— |

rozseparované vrstvy

Obrazok 22 Separacia organickej vrstvy od vodnej a jej nasledné spracovanie.

4.3.4 Tenkovrstvova chromatografia

Monitorovanie priebehu chemickvch reakcii

Experimentalne ulohy z organickej chémie obsahuju aj udaj o tom, ako dlho bude dany
experiment trvat. Napriklad, bude uvedené, ako dlho je potrebné reak¢ni zmes miesat’ a pri
akej teplote. VSetko su vSak zndme experimenty a odskusané. V praxi, vo vyskumnych
laboratériach, kde sa realizuji nové reakcie je situicia odlisna. Castokrat robite nejaky
experiment prvykrat a vtedy presne neviete, ako dlho bude dand reakcia prebiechat’. Preto je
nevyhnutné priebeh reakcie sledovat’.
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V sucasnosti sa na sledovanie priebehu chemickych reakcii v laboratériach organickej chémie
takmer univerzalne pouziva chromatografia. Kedze moderné chromatografické analytické
techniky vyzaduju len vel'mi malé mnozstvo latky, vzorky z prisluSnej reak¢nej zmesi je mozné
jednoducho odoberat’ vo vhodnych Casovych intervaloch a nésledne ich analyzovat’ pomocou
jednej alebo viacerych chromatografickych metdod. Vzorka odobrata z reakénej zmesi sa
porovnava s vychodiskovou latkou a v pripade, ze je k dispozicii aj autentickd vzorka
ocakavaného produktu, tak aj s nim.

Medzi najbeznejSie analytické techniky na sledovanie priebehu chemickych reakcii patri
tenkovrstvova chromatografia (TLC), vysokotlakova kvapalinovd chromatografia (HPLC),
plynova chromatografia (GC), menej Casto sa pouZzivaji naro¢nejSie techniky ako UV
spektroskopia, plynovd chromatografia s hmotnostnym detektorom (GC-MS) a NMR
spektroskopia. VolI'ba vhodnej analytickej techniky zvyc€ajne zavisi od viacerych faktorov, ako
su napriklad molekulova hmotnost vysledného produktu, jeho prchavost, schopnost’
absorbovat’ ultrafialové Zziarenie alebo reagovat’ s vhodnym detekénym cinidlom, stabilita
produktu v rozpustadlach a podobne, ale aj od vybavenia pracoviska prislusnymi pristrojmi.
Monitorovanie reakcie by logicky, malo byt vykonavané analytickou technikou, ktord je
okamzite dostupnd na pracovisku, aby informdcia o ukonceni reakcie alebo o spusteni
vedl'aj$ich reakcii mohla viest’ k v€asnému zastaveniu experimentu. Obzvlast treba byt opatrny
pri experimentoch realizovanych pri nizkych teplotach, kedy je potrebné davat’ pozor na to, aby
nedoslo omylom k doreagovaniu reakénej zmesi po jej ohriati na izbovu teplotu v casovom
intervale, ktory ubehne od okamihu odobratia vzorky z reakénej banky po jej analyzu. RieSenim
takéhoto problému je uskutocnenie sledovanej reakcie v NMR kyvete pri nizkej teplote a
sledovanie priebehu reakcie prostrednictvom nizkoteplotnej NMR spektroskopie.

Tenkovrstvova chromatografia (TLC)

NajcCastejSie pouzivanou chromatografickou metdédou pre sledovanie priebehu chemickej
reakcie v laboratoridch organickej chémie je tenkovrstvovd chromatografia (TLC).
Tenkovrstvova chromatografia predstavuje velmi jednoduchu, ale zarovenl velmi ucinnu
analytick(i metodu, ktora prakticky uplne spifia poziadavky kladené na monitorovanie reakcie.
Jej podstatou je rozdelenie jednotlivych zloziek reakénej zmesi na zaklade rozdielnej
adsorpcie na vhodny adsorbent naneseny v tenkej vrstve na pevny nosi¢. Pohyblivou fdzou
je v tomto pripade organické rozpustadlo s vhodnou polaritou. Vol'ba najvhodnejSieho sorbentu
(stacionarnej fazy), detekéného Cinidla a najma rozpustadla alebo zmesi rozpust'adiel s cielom

¢o najlepSieho rozdelenia jednotlivych zloziek reakénej zmesi si spravidla vyzaduje zna¢nl
davku trpezlivosti a skusenosti. TLC okrem monitorovania priebehu chemickej reakcie na
zaklade kvalitativneho sledovania ubytku vychodiskovej latky, ktord je vacSinou nandSand na
tenkll vrstvu ako Standard, moZno s urcitym rizikom pouzit’ TLC na potvrdenie, Ze reakcia
poskytuje pozadovany produkt (ak je k dispozicii vzorka pozadovaného produktu).
Tenkovrstvova chromatografia zaroven zvycajne poskytuje aj prvy odhad Cistoty produktu a
mnozstva vedl'ajSich produktov. Poslednou funkciou TLC je odhad vhodnosti vyberu mobilne;j
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fazy pre separaciu reakénej zmesi pomocou niektorej z variant stipcovej chromatografie. Ako
pevny nosi¢ pre adsorbent sa v pripade TLC platni¢iek pouziva hlinikova félia, sklenena alebo
plastova doSticka. Na pripravu vlastnych TLC dosti¢iek je najvhodnej$im materialom sklo,
ktoré mozno po umyti pouzitej vrstvy opakovane pouzit’.

Ako stacionarna faza sa pre tenkovrstvovu chromatografiu pri komercnych dostickach vacsinou
pouziva silikagél s vel’kostou Castic 2-20 um a vel'kostou pérov 60 A. Pre latky, ktoré st vel'mi
citlivé na kyslé prostredie (silikagél je mierne kysly), sa ako stacionarna faza pouziva alumina
(oxid hlinity), ktora sa voli aj v pripade analyzy zasaditych latok, ktoré sa na silikagéli niekedy
zle separuji. Na separaciu enantiomérov sa zas pouziva opticky aktivna stacionarna faza.

Stacionarna faza obsahuje aj malé mnozstvo (cca 5 %) spojiva (sadra alebo Skrob), ktoré
udrziava stacionarnu fazu na podlozke. Hriibka komerénych dosti¢iek (platniciek) je 0,1-0,25
mm. Komeréné platnicky (dosticky) sa dodavaji v roznych rozmeroch, najcastejSie 20 x 20 cm,
z ktorych sa narezanim vyrabaju platnicky (dosticky) vhodnej velkosti na analyzu, najcastejSie
v rozmeroch 2 X 5 az 5 x 10 cm. Na pripravu vlastnych dosti¢iek sa spravidla pouziva silikagél
so zrnitostou 5—40 um, z ktorého sa spolu so spojivom pripravi kasa vhodnej hustoty, a ta sa
rovnomerne naleje na sklenené dosti¢ky (vrstva s hrubkou 0,2—1 mm).

Sirka TLC platni¢ky (dosti¢ky) je dand podtom paralelne vykonavanych analyz na jednej
platnicke. Spolu s analyzovanou vzorkou by mala byt nanesend aj vzorka vychodiskovej latky
a zmieSana vzorka vychodiskovej latky s analyzovanou reakénou zmesou. V pripade, ze je k
dispozicii aj Standard o¢akavaného produktu, nanasa sa aj jeho vzorka a zmieSané vzorka tohto
ocakavaného produktu s analyzovanou reakénou zmesou. Je vhodné si pomocou maikkej
ceruzky predznacit’ body zodpovedajuce Startu analyzy, ktoré by mali byt 5-10 mm od
spodného okraja platnicky. Vzorky sa nanaSaju na platni¢ku najlepSie pomocou tenkostennych
kapilar, ktoré je moZné po preplachnuti rozpastadlom pouZit’ aj viackrat, ale spolahlivejSie je
pouzit’ vZdy jednu kapilaru pre jednu analyzu. Ak vzorky reak¢nej zmesi a Standardov nie st
dostato¢ne zriedené, je vhodné ich zriedit vhodnym prchavym rozpustadlom (najCastejSie
dichlérmetdnom) na koncentrdciu 1-2 %, pretoZze najCastejSou chybou pri vykonavani
tenkovrstvove] chromatografie je nanesenie prili§ velkého mnozstva vzorky, ¢o vedie k
vytvoreniu vel'kych Skvfn, ich zlej separécii, a tym padom niekedy aj k nepresnej interpretacii
ziskaného vysledku. Pri nanaSani je potrebné robit’ Skvrny ¢o najmensSie, aby sa dosiahlo o
najostrejSie rozdelenie zloziek. Po naneseni vzorky reakénej zmesi a prislusnych Standardov na
TLC platnicku sa necha rozpustadlo kratko odparit’. V pripade, Ze sa pouZzilo rozptstadlo alebo
¢inidlo s teplotou varu 100-200 °C, je mozné platni¢ku vysusit’ pomocou teplovzdusnej pistole.
Do vyvijacej komorky sa naleje zvolend mobilné faza so zodpovedajiicou polaritou do vysky
0,3-0,8 cm, v zavislosti od vzdialenosti Skvin nanesenych analytov od spodného okraja
platnic¢ky, nasledne sa Sikmo vloZi platnicka a komorka sa prikryje vieckom. Analyza sa ukon¢i
vtedy, ked’ ¢elo rozpustiadla dosiahne vzdialenost priblizne 0,5 cm od horného okraja platnicky.
Po vysuseni platnicky na vzduchu, pripadne pomocou teplovzdusnej piStole, ak sa pouzilo
vysokovruce rozpustadlo, je platnicka pripravena na identifikaciu vzniknutych skvin (Obr.
23).
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Obrazok 23 Priprava TLC platnicky, jej vyvijanie a detekcia (VL = vychodiskova
latka, RZ = reak¢na zmes, P = produkt).

V principe existuji tri spdsoby detekcie Skvin na TLC platni¢ke, pricom prvé dva su
nedestrukéné a umoznuju v pripade preparativneho prevedenia TLC izolaciu latky z platnicky.

1.) Vicsina TLC platniciek obsahuje staciondrnu fazu s fluorescenénym indikatorom. Rovnako
je mozné zakupit’ stacionarnu fazu s indikatorom na pripravu vlastnych TLC dosti¢iek. Skvrny
latok absorbujticich ultrafialové svetlo (pouzivaji sa dve vlnové dizky — 254 nm a 365 nm) sa
prejavia pri detekeii UV lampou s danou vinovou diZkou ako tmavé $kvrny na svetlom
podklade indikéatora.

2.) Skvrny na TLC platnicke moézu byt vizualizované pomocou jédu. Najrychlejsim
a najjednoduchs$im sposobom tejto detekcie je pretrepat’ vyvolani TLC platnicku spolu s
niekol’kymi kryStalikmi jodu a trochou silikagélu vo flasti¢ke. Jod je obzvlast’ vhodny pre
zlucCeniny obsahujice vo svojej Strukture nenasytené vézby. Zafarbenie vSak zvycajne nie je
trvalé a ¢asom pomaly mizne. Jodom nie je moZzné detegovat’ platnicky, pri ktorych sa ako
spojivo pouzil Skrob.

3.) Skvrny zlt&enin, ktoré neabsorbujii v UV oblasti spektra, je mozné vizualizovat’ pomocou
vhodného detekéného ¢inidla, ktoré sa bud’ na TLC platnicku nastrieka, alebo je na platnicku
aplikované jej rychlym ponorenim do roztoku prislusného detekéného cinidla. S vynimkou
manganistanu draselného a dinitrofenylhydrazinu je zvycajne potrebné po aplikacii detekéného
¢inidla platnicku vypalit’ na teplotu minimalne 150 °C, na €o sa beZne pouZiva platnickovy vari¢
alebo v sucasnosti teplovzdusna pisStol’ s regulaciou do 700-800 °C. Na vypalovanie su
najvhodnejSie sklenené dosticky so staciondrnou fdzou bez fluorescencného indikatora.
Plastové dosticky su na tento ucel, samozrejme, Gplne nevhodné. Pri nedostatocnom vysuSeni
TLC platni¢ky od eluenta (mobilnej fazy), moze platnicka pri vypalovani na vari¢i popraskat’.
Toto riziko je vyrazne eliminované pri pouziti teplovzdusnej pistole. NajbeznejSie detekéné
¢inidla a ich priprava su zhrnuté v Tabulke 2.
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Tabulka 2. NajpouzivanejSie ¢inidla pre vizualizaciu skvin na TLC platnic¢kach.

Detekéné Cinidlo

Farba Skvrny

Zliceniny vhodné na
detekciu

5 % (NH4)6M07024 + 0,2 % Ce(SO4)2
v5% HzSO4

1% (NH4)2CG(SO4)2 v 10 % H>SO4
50 % H2SO4

1 % vodny roztok FeCls

0,3 % roztok ninhydrinu v n-BuOH,
3 % AcOH
0,5 %

v 2 M HCI

2,4-dinitrofenylhydrazin

0,5 g vanilin, 0,5 ml H,SO4, 9 ml etanol

0,5 % vodny roztok PdCls, par kvapiek
konc. HCI

3,0 g KMnOs, 20 g K,COs, 5 ml
5 % NaOH, 300 ml H,0

jod na silikagéli

12 g kyselina fosfomolybdénova, 250
ml etanol

2,7 ml p-anizaldehyd, 100 ml etanol,
1,2ml  ladova  kyselina  octova,
3,7 ml H,SO4 konc.

sytomodré Skvrny, uzito¢né
¢inidlo, ked’ vSetky ostatné
zlyhaju
Skvrny roéznych farieb
¢ierne Skvrny, uzitocné ¢inidlo,
ked’ vSetky ostatné zlyhaju

Skvrny réznych farieb

modré Skvrny

cervené a zIté skvrny

Skvrny roznej farby

cervené a zIté skvrny

zIté skvrny na fialovom podklade

cervené/hnedé skvrny na
svetloZltom podklade, ¢asom
stracaju farbu

tmavé modrozelené skvrny

Skvrny réznych farieb

vSeobecné pouzitie

vSeobecné pouzitie

vSeobecné pouzitie

fenoly, enolizovatelné
zluceniny

aminokyseliny a aminy

aldehydy a ketony

vSeobecné pouZitie

zliceniny obsahujuce siru a
selén

nenasytené zliceniny,
alkoholy

alkény, alkiny

vSeobecné ¢inidlo

vSeobecné ¢inidlo

Vzdialenost’, ktorti Skvrna pri analyze pomocou TLC na TLC platnicke prejde, zavisi pri danej
platnicke od dvoch faktorov a to od polarity latky a polarity rozpastadla. Pri pouziti rozpustadla
s danou polaritou st polarnejsie latky viac zadrziavané polarnymi —OH skupinami silikagélu
alebo inej stacionarnej fazy. Na druhej strane, latka s danou polaritou prejde vac¢siu vzdialenost’
pri pouziti rozpustadla s vysSou polaritou, zaroven vSak dochadza aj k va¢Siemu rozmazaniu
Skvrny. Vzdialenost’ Skvrny danej latky od Startu a jej tvar mozu byt vyrazne ovplyvnené aj
rozpustnostou latky v mobilnej fadze. Vzdialenost, ktort latka prejde na danej platnicke v
danom eluente (mobilna f4za), je teda nepriamo imernd jej polarite a vyjadruje sa pomocou
veliCiny retencny faktor Ry, ktory je vyjadreny rovnicou:

vzdialenost stredu sSkvrny od Startu

~ vzdialenost ¢ela rozputstadla od $tartu

Ry

Urcenie najvhodnejSej mobilnej fazy (eluenta, sustavy rozptstadiel) pre danu zmes latok je vo
vicsine pripadov stibor pokusov a omylov. Preto je vhodné viest’ si v laboratériu laboratorny
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dennik, kde sa zaznamenaju aj detaily z jednotlivych TLC analyz vratane samotnych TLC
platniciek.

Poradie podra stiipajucej polarity rozpustadiel zodpoveda tzv. eluotropnému radu, ktory je pre
bezné prchavé organické rozpustadla nasledovny: petroléter =~ pentan, hexan < cyklohexan <
toluén < dichlérmetan = dietyléter < chloroform < etyl-acetat < acetonitril < izopropanol <
etanol < voda < kyselina octova.

Ako mobilnu fazu je, samozrejme, mozné pouzit’ aj zmes rozpustadiel, pricom v§eobecne plati,

ze pridavok polarnejSieho rozpustadla do zmesi vyraznejSie ovplyvni polaritu mobilnej fazy
nez pridavok nepolarneho. V niektorych pripadoch sa ziskané reakéné produkty delia iba v
slabo polarnych rozpustadlach, kde je rozdiel v ich Rf hodnotdch ve'mi maly. V takychto
pripadoch je vhodné aplikovat’ tzv. viacndsobnu eltciu, t.j. po prvom vyvolani platnicky
v mobilnej faze a jej vysuseni, sa platnicka opit’ vlozi do vyvijacej komorky a znova sa vyvija.

Pri analyze kyslych alebo bazickych reakénych zmesi (produktov) pomocou TLC sa niekedy
neziskaju uspokojivé vysledky kvoli tzv. ,,chvostovaniu“ pozorovanych Skvin alebo ich inym
deformaciam. V takomto pripade ¢asto pomodze pridat’ niekol’ko kvapiek kyseliny octovej do
mobilnej fazy pri vyvijani kyslych zmesi alebo naopak, pridat’ niekol’ko kvapiek trietylaminu
pri vyvijani zasaditych zmesi.

V niektorych pripadoch dochadza pdsobenim slabo kyslej staciondrnej fazy (silikagélu) k
rozkladu produktu. RieSenim tohto problému je bud’ pouZitie aluminy ako stacionarnej fazy,
ktora vSak vacSinou neposkytuje také dobré rozdelenie ako silikagél, alebo pridanie malého
mnoZzstva trietylaminu resp. amoniaku do mobilnej fazy, alebo impregnacia TLC platnicky
zriedenym vodnym roztokom hydrogénuhli¢itanu sodného a jej nasledné vysusenie [

].

4.4 Praca s odmernym sklom

Na meranie kvapalin urcitej presnosti pouzivame odmerné nadoby (Obr. 5, str. 27):

Odmerné valce pouzivame na meranie pribliznych objemov. Vyrdbaju sa v réznych
vel'kostiach, velkost valca vyberdme podl'a merané¢ho objemu. Pri zmendch teploty l'ahko
praskaju, preto ich nepouzivame na merania hortcich roztokov, ani na zmieSavanie roztokov.

Odmerné banky pouzivame na pripravu presného objemu roztokov. Maju obyc¢ajne hruskovity
tvar, Uzke hrdlo so znackou, ktord vyznacuje presne dany objem.

Pipety pouZivame na odmeriavanie mensich objemov kvapalin. M6zu byt r6zneho objemu,
nedelené, delené (po 0,1 alebo po 0,01 cm?), rovné alebo s valcovitym rozsirenim. Presnost
objemu je dana kalibracnou znackou na kazdej pipete. Byrety pouzivame k vel'mi presnému
odmeriavaniu malych objemov. Byrety st sklenené, v dolnej Casti zizené trubice zakoncené
zabrusovym kohutikom, alebo gumovou hadi¢kou so sklenenou gulickou.
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Pyknometre si presné¢ odmerné nadoby s menSim objemom aso zabrusovym uzdverom
v ktorom je kapildra, ur€ené na stanovenie hustoty latok.

Odmerné nadoby sa pre urc¢ity objem kalibruji pri urcitej teplote, ktora treba pri presnych
meraniach objemu dodrzat’. Kalibracia sa robi dvojako:

v na doliatie (doliaty objem), vyznacuje sa pismenom D (alebo In),
v’ na vyliatie (vyliaty objem), vyznaéeny pismenom V (alebo Ex).

Kalibracia na ,,doliaty objem* (D alebo In) znamena, ze odmerany objem je presny len v
nadobe. Po vyliati je objem zmenseny o objem kvapaliny, ktord zostane na vnutornej stene
odmernej nddoby (valce, odmerné banky, a pod.)

Kalibracia na ,,vyliaty objem* (V alebo EX) znamena, Ze presny objem ziskame po vyliati z
nadoby (objem nadoby je o tol'ko viacsi, kol'ko kvapaliny zostane po jej vyliati na vnatornej
stene odmernej nadoby).

Pri od¢itavani objemu musi byt odmernd nadoba ve zvislej polohe, oko musi byt’ vo vyske
hladiny (kruhovu znacku vidime ako usecku) (Obr. 24). Meniskus je hladina kvapaliny, ktora
je vplyvom adhéznych sil zakrivend. Pri vode a vodnych roztokoch od¢itavame spodny
meniskus. U tmavych a farebnych kvapalin a kvapalin, ktoré nezmacaja sklo, odcitavame
horny meniskus.

>

Obrazok 24 Spravne odc¢itanie objemu v odmernom skle a drzanie pipety.

Postup prace pri pouzivani pipety:

Spravna technika préace pri merani objemu kvapalin je vecou cviku. Nacvicte si spravny postup
pri pipetovani:

1. Pri naplfiani chytime pipetu pravou rukou za jej hornu &ast’, $pi¢ku ponorime pod
hladinu kvapaliny (pre cvicné ucely pouzjeme vodu) a tistami nasdvame vzduch z
pipety, kym hladina kvapaliny nevystupi v pipete asi 2 cm nad kalibracna znacku. Potom

54



horny koniec rychlo uchopime ukazovadkom. Vo zvislej polohe a o¢ami oproti znacke
uvolnujeme tlak ukazovaku a z pipety opatrne po kvapkach vypustime tol'ko kvapaliny,
aby bol spodny okraj menisku na znacke. Prebyto¢nu kvapku otrieme o vnutornu stenu
nadoby, z ktorej bolo pipetované.

2. Odmerany objem kvapaliny nechame z pipety vol'ne vytiect’ tak, zZe vypustny otvor
pipety oprieme o vnutorni stenu nadoby, do ktorej kvapalinu odmeriavame. Po
vyprazdneni obsahu pridrzime pipetu pri stene nddoby este asi 15 sektiind. Vypustanie
kvapaliny z pipety nikdy neurychl'ujeme vyfukovanim alebo vytriasanim. Ani zvySok
kvapaliny v $picke pipety nevyfukujeme !

Pozor !

Ziadne chemické latky, Zieraviny a iné agresivne latky nikdy nenasavame do pipety ustami, ale
pomocou na to urceného gumového balonika, alebo vyvevy!

4.5 NMR-spektroskopia

NMR (nukledarna magnetickd rezonancia) je jednou z najddlezitejSich metéd na uréovanie
Struktary organickych zlucenin. V NMR experimentoch st aktivne jadrd s neparnym poctom
protonov, neutréonov alebo oboch, ktoré maju nenulovy jadrovy spin a jadrovy magneticky
moment. V organickej chémii sa najcastejsie meraju jadra 'H a >C, menej ¢asto aj '°F, *'P a
5N. Po vloZeni vzorky do silného magnetického pol'a sa jadra s nenulovym spinom spravaji
ako malé magnety (Obr. 25). Po posobeni kratkeho radiofrekvenéného impulzu absorbuju
energiu a pri navrate do pévodného stavu ju opét’ vyzaruja. Tento signél zachyti spektrometer
a pomocou Fourierovej transforméacie sa spracuje na NMR spektrum. Poloha signalov zavisi od
chemického prostredia jednotlivych jadier. Aby bolo mozné porovnavat’ spektrd namerané na
roznych pristrojoch, poloha signalov sa vyjadruje ako chemicky posun (6) v jednotkach ppm.
Interpretaciou NMR spektra mozno urcit’ alebo potvrdit’ Struktiru skimanej molekuly.

N PROTI SMERU
VY331A ENERGIA
\g 49,999%
4 S V SMERE
NIZ3IA ENERGIA
50,001%

VONKAISIE
MAGNETICKE POLE

Obrézok 25 Jadro, magnetické pole jadra, jadrovy spin vo vonkajSom magnetickom poli.

Najcastejsie sa merajt 'H NMR a 'C NMR spektra. Pri jednoduchsich organickych
zludeninach Gasto postacuje na potvrdenie Struktiry uz samotné '"H NMR spektrum [

1.
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Informacie ziskané 7 '"H NMR spektra
Z '"H NMR spektra ziskavame $tyri zdkladné informacie:

1. Chemicky posun (d, ppm) — urCuje polohu signidlu a poskytuje informacie o
chemickom prostredi vodika, napriklad o blizkosti elektronegativnych atémov,
dvojitych vézieb alebo aromatickych systémov.

2. Integracia — plocha pod signalom je imerna poctu vodikov, ktoré dany signal vytvara.

3. Pocet signalov — zodpoveda poctu chemicky nerovnocennych typov vodikov v
molekule.

4. Stiepenie signalu (multiplicita) — vznika spinovo-spinovou interakciou so susednymi
vodikmi a umoziuje uréit’ pocet susednych vodikov. Vo vicSine pripadov sa riadi
pravidlom n + 1, kde n je pocet susednych vodikov (singlet, dublet, triplet, kvartet atd’.).

Na Obrazku 26 st zndzornené vietky $tyri informécie na priklade "H NMR spektra etylacetatu.

1H NMR spektrum (400 MHz, CDCl;) etylacetétu
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1. Funkéné skupiny, ktoré st pritomné v molekule. Uréuje sa to na zaklade pozicii (ppm) signdlov v
spektre. Najcastejsie je rozsah Skaly 0-12 ppm.

L _ 2. Poket proténov, ktoré reprezentuje kazdy signal. Meria sa to pomocou integracie, ktord zodpoveda
ploche pod jednotlivymi pikmi signalov.

L — — - 3. Podet réznych typov proténov v molekule. Urcuje sa podla poftu NMR signalov. Len nie
ekvivalentné protény davaju odlisné signaly. Chemicky ekvivalentné protony davaju jeden NMR signal
bez ohladu na ich pocet.

— — — — — 4. Spin-spinové Stiepenie urcuje, kolko protonov je pripojenych k susednym uhlikom. To sa zisti podla
poctu linii (multiplicita signdlu) v ramci signalu, na zaklade pravidla n+1, kde n je pocet susednych
protonov.

Obrazok 26 Informécie ziskané z '"H NMR spektra etyl-acetatu.
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BC NMR spektroskopia

Druhym najéastej$ie meranym nuklidom je '3C. V *C NMR spektre kazdy chemicky
nerovnocenny atom uhlika vytvara jeden signal. Chemické posuny sa pohybuju priblizne v
rozsahu 0-220 ppm a poskytuji informacie o chemickom prostredi jednotlivych uhlikov. Na

Obrazku 27 je uvedené *C NMR spektrum etyl-acetatu [ ].
T T T

|
c ¢ B D
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Obrazok 27 *C NMR spektrum (101 MHz, CDCls) etyl-acetatu.
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5. Praca s roztokmi a stanovenie hustoty

(1. laboratorna uloha)

5.1 Teoreticky uvod

Priprava roztokov

Roztok je rovnorodd zmes dvoch alebo viacerych latok. Skladd sa z (ak je
rozpustadlom voda, ide o vodné roztoky; rozpustadlom moézu byt aj iné latky, napriklad
alkohol, benzin, éter, amoniak, acetoén, a pod.) a , ktord moze byt tuha,
kvapalna a plynna. V zavislosti od teploty a tlaku mézu byt roztoky plynné, kvapalné a tuhé.

V konkrétnom rozpustadle za danych podmienok (teploty, u plynnych latok aj tlaku) sa latka
moze rozpustat’ len po urcité zlozenie, ktoré je dané rozpustnostou danej latky. Podl'a normy
STN ISO 31-0 su koncentracie definované ako podiel mnozZstva Cistej latky a objemu roztoku.
Molekulova koncentracia C(B) latky B je urcend podielom poctu molekul (entit) latky B a
objemu roztoku: C(B) = N(B)/V s rozmerom dm™. Koncentracia latkového mnozstva c(B) latky
B je ur¢ena podielom latkového mnozstva latky B a objemu roztoku: ¢(B) =n(B)/V s rozmerom

mol-dm.

Podl'a normy STN ISO 31-0 hmotnostna koncentracia p(B) latky B je urena podielom
hmotnosti latky B a objemu roztoku: p(B) = m(B)/V s rozmerom g-dm~. Hmotnostny zlomok
latky B, w(B), je definovany ako podiel hmotnosti latky B a hmotnosti celého roztoku: w(B) =
m(B)/m, a je to bezrozmerné ¢islo. Ak ho vynasobime x 100 dostaneme hmotnostné percenta

(100 w[%]). Roztoky s vyjadrenim zloZenia pomocou koncentracie latkového mnozstva {c(B)}
sa v beZnej laboratornej praxi oznacuju ako ,,molarne roztoky* a rozmer tejto koncentracie
(mol-dm™) sa oznacuje symbolom ,,M*.

Podobne roztoky s vyjadrenim zloZenia pomocou hmotnostného zlomku v tvare (100 w[%]) sa
v laboratornej praxi oznacuju ako ,,percentudlne roztoky* alebo ,roztoky s ,, hmotnostnou
koncentraciou a rozmer tejto koncentracie sa oznacuje symbolom ,,%. PouZzivanie tychto
vyrazov ako aj symbolov podl'a normy nie je spravne. AvSak skriptum je urené pre vychovu
Studentov pre laboratérnu prax, kde sa tieto pojmy a symboly dennodenne pouzivaju. Na
zaklade toho sa v dalSom texte pre vyjadrenie zloZenia roztokov pomocou latkovej
koncentracie bude pouzivat’ pojem ,,molarny roztok* a symbol ,M* pre jej rozmer a pre
vyjadrenie zlozenia roztokov pomocou hmotnostného zlomku v tvare (100 w[%]) pojem
,,roztoky s hmotnostnou koncentraciou®.

58



Hustota

Hustota je dolezita fyzikalna veliCina, ktora je definovana ako pomer hmotnosti m a objemu
V:

p=m/V

Jednotkou hustoty je kg.m™, mdze sa pouzit’ aj g-cm™. Hustota vietkych latok zavisi od teploty
a tlaku. Pri tuhych a kvapalnych latkach berieme do ivahy obvykle len vplyv teploty, lebo vplyv
tlaku je zanedbatel'ny. Pri vSetkych tidajoch hustoty sa preto udava teplota merania. Na zaklade
stanovenej hustoty kvapalnych roztokov mézeme urcit’ ich koncentraciu (pripadne zriedenie).
V tabulkdch su uvedené rézne koncentricie roztokov soli, kyselin, hydroxidov a im
zodpovedajuce prislusné hustoty.

Na menej presné, ale rychle stanovenie hustoty pouzivame hustomery (acrometre), pripadne
Mohr-Westphalove vahy. Presne stanovime hustotu pyknometricky. Meranie hustoty
hustomermi (Obr. 28) i Mohr-Westphalovymi vahami (Obr. 28) je zaloZené na Archimedovom
zakone. Teleso ponorené v rdoznych kvapalinach sa ponara rézne. Objem ponorenej Casti je
nepriamo umerny hustote kvapaliny. Ponori sa tym hlbsie, ¢im je kvapalina redsia.

Hustomery su uzavreté sklenené nadobky, ktoré st v dolnej casti zatazené a v hornej
pretiahnutej, zatavenej Casti je stupnica. Hustotu od¢itame na stupnici (oko musi byt vo vyske
menisku). Meranu kvapalinu lejeme do dostato¢ne vysokého valca a opatrne do nej ponorime
hustomer. Pri od¢itani hustomer musi vol'ne plavat’, nesmie sa dotykat’ stien.

Hustota vody pri 3,98 °C je 1,000 g-cm™. Pre kvapaliny s mensou hustotou ako voda plati, ze
p <1 as vySSou hustotou p > 1. VSetky merania hustomerom sa musia robit’ pri tej istej teplote.
Merania hustoty na Mohr-Westphalovych vahach je zaloZené na urcovani vztlaku, ktorym
pOsobi merand kvapalina na ponorené teleso. Mohr-Westphalove vahy st nerovnoramenné
pékové vahy. Na konci jedného ramena je zavesené sklenené ponorné teleso. Toto rameno je od
telesa k osi vah rozdelené na 10 dielikov oznacenych ¢islami a opatrenych zdvesnymi kolikmi
(na desiatom dieliku je zavesené ponorné teleso). Ak je teleso zavesené a nie je ponorené do
kvapaliny, s vdhy v rovnovahe (alebo rovnovdhu nastavime pomocou skrutky ramena).
Ponorenim telesa do kvapaliny sa rovnovdha porusi. Rovnovédhu obnovime vyvédzZenim
pomocou zavazi, ktoré veSiame na zdvesné koliky.

Sada obsahuje zavazie 10, 1, 0,1 a 0,01 g. Vysledna hmotnost’ zavisi od toho, na aky kolik
zavazie zavesime, napr.:

Cislo kolika zavazie hmotnost’

7 10,0 g 70 ¢g

3 10,0 g 30g

8 1,0g 0,8¢g

9 0,1g 0,09 g

9 0,01 g 0,009 g
10,899 g
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Hustotu vypocitame podl'a nasledovného vzt'ahu, v ktorom je zahrnuta korekcia na prilnavost’
kvapaliny ku sklu a na hustotu vzduchu:

p=0,1m+0,1 me+0,0012

kde m = namerand hmotnost’ (v naSom pripade 10,899 g), e = 0,0002.

.

y

ZavaZie

~—

Ponorné teleso

Merana
kvapalina vo
valci

Mohr Wesphalove vahy

Hustomery

Obrazok 28 Zariadenia na orientacné meranie hustoty.

Pyknometrickou metédou moédzeme urCit’ presne hustotu roztokov. Pyknometer je mala
kalibrovana nadobka s Uzkym hrdlom, uzavretym zatkou s kapilarou (Obr. 5), ktorou po
zatvoreni vytecie nadbyto¢na kvapalina. Na nadobke je vyznaceny presny objem.

Krystalizicia

Teoreticky tivod ku krystalizacii najdete v kapitole 4.3.

Iytazok  krystalizacie —  kryStalizanym vytazkom rozumieme pomer mnozstva
vykrystalizovanej latky k vychodiskovému mnoZzstvu latky. Zavisi od povahy krystalizovanej
latky, od pritomnosti necistot, zvoleného sposobu krystalizacie a od rozdielu rozpustnosti danej
latky pri zvolenych teplotach. Uvadza sa v percentach po vynasobeni x 100 a oznac¢ujeme ho
pismenom gréckej abecedy 1 .
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5.2 Zadanie uloh

1. Pripravte 100 cm’® roztoku siranu med'natého pentahydratu s koncentraciou X mol-dm™ (bude
zadané na uvodnom cviceni).

2. Pripravte 250 cm® X % roztoku kyseliny chlorovodikovej riedenim jej 36 % formy (bude
zadané na uvodnom cviceni).

3. Stanovte hustotu pripravenej kyseliny dvoma odliSnymi sposobmi hustomerom
a pyknometricky. Meranie opakujte tri krat a overte presnost merania.

4. Stanovte hustotu neznamej tuhej latky pyknometricky a na zaklade zistenej hustoty
identifikujte danu latku.

5. Zroztoku siranu mednatého pripravte krystaly modrej skalice pomocou prerusovanej
krystalizacie a vypocitajte vytaznost.

5.3 Postup prace

Pouzité chemikalie:

e (CuSO45H0O
e Kyselina chlorovodikova (36%)
e Destilovana voda

Postup prace pri priprave molarnych roztokoy

(zloZenie je vvjadrené v jednotkdach mol-dm™ (M)):

Vypocitané mnozstvo tuhej latky, ktoré je potrebné rozotriet’ v trecej miske, presne odvazime a
rozpustime v kadicke v malom mnozZstve destilovanej vody. V pripade, ak pripravujeme
molarny roztok z koncentrovaného roztoku (napr. kyseliny), odpipetujeme vypocitané
mnozstvo koncentrovaného roztoku zo zasobnej fl'ase a taktiez rozpustime v malom mnozstve
destilovanej vody v kadicke. Roztok v kadic¢ke, ochladeny na 20 °C, cez lievik po tyCinke
kvantitativne prenesieme do vhodnej odmernej banky a doplnime destilovanou vodou presne
po znacku. Banku zazatkujeme a dokladne premieSame. Pri priprave roztokov z tuhych latok
modzeme postupovat’ aj tak, Ze odvazena latka sa kvantitativne nasype do odmernej banky a
rozpusti sa v priliatej destilovanej vode ana presny objem sa doplni dalsim podielom
destilovanej vody. V pripade pouzitia koncentrované¢ho roztoku sa tento priamo pipetuje do
odmernej banky, kde sa riedi vopred pridanou destilovanou vodou a na presny objem sa taktiez
doplni d’alsim podielom destilovanej vody.
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Postup prace pri priprave roztokov danej hmotnostnej koncentrdcie

(zloZenie je vyjadrené v percentach (%)):

Vo vypocitanom a presne odmeranom mnozstve destilovanej vody rozpustime
vypocitané odvazené alebo odmerané odmernym valcom (v pripade riedenia koncentrovaného
roztoku) mnozstvo latky a dobre premieSame. Zlozenie roztokov vznikajucich rozpustanim
hydratov soli je vyjadrené takmer vyhradne obsahom bezvodej zluceniny. Pokial treba vyjadrit
ich zlozenie vo forme hydratu, musi to byt’ vyslovne uvedené. [ ]

Na vypocet zlozenia roztoku vzniknutého riedenim alebo zmenou koncentracie roztoku
rozpustenim d’al$ej latky je vyhodné pouzit’ zmieSavaciu rovnicu, ktora vyplyva zo zdkona
zachovania hmotnosti:

miwi tmewz + ...miw; = (m; + mz + ...m;)w
mji, m2, m; si hmotnosti roztokov
w1, W2, Wi sil hmotnostné zlomky roztokov

w je hmotnostny zlomok vysledného roztoku

Postup prace pri stanoveni hustoty kvapaliny pyknometricky

1. Suchy prazdny pyknometer zvazime. (m;)

2. Potom ho naplnime kvapalinou, pripravenym roztokom kyseliny chlorovodikovej
z predchadzajucej tulohy, uzavrieme zatkou, prebytoénu kvapalinu osus$ime filtraCnym
papierom a zvazime. (m2)

3. Rovnako zvazime pyknometer s destilovanou vodou. (m3)

Hustotu vypocitame:

_m_m2—ml_m2—ml

p_ =

V M3 —ml

kde:
m; = hmotnost’ prdzdneho pyknometra
m> = hmotnost’ pyknometra s meranou kvapalinou

m3 = hmotnost’ pyknometra s vodou.

PresnejSie vypocitame hustotu podla:
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np —my
p=———A(Pu,0=Pr)+py
m3 —m
kde:
p(H20) hustota vody pri danej teplote

p(V) hustota vzduchu. Pre zjednodusenie staci pouzit” hustotu vody.

Hustota vody pri 20 °C je 998,2 kg-m™ (0,9982 g-cm™), ak potrebujeme inti hodnotu najdeme
ju v tabul’kach v prilohe. Meranie opakujeme tri krat a ziskané hodnoty zapiseme do tabul’ky:

" gl wn |g] e g onolgem’]  eifgem’l  (Ap)? [ em ]

S S

kde:

Smerodajni odchylku 6 vypocitame zo suctu Stvorca jednotlivych odchylok, kde n je pocet
merani. Smerodajni odchylku zaokrihlime na jednu platnu Cislicu a hustotu vyjadrime:

Py= (/_74 s 5) gem”

Postup prace pri merani hustoty pevnych latok pyknometricky

Je to porovnavacia metdoda vhodna na meranie hustoty pevnych drobnych teliesok. Pyknometer
pouzijeme pre meranie objemu teliesok, ktorych hustotu stanovujeme, pricom metdda spociva
v trojitom vazeni:

1. Zvéazime telieska latky A (m.4). Oznacime si ich objem V4, potom podl'a definicie plati:

P4 %
A

2. Ur¢ime objem meranych teliesok latky A. Naplnime pyknometer destilovanou vodou a
zvazime jeho hmotnost’ (m1). Potom do pyknometra vlozime telieska a po dokonalom osuSeni
pyknometra ho znovu zvazime (my).
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Hmotnost’ vody m20), ktord vytiekla z pyknometra potom je:
My o = M4 + mip —mn
Ak je pa20) hustota vody tak objem tejto vody a teda aj objem teliesok je:

v _muzo . m,+m —m, .
H,0 — - — V4

Pi,0 Pi,o

Po dosadeni do prvého vztahu dostaneme:

m,
Py = Pi,0

Pyknometer najprv preplachneme, potom naplnime destilovanou vodou asi do polovice hrdla a
opatrne zasunieme zatku, ktorej kapilarnym otvorom vytecie prebyto¢na voda. Kvapocku vody
na zatke pyknometra (nad kapildrnym otvorom) stierame suchym prstom, filtracny papier by
vysal vodu aj z Casti kapilary. Pri plneni aj pri inych manipuléciédch s pyknometrom ho drzime
za hrdlo, aby sme ho zbyto¢ne nezahrievali. [ ] Povrch pyknometra osusime
dokonale filtracnym papierom. Vnutri pyknometra nesma byt vzduchové bubliny, kapilara
musi byt naplnenad vodou. Zvazime niekol'ko teliesok latky A (ma) a nasledne zvazime aj
pyknometer s vodou (mj).

Potom vyberieme zatku z pyknometra, nasypeme don telieska a zatku opét’ opatrne zasunieme.
Pyknometer opdt’ osuSime filtranym papierom a zvazime (mz). Zmeriame teplotu vody v
pyknometri a v tabul’kach ndjdeme jej hustotu (Priloha 1-vzadu). Vypocitame hustotu teliesok
pre kazdé meranie. Meranie opakujeme 3-krat, vzdy pre iny pocet teliesok a namerané hodnoty
aj vypocitané hustoty napiSeme do tabul’ky:

¥

Z 74 [g] v |g] w1 |g] 0, o lgem: 04 |g cm’| (Ap)? |¢*cm”]

g =

Pri stanoveni smerodajnej odchylky postupujeme ako v pripade hustoty kvapaliny a vysledok
zapiSeme v tvare:
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Postup prace pri krystalizacii

Roztok modrej skalice, ktory sme si pripravili v prvej ulohe, prelejeme do kadicky s vhodnou
velkostou, polozime na keramickt sietku a zacneme zahustovat' (teda zapneme kahan
nasadime si okuliare a tyCinkou roztok premiesavame v kadicke).

Ked’ sa objem znizi na polovicu, kahan vypneme a nechame chvilku ochladnut’. Skontrolujeme
¢i nepozorujeme vznik krystaliza¢nej blany alebo tvorbu mikrokrystalikov na hladine, ak nie
pokracujeme v zahustovani kym sa tak nestane. Ak blana vznika, roztok ddme do 'adového
kupela a nechame vykrystalizovat’. Prebytocnu kvapalinu zlejeme a krystaly vysuSime medzi
filtraénymi papiermi. Zvazime a vypocitame vytaznost krystalizacie. [ ]
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6. Priprava oxidov, zrazanie, filtracia a dekantacia

(2. laboratorna uloha)

6.1 Teoreticky uvod

Hydratovany oxid Zelezity

Zeleznaté soli Pahko podliehaju oxidacii. Ak sa na siran Zeleznaty posobi kyselinou dusi¢nou,
vznika siran Zelezity podl'a reakcie:

6 FeS04(aq) + 3 H2S04(aq) + 2 HNO3(aq) — 3 Fe2(S04)3(aq) +
2NO(g) + 4 H20(D)

Zelezité soli su stale len v kyslom prostredi, pretoze Pahko podlichaju hydrolyze, preto na
zabranenie hydrolyzy priddvame do roztoku par kvapiek kyseliny na jej potlacenie. Hydrolyzu
do prvého stupna mézeme vyjadrit’ rovnicou:

[Fe(H20)6]3+(aq)+ H20(1) — [Fe(H20)s(0H)]2*+(aq) + H30*(aq)

Ak sa na vodné roztoky Zelezitych soli posobi zdsadami, ktoré viazu kationy H3;O", napriklad
vodnym roztokom amoniaku, stupen hydrolyzy sa zvysi a z roztokov sa vyzraza hydratovany
oxid Zelezity podl'a rovnice:

2 [Fe(H20)6]3+(aq) + (x-3) H20(1l) = Fe203.xH20(s) + 6 H30*+(aq)

Nie je to jednoduchy hydroxid Zelezity Fe(OH)s, jeho zloZenie je mozné vyjadrit ako
Fe>O3-xH>0, resp. je blizke vzorcu FeO(OH). Oxid zelezity (Fe2O3) je amfotérny oxid Zeleza
hnedocervenej farby, v prirode sa vyskytuje ako mineral hematit (romboédricka sustava -
najdodlezitejSia ruda zeleza), pripadne maghemit (kockova sustava). Oxid zelezity sa pouziva
ako magneticka vrstva v zdznamovych médiach (magnetické pasky, diskety, v kozmetike ako
cerveny pigment) a v laboratdriu ako surovina (v zmesi s hlinikom) na pripravu ¢istého Zeleza,
pripadne ako prisada do termitu (pyrotechnickéd zmes, horiaca vysokou teplotou).

Hydratovany oxid hlinity

Rozdielne spravanie zelezitych a hlinitych i6nov v zasaditom prostredi mézeme vyuzit na ich
oddelenie. Z roztoku obsahujiceho Zelezité a hlinité zluceniny mozno pridanim nadbytku
roztoku NaOH takmer kvantitativne oddelit’ Zelezit¢ zliCeniny vo forme gélového
hydratovaného oxidu zelezit¢ho. Za tychto podmienok sa vyzradzany hydratovany oxid hlinity
rozpusti za tvorby hydroxohlinitanov podl'a rovnice:

Al203-xH20 + 2 OH- - 2 [Al(OH)4] + (x-3)H20
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Po odfiltrovani hydratovaného oxidu zelezit¢ho mozno z filtratu spatnym zrdzanim pomocou
latky viazucej hydroxidové aniony pripravit hydratovany oxid hlinity, ¢im sa smer
horeuvedenej reakcie obrati. Oddelenie hydratovaného oxidu hlinitého z homogénneho roztoku
obsahujuceho zelezité a hlinité zIuc¢eniny mozno popisat’ nasledovnymi reakciami:

Fe2(S04)3(aq) + 6NaOH(aq) — 2Fe(OH)s(s) + 3Na2S04(aq)
Alx(SO4)3(aq) + 6NaOH(aq) — 2AI(OH)3(s) + 3Na2S04(aq)
Al(OH)s(s) + NaOH(aq) — Na[Al(OH)a](aq)
2Na[Al(OH)s](aq) + (NH4)2SO4(aq) — 2AI(OH)s(aq) + 2NH3(g) + Na2SOa(aq) + 2H20(1)

Oxid hlinity je amfotérny oxid hlinika s chemickym vzorcom Al>Os. V prirode sa vyskytuje ako
minerdl korund, pripadne jeho drahokamové odrody rubin a zafir. Priemyselne sa ziskava z
bauxitu (hornina pozostavajliica zo zmesi mineralov hlinika, Zeleza a ilovych mineralov) a je
hlavnou surovinou pouZzivanou pri vyrobe hlinika.

Bezvody oxid hlinity - suSenie

SuSenie znamena odstrafiovanie urcitého mnozstva vody alebo inej kvapaliny z latky. Voda
pripadne ind kvapalina moze byt v latke rézne viazand. Na povrchu latok je voda pltana
adsorpénymi alebo kapilarnymi silami. Pri suSeni sa vSak Casto odstraniuje aj chemicky viazana
voda. Vo vSeobecnosti suSenie prebieha vtedy, ked’ sa v okoli suSenej latky znizuje réznym
sposobom parcialny tlak vodnych par natol’ko, aby bol niZs8i ako tlak vodnych par susenej latky.
Postup a sposob susenia volime podl'a chemického charakteru a skupenského stavu latky.

Z tyzikalnych sp6sobov suSenia sa v laboratoriu pouzivaja susenie pruadom vzduchu, susenie
v suSiariiach, suSenie plynov vymrazovanim. Pri chemickych sposoboch suSenia sa ako susidla
pouzivaju latky, ktoré¢ vodu rozkladaju (napr. sodik, draslik, acetylid vapenaty) alebo sa voda
na ne viaze (napr. silikagél, molekulové sita, aktivny oxid hlinity, chloristan horecnaty,
koncentrovana kyselina sirovd, chlorid vapenaty). Pradom vzduchu alebo iné¢ho plynu sa susia
tuhé latky. Tento sposob sa pouziva napr. pri suseni kryStalov priamo na Biichnerovom lieviku.
Bezvodé krystalické latky suSime v elektrickych susiarnach pri teplote okolo 105 °C. Su to
tepelne izolované skrinky s automatickou regulaciou teploty az do hodnoty 250 °C. Doba
suSenia je rozna. Zrazeniny vzdy suSime do konS$tantnej hmotnosti, to znamena tak dlho, az sa
hmotnost’ zrazeniny pri opakovanom vazeni nemeni. Na vysusovanie menSich mnoZstiev latok
pri vysSej teplote pouzivame infracervent lampu alebo vzdusny kupel’. Tuhé latky mézeme
susit’ aj v exsikatoroch (Obr. 6). Su to sklenené hrubostenné nadoby so zabrusenym, dobre
priliehavym vekom, naplnené hygroskopickou latkou. V ich hornej ¢asti na porcelanovej vlozke
uschovavame susené latky, v spodnej Casti sa nachadza suSiaca latka. Exsikator pouzivame aj
na ochladenie vyzihanych, eSte horucich téglikov alebo misiek pred ich vdzenim. Exsikator
vzdy prenaSame tak, Ze ho uchopime obidvomi rukami tak, Ze palcami pridrzujeme veko
exsikatora. Vyzihané tégliky nevkladame ihned’ do exsikatora, ale ich drzime v kliestoch, kym
neprestanu vyzarovat’ viditeI'né tepelné ziarenie (teplota okolo 550 °C). Aj tak je isté riziko, ze
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pretlak teplého vzduchu v exsikatore ndm zhodi veko. Rychlym pootvorenim pretlak 'ahko
odstranime. Exsikator otvarame len na dobu nevyhnutne potrebnt na vlozenie alebo vybratie
daného predmetu. Veko exsikatora nikdy nepolozime na laboratérny stol zabrusovou plochou
natretou mazivom, lebo by sa ndm na nej zachytili ¢astice prachu a veko by uz netesnilo. Napln
exsikatora je potrebné obc¢as vymenit. Mnozstvo vysuSovadla ma dosahovat’ do jednej tretiny
vysky zuzenej spodnej Casti exsikatora.

Kvapaliny su$ime tak, Ze ich premiesame s hygroskopickou latkou, ktora s kvapalinou
chemicky nereaguje. Na vysuSenie organickych kvapalin sa Casto pouziva bezvody chlorid
vapenaty CaCl; a bezvody siran sodny Na>SOy. Niektoré organické kvapaliny mozno Gspesne
vysusit’ destilaciou. Latky, ktoré sa pri mierne zvysenej teplote ihned’ rozkladaju, napriklad
viaceré kryStalohydraty, z ktorych unikd voda, susime volne na vzduchu pri laboratornej
teplote. [ ]

Oxid manganicity

MnO:; je Cierny prasok (tetragonalna mriezka), nerozpustny vo vode, pri teplote 535 °C sa
rozkladd na Mn;0s, nepatri teda k najstalej§Sim oxidom mangdnu. Oxid manganicity sa
vyskytuje aj v hydratovanej forme, Casto je nestechiometricky. Jedinou stechiometrickou
formou je tzv. f — MnO», ktory ma rutilovl Strukturu. Hoci je stechiometricky, moze jeho
zlozenie kolisat’ medzi MnO1,93 aZ MnOz,. Pripravuje sa miernym zahrievanim dusi¢nanu
manganatého, zatial' ¢o zraZanim z vodného roztoku, ku ktorému dochadza napr. pri redukcii
manganistanu v slabo zasaditom prostredi, vznikd hnedocierny hydrat oxidu manganicitého
MnO2-nH20. Na bezvody oxid sa neda previest zahrievanim — dochadza k c¢iastoénému
odstepovaniu kyslika (pozri rozklad pri teplote nad 535 °C). Priprava oxidu manganicitého je
zaloZena na redukcii KMnOy siri¢itanom sodnym podl'a nasledovnej reakcie

2 KMnO4 + 3 Naz2S03 + H20 2 2 MnO2 + 3 Na2S04 + 2 KOH

Vlastnosti MnOz:

V prirode sa vyskytuje v podobe mineralu burel. Je hnedo sfarbeny, zahriatim prechadza po
strate kyslika na Mn3Os. Vo vode, v HNOs3 a zriedenej HoSO4 je nerozpustny, v horticej HoSO4
uvolnuje kyslik a dochadza k tvorbe MnSOg.

2 MnOz + 2 H2S04 - 2 MnSO4 + O2 + 2 H20

S HCI dochédza k uvolneniu Cl a vzniku MnCl a vody (laboratorny spdsob pripravy chléru).

Je dolezitym oxidacnym cinidlom, pouziva sa na odfarbenie tavenin v sklarstve a ako
depolarizétor v suchych ¢lankoch. Pouziva sa aj ako katalyzator (napr. rozklad H>O3).

2 H202 - 2 H20 + O
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6.2 Zadanie uloh

1. Priprava hydratovaného oxidu hlinitého zo zmesi oxidov.
2. Priprava bezvodého oxidu hlinitého Zihanim.

3. Priprava 1 g oxidu manganicitého a jeho dokaz.

6.3 Postup prace

Pouzité chemikélie:

e Zasobny roztok Fe** a AI** idnov, w(Alx(SO4)3) = 0,05; w(Fe2(SO4)3) = 0,005
e Hydroxid sodny, NaOH
e Siran amoénny (NH4)2SOq4

Priprava AI(OH); z0 zmesi oxidoyv

Hydratovany oxid hlinity izolujeme z vopred pripravené¢ho roztoku, ktory sa nachédza v
digestore. Tento roztok obsahuje siran hlinity a siran Zelezity a je mierne okysleny. Z roztoku
odoberieme asi 100 g a vo vysSej kadicke zohrejeme takmer do varu.

Potom pripravime horuci 10 % roztok NaOH obsahujuci ekvimoldrne mnozstvo potrebného
NaOH na vyzrazanie hydratovanych oxidov AI** a Fe** ako aj na rozpustenie zrazeniny
AI(OH)3, ktory za stdleho mieSania prilievame do horticeho roztoku obsahujuceho hlinitu a
zelezita sol. Spociatku pozorujeme tvorbu objemnej hnedasto sfarbenej zrazeniny, ktorej
mnozstvo sa d’al§Sim pridavanim roztoku NaOH zmensSuje. Pri hodnotach pH roztoku okolo 12-
13 sa prechodne utvorend zrazenina Al,O3-xH>O Uplne rozpusti a v roztoku pozorujeme len
klkoviti tmavohnedu zrazeninu hydratovaného oxidu Zelezitého. Zmes kratko zohrejeme
takmer do varu, premieSame ju a nechame ochladit’.

ESte mierne teply roztok prefiltrujeme cez skladany filter. Odfiltrovany hydratovany oxid
zelezity d’alej nespracovavame.

Z ¢&ireho filtratu, obsahujuceho len rozpustné hydroxohlinitany, mozno ziskat’ hydratovany oxid
hlinity pomalym priddvanim roztoku siranu amoénneho za varu. Odfiltrovany roztok
hydroxohlinitanov zohrejeme v kadicke takmer do varu. Potom za stadleho mieSania po malych
davkach prilievame asi 30 % teply roztok siranu amoénneho az do pH roztoku okolo 9. Ak
pridavame naraz vacSie mnozstvo roztoku siranu amoénneho, biela zrazenina je vel'mi jemna,
zle filtrovatel'na a pomaly sa susi.

Reaként zmes potom esSte kratko povarime za obCasného premieSania, aby sa z nej vypudil
amoniak. Vyzrazany biely produkt za tepla odfiltrujeme na Biichnerovom lieviku, premyjeme
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horticou destilovanou vodou, vysusime pri 120 °C v elektrickej susiarni. Suché zrazenina sa
svojim zlozenim blizi k zloZeniu hydroxidu hlinitého.

Dokaz hlinika:

Pritomnost’ hlinika v produkte dokdzeme pomocou sktimavkovej reakcie s alizarinom
(C14H1804, 1,2-dihydroxy-9,10-anthrachinén, Obr. 29). Alizarin 'ahko tvori komplexy s kovmi
(farebné laky), ktoré sa pouzivali ako moridlové farbiva bavinenych tkanin. Vapenato-hlinity
komplex alizarinu je jasnocerveny (alizarinova Cerven, turecka cerveil), pouziva sa na pripravu
vel'mi hodnotnych umeleckych a polygrafickych farieb. So sol'ami chromu vytvara alizarin
hnedé¢ a so sol'ami Zeleza fialové laky.

0

Obrazok 29 Struktira molekuly alizarinu.

V skumavke k malému mnoZstvu zrazeniny AlO;xH>O pridame zriedena HCl (1:1) a
niekol’ko kvapiek alizarinu. Nésledne pomaly priddvame roztok koncentrovaného amoniaku na
zneutralizovanie. V skimavke pozorujeme tvorbu Cerveného prstenca (hlinity lak).

Stanovenie obsahu vody v hydratovanom oxide hlinitom

V porcelanovom tégliku presne odvazime 1 g AlLOs;'xH2O, ak nemame dostatok
z predchadzajucej ulohy pouZijeme mnoZstvo, ktoré¢ mame odvazené €o najpresnejSie. Tento
vlozime do muflovej pece nastavenej na teplotu 300 °C na dobu 20 minut. Téglik s vysuSenou
latkou prenesieme do exsikatora a nechame vychladntt’. Po vychladnuti téglik s latkou zvazime
a postup opakujeme az do ziskania konStantnej hmotnosti. Z nameranych hmotnosti vypoctom
stanovime mnoZzstvo vody (x) v hydratovanom oxide hlinitom. Vzorec pripravené¢ho oxidu
hlinitého z prvej tlohy zapiSeme ako Al203-xH20 pricom hodnotu x sme ziskali z vypoctu po
Zihani.

Priprava 1 g oxidu manganicitého redukciou

Z reakcie vypocitame mnozstvo KMnOs potrebné na pripravu 1 g oxidu manganicité¢ho
a pripravime z neho 5 %-ny vodny roztok vo vysokej kadicke. K takto pripravenému roztoku
pridame vypocitané mnozstvo siriitanu sodného v 10 %-nom nadbytku rozpustené v 100 ml
vody. Dokladne zamieSame a nechdme vytvorit’ sediment. Po vytvoreni sedimentu by sme mali
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pozorovat ¢iry roztok nad zrazeninou, v pripade mierne ruzovkastého zafarbenia priddme maly
nadbytok siri¢itanu sodného (vysvetlit dovod!).

Po usadeni tuhej fazy prevadzame dekantaciu (kapitola 4.3) do vymytia siranov, o potvrdime
negativnou reakciou s vo vode rozpustnou barnatou solou (BaCl, apod.). Pritomnost
siranovych 16nov v roztoku pozorujeme po kvapnuti roztoku na hodinové sklicko a pridani
roztoku barnatej soli ako bielu objemnt zrazeninu siranu barnatého vznikajiiceho podla
rovnice:

Ba2+ + (S04)% — BaS04!

Po ukonceni dekantdcie produkt separujeme filtrdciou pri znizenom tlaku a presuSime
v susiarni pri cca 105 — 110 °C. VysusSeny produkt zvazime a vypocitame vytaznost’. Pripadny
vysoky vytazok je potrebné zdovodnit'.

Do6kaz manganu:

Z produktu si odoberieme malé mnozstvo na dokaz (s KI a skrobom). Vyuzijeme oxidacné
vlastnosti MnO; (vid’ schéma), jedna sa o nepriami dokaz manganu:

MnO2 + 4 HCI - MnCl; + Cl> + H20
(vznikajuci MnCly je nestaly a rozklada sa za vzniku molekulového chléru)

Do skiimavky umiestnime malé mnozstvo produktu, priddme KI a kyselinu chlorovodikovu.
Obsah nemieSame a pozorujeme svetlo-oranzovy roztok redukcie manganu. Nasledne pridame
Skrobovy maz a pozorujeme zmenu sfarbenia v dosledku vzniku elementarneho jodu podla
nasledovnej reakcie:

2KI+Clz 2> 2KCl + 12
I2(s) + Kl (aq) = Klsz(aq)

(vylucenie jodu by malo sposobit’ zmenu sfarbenia na tmavomodré v dosledku vzniku
klatratového komplexu).

Obrazok 30 Komplex skrobu s trijodidovym aniénom.
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7. Odmerna analyza. Acidobazické titracie

(3. laboratorna uloha)

7.1 Teoreticky uvod

Odmerna analyza je zalozena na presnom stanoveni objemu takzvaného odmerného

roztoku (titrantu), ktory sa spotrebuje pri
reakcii s porovnavacim = Standardnym
roztokom a nasledne pri reakcii s roztokom
analyzovanej latky (titrandom). Roztok
titrantu musi byt Standardizovany. To
znamen4, ze musi byt’ stanovena jeho presna
koncentracia.

Titracia je postupné priddvanie odmerného
¢inidla k analyzovanej latke s cielom presne
urcit’ jeho ,,ekvivalentny objem®, ¢o je taky
objem titratného c¢inidla, ktory zodpoveda
spotrebe  na  reakciu so  vSetkou
analyzovanou latkou, pritomnou
v reakénom roztoku.

Okamih, ked’ mnoZstvo pridaného titrantu je
chemicky ekvivalentnym mnoZstvom pri
titracii, sa nazyva bod ekvivalencie. Bod Obrazok 31 Spravna technika titracie.
ekvivalencie sa zistuje na zdklade zmeny Dominantna je prava ruka

farby, alebo inych vlastnosti indikdtora — [ 1.

Specidlnej pomocnej latky pridavanej do

titrovaného roztoku. V oblasti bodu ekvivalencie indikator zmeni svoju farbu, vytvori zrazeninu
alebo spdsobi iny pozorovatelny efekt. Bod ekvivalencie je mozné urcCit’ aj inStrumentalne.
Podl'a typu reakcie medzi titrantom a titrandom sa metody odmernej analyzy rozdel'uju na:
acidobazické (neutralizacné), oxida¢no-redukéné, zrazacie a komplexotvorné.
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a) b)

Obrazok 32 a) Vzhl'ad menisku (V = 21,00 ml) na Shelbachovej paske v byrete, b) Citanie menisku
(V =6,00 ml) pomocou kuska tmavého papiera.

Acidobazické titracie. Acidimetria a alkalimetria

K acidobézickym titracidm patria vSetky odmerné stanovenia, zékladom ktorych je reakcia
veduca k neutralizicii reakéného roztoku:

H* + OH™ - H,0

Rovnovaha uvedenej reakcie je posunuta vpravo v dosledku vzniku mélo disociovanej H2O.
Pomocou tejto metddy sa stanovuju kyseliny, zasady, niektoré soli, dusik, sira v organickych
zltCeninach atd’. Ak je titrantom odmerny roztok silnej kyseliny, hovorime o acidimetrii, a ak
je titrantom silna zésada, tak o alkalimetrii. NajcastejSie pouzivané titracné ¢inidl4 v oblasti
acidobazickych titracii sti: HCI, H>SO4, NaOH, KOH.

Pomocou acidobazickej titracie (alkalimetrie) mozno stanovit' mnozstvo kyselin v niektorych
potravinach, napriklad obsah organickych kyselin vo vine, ktory vyjadruje celkovi kyslost’
vina. Celkova kyslost’ vina je sucet jeho titrovatelnych kyselin pri titracii na pH 7 pomocou
Standardného roztoku NaOH. Oxid uhlicity nie je sti¢ast'ou celkovej kyslosti. V pripade rozboru
Sumivych vin CO; musi byt odstraneny z roztoku prevarenim [OIV, 2024]. Celkova kyslost’
vin (prepocitand na kyselinu vinnu) sa pohybuje v rozmedzi:

4-9 g.I'! —biele vina,

4-6 g.I'! - &ervené vina.

Oxidacéno-reduk¢né titracie

Oxidacno-redukéné titracie st zaloZené na oxidacno-redukénych reakcidch. Zvycajne sa
nazyvaju podla pouZitého titrantu, napriklad jodometria, manganatometria, bromatometria,
dichromatometria. Tu sa ako Standardné roztoky pouzivaji prisluSne I, KMnO4, KBrOs3,
K>Cr07 atd'.

Jodometria. Zékladom jodometrickych metdéd je reakcia i6du s svojim elektrodovym
potencalom:
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I, +2e” =217,  Ep ;- =0545V

Jod je oxidacne Cinidlo strednej sily. Preto sa tento systém pouziva na stanovenie oxida¢nych
¢inidiel, napriklad, chloru v chlérnane sodnom (rovnovaha sa postiva dol'ava) aj na stanovenie
redukénych Cinidiel (rovnovaha sa postva doprava).

Ako indikator v jodometrii sa pouZziva Cerstvo pripraveny roztok skrobu (0,2—1 %). Pri reakcii
krobu s jodom vznikd komplexna zli¢enina s modrou farbou. Skrob sa ma pridavat’ do
titrovaného roztoku az vtedy, ked je uz vacsina jodu zreagovala s tiosiranom sodnym, inak
Skrob vytvori s prebytkom jodu natolko silni zluceninu, ze ddjde k nadmernej spotrebe
tiosiranu sodného.

Pomocou jodometrie moZno stanovit’ koncentraciu chloru v chlérnane sodnom. Chlérnan sodny
(NaClO), 5,25 % (55 g/l) roztok dostupného chléru (ako Clz) vo vode, zndmy ako ,tekuté
bielidlo* alebo jednoducho ,,bielidlo*. Historicky sa nazyval ,,Javelova voda“ (franctizsky: eau
de Javel). Pouziva sa v mnohych domdacnostiach na bielenie bielizne, dezinfekciu tvrdych
povrchov v kuchyniach a kiipel'niach, Gpravu pitnej a bazénovej vody. Na Slovensku je znamy
pod obchodnym nazvom ,,Savo®.

Vyrobok je alkalicky roztok s pH vy$§im ako 11 pri teplote 20 °C. Reaguje s kyselinami a
kyslymi sol'ami za vzniku chloru (Clz). S redukénymi ¢inidlami dochadza k burlivym reakcidm.
Je silnym oxida¢nym ¢inidlom:

NaClO + 2 HCl - Cl, + H,0 + NaCl
ClO~ + 2 H* +2¢~ > Cl™ + H,0

Chloérnan sodny reaguje s jodidom draselnym (KI) v kyslom prostredi (v pritomnosti kyseliny
octovej) za vzniku molekularneho jodu. Jéd sa titruje odmernym roztokom tiosiranu sodného
v pritomnosti roztoku Skrobu ako indikétora [ ].

ClO~ 421" +2H* > I, + H,0

Poznamka: Takto mozno stanovit vsetky oxidacné cinidla, ktoré reaguju v slabo kyslom prostredi, t. j.
chlérnan/chlér, jodiénany, ¢iastocne chléraminy, Fe'l atd. Bromiénan a chloreénan nereagujii v tychto
podmienkach.

7.2 Zadanie uloh

1. Standardizacia odmerného roztoku NaOH.

2. Stanovenie kyselin v potravindch: stanovenie celkovej kyslosti vina
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7.3 Postup prace

Stanovenie celkovej kyslosti vina

Pouzité chemikalie

e 0,1-0,2 % roztok fenolftaleinu v etanole

e 0,4 % roztok bromtymolovej modrej (brémtymolova modra (4 g) sa rozpusti v 200 ml
neutralneho 96 % etanolu, nasledne sa pridd 200 ml vody bez COz a 1 mol-1"' NaOH
do modro-zelenej farby (pH 7) cca 7,5 ml, roztok sa zriedi na 1000 ml)

e 0,1-0,2 % roztok metyloranze

e tlmivy roztok s pH 7,0 (107,3 g KH2PO4, 500 ml 1 mol-1"" NaOH, voda do 1000 ml);

e 50 % roztok NaOH (po priprave roztoku nechat odstat’ minimalne 5-7 dni na
vyzrazanie Na;COs3)

e hydrogenftalat draselny (HOOCC¢H4COOK, KHP), vysuSeny 2 hod pri
105-120 °C (na Standardizaciu NaOH - (metdda €. 1)

e 0,1000 mol-I"! §tandardny roztok HCI (na $tandardizaciu NaOH - metdda ¢&. 2).

Priprava 0,1 mol-lI'! roztoku NaOH, neobsahujiiceho uhlicitany.

Na jeho pripravu sa vyuziva skutocnost’, Ze NaxCOj3 pritomny v suchom NaOH je prakticky
nerozpustny v 50 % roztoku (o zodpoveda cca 19 mol-1"') NaOH. Ked’ takyto roztok stoji
niekol’ko dni (az tyzdetl), Na,COs sa usadzuje na dne nddoby a nad sedimentom sa vytvori Cista
priehl'adna kvapalina. Na pripravu roztoku NaOH, ktory neobsahuje uhli¢itany, je potrebné
tento roztok opatrne dekantovat alebo centrifugovat’. Pri rozpuStani NaOH dochadza k silnému
zahrievaniu, preto sa 50 % roztok NaOH pripravuje v kadi¢ke z borosilikatového skla, alebo
porcelanovej nadobe. Potom sa roztok ochladi a uchovédva v polyetylénovej nddobe. 50 %
roztok NaOH, ktory neobsahuje uhli¢itany, pouzijeme na pracu v priebehu cvi€enia.

250 ml odmerna banka, vybavend gumovou zatkou, sa naplni do polovice vodou, ktora
neobsahuje CO;, prida sa 1,5 ml ¢ireho 50 % roztoku NaOH, uzavrie sa zatkou a premieSava
sa otaCavymi pohybmi. Je potrebné Co najviac zabranit’ kontaktu roztoku s atmosférickym
vzduchom. Potom sa pridd voda bez CO> az po znacku, odmernd banka sa uzavrie zatkou
a dokladne sa premiesa.

Roztok hydroxidu sodného pripraveny opisanym spoésobom mda koncentraciu priblizne
0,1 molI"!. Tento je potrebné Standardizovat pouzitim primarneho $tandardu — napriklad
hydrogenftalatu draselného (KHP).

Standardizicia odmerného 0,1 mol-l! roztoku NaOH pomocou hydrogenftalitu draselného

(metoda €. 1).

Do troch ¢istych 250 ml titraénych baniek si navazime hydrogenftalat draselny (vysuseny do
konStantnej  hmotnosti). =~ Navazky KHP mézu byt  vintervale  hmotnosti

0,25-0,4 g. Kazdi navazku kvantitativne prenesieme do pripravenych titracnych baniek a
rozpustime v cca 50 ml destilovanej vody neobsahujicej CO.. Byretu najprv 3-krat oplachneme
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malym mnozstvom NaOH a potom NaOH doplnime presne po nulovu rysku pripravenej byrety.
Ak roztok do byrety nedoplnime po nulovu rysku, pociatocny objem v byrete si je potrebné
dosledne zapisat’ s presnost’ou na 0,05 ml.

Do kazdej banky pridame 2—-3 kvapky fenolftaleinu a roztok titrujeme do vzniku slabo ruzového
zafarbenia. Zafarbenie musi byt stabilné aspon 30 s. V blizkosti bodu ekvivalencie musime
titrovat’ pomaly a presne si zapiSeme hodnotu spotrebovaného objemu NaOH.

Vypocet koncentracie NaOH (v mol-I"") na zaklade spotrebovaného objemu NaOH pri
Standardizécii vyplynie zo stechiometrie nizSie uvedenej rovnice:

CO,H CO,

COT IR CGRT'
coO, CO,

- -

O

2

Standardizicia odmerného 0,1 mol-l! roztoku NaOH pomocou kyseliny chlorovodikovej
(HCD) (metdda €. 2).

Byretu si najprv 3-krat oplachneme malym mnozstvom NaOH a potom doplnime NaOH presne
po nulovu rysku. Ak roztok do byrety nedoplnime po nulovi rysku, po¢iato¢ny objem v byrete
si je potrebné dosledne zapisat’ s presnostou na 0,05 ml. Pre Standardizaciu metodou €. 2
potrebujeme do troch titraénych baniek odpipetovat’ po 10 ml HCI.

Postup: pipetu  oplachneme Standardnym  roztokom  HCl  a odpipetujeme
10,00 ml roztoku HCl do troch 250 ml titraénych baniek. Potom pridime do kazdej banky cca
20-30 ml destilovanej vody a 2 kvapky metyloranZe. Roztok titrujeme z cerveného cez
oranzove do Cisto ZItého zafarbenia metyloranze, ktord bola pridand do pracovného roztoku.

Titracia musi mat’ pri Standardizacii dostatoénu presnost’ a preto vysledky troch po sebe
nasledujucich titracii sa nesmu od seba lisit’ viac ako 0,10 ml. Na vypocet presnej koncentracie
NaOH pouZijeme jeho priemernu spotrebu pri Standardizacii.

Predbezny pokus: stanovenie koncového bodu podl’a sfarbenia (titracia so ..svedkom®).

Do titracnej banky pouzitim odmerného valca prelejeme 25 ml destilovanej vody neobsahujuce;j
COz (prevarena destilovana voda), priddme 1 ml roztoku bromtymolovej modrej a 10 ml vina
(nedelenou 10 ml pipetou). Roztok pribliZzne titrujeme pomocou Standardného NaOH do zmeny
farby na modrozelenu. Potom si do banky s roztokom pridame 5 ml tlmivého roztoku s pH 7,0.
Farba vzniknutého roztoku (porovnavaci roztok alebo ,,svedok*) bude sluzit’ na stanovenie
bodu ekvivalencie pri nasledujticej presnej titrcii.

Presné stanovenie.

Do titracnej banky pouzitim odmerného valca prelejeme 30 ml destilovanej vody,
neobsahujucej CO,. Potom priddme 1 ml roztoku brémtymolove; modrej a 10 ml vina
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(nedelenou 10 ml pipetou). Roztok titrujeme pomocou Standardného NaOH do zmeny farby na
tu istu farbu aka bola zistena predchadzajucim pokusom (farba ,,svedka®). Titraciu opakujeme
aspon trikrat.

Vypocet

V podvodnej vzorke vina vypocCitame obsah kyselin (v prepocte na kyselinu vinng,
M=150 g'mol™") v g.I"" a v % podr'a reakcie:

C,H,0,(COOH), + 2 OH™ - C,H,0,(C00)%™ + 2 H,0

Na vypocty pouzijeme priemernt spotrebu odmerného ¢inidla. Predpokladdme, ze hustota vina
je 1,0 gml .
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8. Oxidacno-redukcné titracie

(4. laboratérna uloha)

8.1 Teoreticky uvod

Teoria je rovnaka ako v pripade ulohy 7.1.

8.2 Zadanie uloh

1. Standardizdcia Na>S»0s s KIO3
2. Stanovenie dostupného chloru v chlornane sodnom.

8.3 Postup prace

Pouzité chemikalie:

e KI, krystalicky

e kyselina octova, koncentrovana

e 0,5 % roztok Skrobu (Skrobovy indikator)
e 0,01667 mol-1"' KIO

e 0,1 moll"" NaxS;0s3

e 1,0mol-I"" HCI1

Priprava 250 ml 0,1 mol-lI'! Na>S>0;

Vypocitané a odvazené mnozstvo NaS>03-5H>O rozpustime v malom mnozstve destilovanej
vody neobsahujucej CO: (prevarena a ochladené do izbovej teploty) v kadi¢ke. Obsah kadicky
kvantitativne prelejeme do odmernej banky o objeme 250 ml a doplnime po rysku destilovanou
vodou.

Poznamka: roztok je stabilnejsi, ak sa sklenené nadoby umyju chromovou zmesou (H2504+K:Cr207) a
dokladne oplachnu vodou.

Standardizacia 0,1 mol-1"! Na2S:03 s KIO;

78



Pri reakcii jodidu a jodi¢nanu v kyslom prostredi prebieha reakcia vzniku molekuldrneho jodu
a roztok sa zafarbi do hneda (trijodid (I3") v pripade nadbytku jodidu), ktory nésledne reaguje s
Na2S203 za vzniku bezfarebnych jodidov. Prebiehaju nasledujice reakcie:

10; +51 +6H* - 31, +3 H,0
12+25203_ _)21_+S406_

Vypocitané a presne odvazene mnozstvo jodicnanu draselného, s presnostou na 0,1 mg, (na
pripravu 100 ml 0,01667 mol-1"") rozpustime v malom objeme destilovanej vody v kadicke,
kvantitativne prelejeme do 100 ml odmernej banky, doplnime na objem po rysku destilovanou
vodou a premieSame. Presne 10 ml roztoku KIO; odpipetujeme do troch 250 ml
Erlenmeyerovych baniek a odmernym valcom prilejeme cca 50 ml destilovanej vody. Od tohto
momentu pracujeme s kazdou vzorkou samostatne, aby sa minimalizovala chyba spdsobena
oxidaciou jodidov posobenim kyslika zo vzduchu.

Pridame 1,0 g KI a premieSame. Po rozpusteni KI (roztok ziska zltooranzova farbu) pomocou
valca pridame 10 ml 1,0 mol-I"! kyseliny chlorovodikovej (roztok ziska hnedu farbu) a ihned’
titrujeme Standardnym roztokom Na;S20s. (V kyslom prostredi sa prebytok jodidu rychlo
oxiduje vzduchom na I37, preto je potrebné titraciu vykondvat’ rychlo.) Ked’ sa roztok stane
svetlozltym, priddme 2 ml roztoku Skrobového indikatora a titrdciu dokon¢ime az do zmiznutia
modrej farby. Standardizujeme najmenej raz za mesiac. Na vypocet koncentracie NaxS,0s
pouzijeme priemernu spotrebu odmerného ¢inidla.

Stanovenie Cl; v NaOCl

Odmeranych 10 ml vzorky prenesieme do odvaZenej navazovacky (je vel'mi ddlezité, aby horna
cast’ navazovacky, najmi brlsena Cast’, zostala suchd). Zatvorime vrchndkom a odvazime s
presnostou do 1 mg. Obsah navaZovacky nalejeme do odmernej banky o objeme 250 ml, ktora
obsahuje priblizne 100 ml vody, pomocou lievika. Navazovacka a lievik preplachneme pradom
vody zo stri¢ky a preplachovaciu vodu zachytime do odmernej banky. Obsah banky doplnime
po rysku a dokladne premiesame. Do troch 250 ml Erlenmeyerovych baniek odpipetujeme po
20 ml roztoku vzorky, objem v bankéch zriedime vodou priblizne na 50 ml.

Od tohto momentu pracujeme s kazdou vzorkou samostatne. Priddme 1,0 g suchého KI a
premieSame, kym sa uplne nerozpusti. Potom priddme 5 ml koncentrovanej kyseliny octovej
(nutné pouzit’ digestor!) a analyzovany roztok titrujeme Standardnym roztokom Na»S>03 do
slaboZltej farby. Potom priddame 2 ml Skrobového mazu a titracia sa dokonci: titrujeme do
vymiznutia modro€iernej farby. Spotrebu odmerného ¢inidla Na2S>O;3 si dosledne zapiSeme.
Titraciu opakujeme minimalne trikrat.

Vypocet

Na vypocet koncentracie Cl, (v g-I"! a v %) pouzijeme priemernt spotrebu odmerného ¢inidla
minimalne troch opakovanych stanoveni.
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9. Meranie viskozity roztokov

(5. laboratorna uloha)

9.1 Teoreticky uvod

Transportné vlastnosti latok su také, ktoré opisuju schopnost’ prenosu latky, energie alebo
nejakej inej vlastnosti zjedného miesta na druhé. Medzi tieto transportné vlastnosti
zaradzujeme napriklad:

v' diftziu: prenos latky v smere koncentraéného gradientu

v vedenie tepla: prenos latky v smere teplotného gradientu

v' vedenie elektriny: prenos elektrického naboja v smere gradientu napétia
v’ viskozita: prenos hybnosti v smere gradientu

Medzi bezné metody stidia molekulového pohybu v kvapalinach patri viskozimetria. Aby sa
molekula pohybovala v kvapaline, musi nadobudnut’ asponi energiu potrebni na unik od
susednych molekal. Inymi slovami je viskozita schopnost’ tekutej latky klast odpor
vzajomnému premiestiiovaniu Castic. Idealna kvapalina ma nulovi viskozitu. Kvapaliny
s nenulovou viskozitou vykazujii vnatorné trenie, teda vlastnosti redlnych kvapalin. Vnttorné
trenie zavisi na teplote, tlaku a na chemickom zloZeni kvapaliny. Pravdepodobnost’ toho, Ze
energia molekuly je vicSia alebo sa rovnd aktivacnej energii E,, je imerna KT takze
pohyblivost’” molekul v kvapaline by sa mala spravat tymto typom teplotnej zavislosti.
Dynamicka viskozita (viskozitny koeficient alebo koeficient vnutorného trenia) # je nepriamo
umernd pohyblivosti €astic a moZno ocakavat’:

n = C.eFa/kT

Z rovnice mozno zistit, Ze dynamicka viskozita by mala prudko klesat’ so stipajucou teplotou.
Pri zvySeni teploty, v dosledku rastu poctu castic schopnych prekonat’ energeticku bariéru
toCenia a zmenSenie rozmeru Castic vplyvajucich na viskozitu, v désledku disociacie alebo
inych zmien, viskozita klesd. Vyjadruje silu potrebni k tomu, aby sa vrstva pohybovala
o jednotkovej ploche vo vnutri kvapaliny vo¢i rovnobeznej vrstve vzdialenej 1 m. V pripade,
ze na latku posobia zotrvacné, trecie a gravitacné sily, je vhodné latku charakterizovat
kinetickou viskozitou, ktort vyjadruje vztah:

vV =

7

p

Kde 7 je dynamicka viskozita a p " je hustota kvapaliny.

Na meranie viskozity sa pouziva viacero typov viskozimetrov, medzi ktoré patri napriklad
Hopplerov viskozimeter, Ostwaldov viskozimeter alebo rotacny viskozimeter.
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Hopplerov viskozimeter je gul'6¢kovy viskozimeter (Obr. 33), pricom sa meria padova doba
v sklenenom temperovanom valci, ktory je odkloneny od vertikalneho smeru (napriklad o 10°).
Je nim mozné meranie dynamickej viskozity priehladnych kvapalin. Pocas toku kvapaliny
kapilarou vznikd medzi jednotlivymi vrstvami trenie. Sila, ktorou sa prekonava odpor
vnutorného trenia na stykovej ploche dvoch posuvajucich sa vrstiev, je priamo imerna rozdielu
rychlosti dv, velkosti stykovej plochy 4 a nepriamo timerna vzdialenosti vrstiev dx a nazyva sa
dotyCnicové napitie .

dv
F—T—UAE.

Jednotkou dynamickej viskozity je pascal sekunda [Pa-s]. Meranie viskozity je zalozené na
Stokesovej rovnici, ktord popisuje pohyb gul'6cky v skimanom kvapalnom médiu:

F=6nnrv

kde F je sila posobiaca v smere rychlosti na gul'6¢ku s polomerom r [cm] padajicu v kvapaline
s dynamickou viskozitou # [Pa-s] s rychlostou v [cm-s!]. Pri tychto viskozimetroch mozu byt
pracovné podmienky napriklad od -60 °C do 150 °C v rozsahu viskozit od 0,6 do 7,1 mPa-s.
Teplota sa meria klasickym sklenenym teplomerom a v zévislosti od kvapaliny je mozné zvolit
rozne kalibrované guli¢ky. Viskozimeter méze byt vyuzity napriklad v chemickom priemysle,
pri vyrobe oleja, v medicine, potravinarstve alebo v kozmetike.

Obrazok 33 Hopplerov viskozimeter.

Ostwaldov viskozimeter je prikladom kapilarneho viskozimetra (Obr. 34). PouZitie kapilarnych
viskozimetrov je jednoduché, vyzaduje si malé mnozstvo vzorky a reguldcia teploty je
nendro¢na. Prietok tekutiny kapilarou je merany tak, ze sa zaznamenava €as, za ktory sa dostane
kvapalina urCitého objemu zjedného vyznaceného bodu do druhého. Kvapalina moze
prechadzat’ kapilarou aj za pdsobenia gravitatnej alebo inej externej sily. Kapilarny
viskozimeter pozostava z rezervoara kvapaliny, kapilary zndmeho rozmeru, zariadenia pre
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meranie a riadenie aplikovaného tlaku, pre meranie prietoku a termostatom pre udrziavanie
pozadovanej teploty. V pripade, ak méame k dispozicii porovnavaciu kvapalinu so zndmym 7y,
nemusime zistovat’ geometrické rozmery viskozimetra, sta¢i porovnat’ prietokové Casy ¢ a ty,
za ktoré pretecie rovnaky objem meranej resp. porovnavacej kvapaliny tou istou kapilarou,
pretoze plati:

_tp
M=%
0 Po

No-

Rozsah teplot sa 1iSi v zavislosti od vyrobcu, napriklad od 15 °C do 100 °C a je schopny
pracovat’ v rozsahu viskozit od 0,3 do 40 000 mPa-s. V zavislosti od testovanej kvapaliny je
mozné menit’ priemer kapilary a upravovat’ tak dobu prietoku kvapaliny.

Obrazok 34 Ostwaldov viskozimeter.

Rotacny viskozimeter pracuje na principe merania rychlosti otd¢ania pevného telieska urcitého
tvaru vo visk6znom médiu pocas pdsobenia zndmej sily alebo to¢ivého momentu na rotaciu
pevného telesa pri presnej uhlovej rychlosti (Obr. 35). Teleso je ponorené do kvapaliny, pri¢om
rotuje konStantnou rychlostou. Pri ponoreni telesa do kvapaliny vznikd na hriadeli
elektromotora brzdiaci moment, to vyvola zvySenie intenzity prudu cez vinutie kotvy
elektromotora. Zmena intenzity prudu, ktord je priamo umernd viskozite, sa meria pomocou
odporového mostika. Rozsah meratel'nych viskozit taktiez zavisi od vyrobcu, napriklad 10-13
MPa-s ateplotné rozmedzie je vtomto pripade limitované skor vlastnostami kvapaliny
(napriklad pri vodnych roztokoch v rozmedzi priblizne od 0 °C do 100 °C v zavislosti od
roztoku) a moznost’ami ohrevu v laboratoriu, kde sa pouziva.
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Rotacny vretenovy

viskozimeter Nastavenie hibky

Riadiaci panel

Merana
kvapalina

Obrazok 35 Rotacny viskozimeter.

Medzi zaujimavé latky, ktorych viskozita je bezne v priemysle sledovana patria aj prostriedky
na umyvanie riadu, ktorych hlavnou zlozkou moze byt laurylsulfat sodny.

Laurylsulfat sodny (Ci2H25SO4 Na®), znamy aj ako SLS, patri do skupiny anionovych
povrchovo aktivnych latok. V roztoku sa molekuly SLS orientuju na fd&zovom rozhrani voda-
vzduch, pripadne voda-olej, vd’aka svojej amfifilnej povahe — maji hydrofébnu uhl'ovodikova
Cast’ a hydrofilnu sulfatova cast’. Pri prekroCeni kritickej miceldrnej koncentracie (CMC) sa
molekuly samousporadivaji do agregatov zndmych ako micely, aby minimalizovali kontakt
hydrofébnych Casti s polarnym prostredim.

V ¢&istom vodnom roztoku pri koncentraciach nad CMC vytvéara SLS sférické micely. V tejto
konfigurécii st hydrofobne chvosty orientované dovnutra micely, zatial’ ¢o hydrofilné sulfatové
hlavy tvoria vonkaj$i povrch, ktory je v kontakte s vodou. Negativne ndboje na povrchu miciel
(SO47) spdsobuju silné elektrostatické odpudzovanie, ktoré limituje ich velkost’ a brani im v
zoskupovani. Tieto sférické micely sa pohybuju v roztoku pomerne volne, ¢o ma za néasledok
nizku viskozitu, typickl pre roztoky povrchovo aktivnych latok.

Pridanie silného elektrolytu, ako je chlorid sodny (NaCl), zasadne meni dynamiku roztoku.
NaCl disociuje na i6ny Na" a CI". Kationy Na" migruju k zaporne nabitému povrchu miciel.
Tieto 16ny efektivne tienia elektrostatické odpudzovanie medzi sulfdtovymi skupinami na
povrchu miciel. Redukcia elektrostatickych repulzii umozituje molekuldm SLS tesnejSie
usporiadanie. Nasledkom tohto javu dochadza k morfologickej transformécii miciel. Sférické
micely sa postupne menia na vécsie, elongované (pretiahnuté), valcové (Cervovité) micely.

KTacovy vplyv na viskozitu roztoku ma prave formovanie tychto pretiahnutych miciel. DIhé,
flexibilné ret'azce valcovych miciel sa v roztoku vzajomne preplietaju a zamotavaju. Vytvarajua
dynamicku, avsak celistvl, viskoelastickll sietova Struktaru, ktord sa rozprestiera po celom
objeme roztoku. Pre plynuly tok roztoku je potrebné tato Strukturu narusit’, ¢o si vyzaduje
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zna¢né mnozstvo energie. Tato prepletena siet’ brani vol'nému pohybu molekul a micelovych
agregatov, ¢o sa makroskopicky prejavuje ako prudké zvysenie viskozity alebo hustnutie. Tieto
poznatky sa vyuzivaju pri vyrobe saponatov pouzivanych bezne v domacnosti.

9.2 Zadanie uloh

1. Stanovenie viskozity roztoku laurylsulfatu sodného s roznymi koncentraciami.

2. Stanovenie viskozity roztoku laurylsulfatu sodného s roznymi pridavkami NaCl.

9.3 Postup prace

Pouzité chemikéalie a pomocky:

e rotacny viskozimeter

e sada rota¢nych diskov

e analytické vahy

e teplomer, kadicky, pipety

e destilovana voda,

e roztok laurylsulfatu sodného
e chlorid sodny

l. Pre meranie zmeny viskozity od zloZenia si pripravime roztoky skumanej kvapaliny
podl'a udajov uvedenych v tabulke:

Objem [ml]
Vzorka | Destilovana voda | Laurylsulfat sodny
1. 0 200
2. 20 180
3. 40 160
4. 60 140
5. 100 100
6. 120 80
7. 140 60
8. 160 40
9. 180 20
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V prvom rade zmerame viskozitu zdsobného roztoku, teda roztoku bez dodato¢ného
pridavku vody (vzorka €. 1). Pre spradvne meranie viskozity zvolime vhodné vreteno
rota¢ného viskozimetra.

. Meranie prebicha, kym neddjde k ustaleniu hodnoty dynamickej viskozity na displeji
viskozimetra.

. Toto meranie opakujeme rovnako pre vsetky pripravené roztoky.

. Namerané hodnoty viskozity zaznamename a zhotovime z nich zavislost’” dynamickej
viskozity od zlozenia roztoku. Z grafu od¢itame inflexny bod, t.j. bod v ktorom dochadza
k nahlej zmene viskozity.

. Kroztoku €. 6 budeme nasledne pridavat’ priblizne 9-krat 500 mg NaCl do bodu, kedy
dosiahneme rovnaku viskozitu ako v pripade zasobného roztoku.

. Po pridani 500 mg NaCl roztok poriadne premiesame (homogenizujeme), aby ste dostali
¢iri roztok s rovnakym zlozenim v celom objeme. Meranie viskozity pokracuje rovnako
ako v predoslych pripadoch.

. Z nameranych Uidajov zostrojime graf zavislosti dynamickej viskozity od mnozstva NaCl
a ur¢ime mnozstvo NaCl, pri ktorom uz dochadza k tvorbe siete prepletenych miciel.
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10. Rozbor vody

(6. laboratorna uloha)

10.1 Teoreticky uvod

Rozbor vody je kl'iCovy proces, ktorym sa hodnoti kvalita vody a jej vhodnost’ na rozne tcely,
ako je pitie, priemyselné vyuzitie alebo pol'nohospodarstvo. Cely proces sa da rozdelit’ na tri
hlavné ¢asti: odber vzorky, laboratérna analyza a interpretacia vysledkov.

Odber vzorky vody

Spravny odber vzorky je zakladnym predpokladom pre =ziskanie spolahlivych a
reprezentativnych vysledkov. Nespravny odber moze viest k chybdm, ktoré skreslia cely
rozbor.

v Sterilita: Na odber sa pouzivaju Specidlne sterilné nadoby. Nadoby musia byt ¢isté a
uréené vylucne na tento Ucel, aby nedoslo ku kontamindcii.

v' Objem: Objem vzorky zavisi od typu analyzy. Na zékladny fyzikalno-chemicky rozbor
postacuje mensi objem, zatial ¢o mikrobiologicky rozbor vyZaduje Specifické
podmienky.

v' Podmienky: Vzorka by sa mala odobrat z vodovodného kohttika po tom, ¢o voda
niekol’ko mint odtekala. Pri odbere zo studne je dolezité zvolit’ vhodné miesto, ktoré
reprezentuje kvalitu vody.

v Konzervacia: Vzorky na mikrobiologicky rozbor sa musia analyzovat’ ¢o najskor,
ideélne do niekol’kych hodin od odberu. Na analyzu chemickych parametrov sa niekedy
vzorky konzervuju pridanim stabiliza¢nych €inidiel alebo chladenim.

Laboratorna analyza

Laboratérna analyza vody je komplexny proces, ktory zahffia fyzikalne, chemické a
mikrobiologické testy.

Fyzikalne parametre

Meraju sa parametre ako teplota, vodivest’ (ukazuje mnoZzstvo rozpustenych soli), zakal
(pritomnost’ nerozpustenych latok) a farba.

Vodivost’ roztokov, nazyvana aj konduktivita, je fyzikalna vlastnost, ktord vyjadruje
schopnost’ roztoku viest’ elektricky prid. Meria sa v jednotkidch siemens na meter (S-m™)
alebo Castejsie v mikrosiemens na centimeter (uS-cm™). Elektricky prid vo vodnom roztoku
prenasaju vol’ne pohyblivé iony. Latky, ktoré sa vo vode disociuji na iény a tym umoziuju
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vedenie pradu, sa nazyvaju elektrolyty. Naopak, latky, ktoré sa nerozkladaju na idny a
nevytvaraju vodivé roztoky (napriklad cukor alebo etanol), sa nazyvaji neelektrolyty.

Silné a slabé elektrolyty
Elektrolyty sa delia na dve hlavné kategorie na zaklade stupnia disociacie vo vodnom roztoku:

: Su latky, ktoré sa vo vodnom roztoku tplne alebo takmer tplne disociuju
na i6ny. Vdaka vysokej koncentracii volne pohyblivych idnov maji roztoky silnych
elektrolytov vysoku vodivost’. Medzi silné elektrolyty patria:

v Silné kyseliny: Napriklad kyselina sirova (H2SO4), kyselina chlorovodikova (HCI) a
kyselina dusi¢éna (HNO3).

Silné zasady: Napriklad hydroxid sodny (NaOH) a hydroxid draselny (KOH).
Vicsina soli: Napriklad chlorid sodny (NaCl) alebo siran med’naty (CuSOs).

: Su latky, ktoré sa vo vodnom roztoku iba ¢iasto€ne disociuju na iony.
Vicsina molekul zostava v nedisociovanej forme. Roztoky slabych elektrolytov preto maju
nizku vodivest’ v porovnani s roztokmi silnych elektrolytov pri rovnakej koncentracii.
Prikladom su:

v' Slabé kyseliny: Napriklad kyselina octova (CH3COOH) a kyselina uhli¢ita (H2CO3).
v' Slabé zasady: Napriklad amoniak (NH3).

je proces, pri ktorom sa molekula elektrolytu rozpada na i6ny v roztoku. Stupen
disocidcie (o) je pomer poctu disociovanych molekul k celkovému poctu rozpustenych molekul.

o Pressilné elektrolyty je stupeit disociacie blizky 1 (a = 1).
o Pre slabé elektrolyty je stupeni disocidcie podstatne mensi ako 1 (a < 1).

Vodivost roztoku je priamo umerna koncentracii a pohyblivosti idnov v iom. Meranie vodivosti
sa preto vyuziva na stanovenie koncentracie rozpustenych latok, najma soli, v roztokoch. Je to
dolezity parameter pri monitorovani kvality vody, chemickej syntéze alebo v medicine.

Chemické parametre

: Hodnota pH udava, ¢i je voda kysla, neutrdlna alebo zasadita. Normalna pitna voda ma pH
okolo 6,5 az 8.5.

pH je logaritmicka Skala, ktora vyjadruje mieru kyslosti alebo zasaditosti vodného roztoku. Je
definované ako zaporny dekadicky logaritmus aktivity vodikovych ionov (H") alebo presnejsie,
oxoniovych iénov (H30"). V zriedenych roztokoch sa aktivita priblizne rovna koncentracii, a
preto plati vzorec:

pH= —10g10[H30+]
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Skala pH ma zvycajne rozsah od 0 do 14:

v pH < 7: Kyslé roztoky (obsahuju viac H;O" iénov ako OH™ iénov). Cim je pH niZsie,
tym je roztok kyslejsi.

v pH = 7: Neutralne roztoky (koncentracia H3O" iénov je rovnaka ako koncentracia OH"
i6nov). Prikladom je ¢ista voda pri teplote 25 °C.

v pH > 7: Zasadité (alkalické) roztoky (obsahuju viac OH™ iénov ako H3O" iénov). Cim
je pH vyssie, tym je roztok zasaditejsi.

Hodnota pH je kltiCovym parametrom v chémii, bioldgii, ekologii a mnohych
priemyselnych odvetviach, napriklad pri Gprave pitnej vody alebo v poI'nohospodarstve.

: Je spdsobend pritomnostou vapnika a horcika. Vyjadruje sa v nemeckych
stuptioch (°dH) alebo v mmol-1!.

v" Dusi¢nany a dusitany: Ich zvySena koncentracia moZe poukazovat na zneéistenie
pol'nohospodarskou ¢innost'ou alebo kanalizaciou.

Zelezo a mangan: Tieto kovy spdsobuji zafarbenie, zékal a neprijemnu chut’ vody.

Tazké kovy: Pritomnost tazkych kovov ako olovo, kadmium alebo ortut’ je pre
I'udské zdravie vel'mi nebezpecné. Na ich detekciu sa pouzivaju sofistikované pristroje,
ako je atbmova absorp¢na spektrometria (AAS) alebo plazmové emisna spektrometria
(ICP-OES).

Mikrobiologické parametre

Mikrobiologické testy zistuju pritomnost’ baktérii a mikroorganizmov, ktor¢ mézu byt
patogénne. KI'iCové st testy na pritomnost’ koliformnych baktérii, ktoré sluzia ako indikatory
fekalneho znedistenia. Dal3ie testy sa zameriavaju na Escherichia coli (E. coli) a enterokoKy.

Interpretacia vysledkov a zdver

Po dokonceni laboratornych testov sa vysledky porovnavaju s platnymi normami a legislativou
(napriklad vyhlaska Ministerstva zdravotnictva SR ¢. 526/2007 Z. z.). Sprava z rozboru musi
obsahovat’ nielen namerané hodnoty, ale aj ich postidenie. Ak sa zisti prekrocenie limitnych
hodnét, laboratorium navrhne rieSenia, ako je uprava vody, napriklad filtracia, dezinfekcia
alebo iné metody.

Tento proces zabezpeduje, Ze voda spiia vietky hygienické a zdravotné $tandardy a je bezpedna
na zamysl'ané pouZitie.
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10.2 Zadanie uloh

1. Meranie pH vzoriek vod odobratych z roznych zdrojov.
2. Meranie vodivosti vzoriek vod odobratych z roznych zdrojov.

3. Stanovenie fosforecnanov, amoniaku, dusitanov a hlinika.

10.3 Postup prace

Pouzité chemikalie a pomocky:

e pH meter

e konduktometer

e spektrofotometer
e analytické vahy
e kadicky, pipety

e destilovand voda
e vzorky vod

Meranie pH:

1. Elektrédu pH metra pred pouZitim oplachneme destilovanou vodou.

2. 50 ml vzorky nalejeme do kadicky a ponorime elektrodu tak, aby sme sa iou nedotykali
dna kadicky a po ustéleni od¢itame hodnotu pH.

3. Medzi kaZzdou vzorkou a aj po merani elektrodu dokladne oplachneme.

Meranie vodivosti:

1. Pred meranim elektrédu konduktometra dokladne oplachneme a z vonka jemne osusime
filtraénym papierom.

2. 50 ml vzorky nalejeme do kadi¢ky a ponorime elektrodu, po ustaleni od¢itame hodnotu
vodivosti.

3. Medzi kazdou vzorkou a aj po merani elektrédu dokladne oplachneme.

Stanovenie fosforecnanov:

Stanovenie fosforeCnanov v pitnej vode sluzi primarne ako indikator mozného znecistenia a
ako preventivne opatrenie proti ekologickym problémom, najmi eutrofizacii. Aj ked
fosforeCnany samy osebe nie su toxicke, ich zvySena koncentrécia je varovnym signalom.

1. Po zapnuti pristroja zadame ¢islo metody 320.
2. Naplnime vialku pristroja 10 ml vzorky a zasunieme do pristroja.
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3. Stlac¢ime tlacidlo ,,ZERO* a po¢kdme, kym prebehne meranie.

4. Odstranime vialku z pristroja a priddme jednu tabletu PHOSPHATE No.1 LR
a poriadne ju rozdrvime a nechdme ju dokladne rozpustit’.

5. Nasledne do vialky priddme tabletu PHOSPHATE No.2 LR a taktiez ju poriadne
rozdrvime a nechame dokladne rozpustit’.

6. Potom vlozime uzavreta vialku do pristroja a stlacime tlacidlo ,,TEST*. Pockame kym
prebehne reak¢na perioda 10 minut.

7. Po reakcii prebehne meranie automaticky. Vysledok bude uvedeny v jednotkach

mg-1".

Stanovenie amoniaku:

Stanovenie amoniaku je kIi¢ovy hygienicky test, ktory sluzi ako dolezity indikator znecistenia.
Jeho zistenie vo vysSich koncentraciach je varovnym signalom, Ze vodny zdroj je potrebné
dokladne preskimat’ na pritomnost’ nebezpec¢nejsich kontaminantov, predovSetkym baktérii a
dusitanov, a prijat’ opatrenia na zabezpecenie jej Cistoty a bezpecnosti.

1. Po zapnuti pristroja zadame ¢islo metody 60.

2. Naplnime vialku pristroja 10 ml vzorky a zasunieme do pristroja.

3. Stlac¢ime tlacidlo ,,ZERO* a po¢kdme, kym prebehne meranie.

4. Odstranime vialku z pristroja a pridame jednu tabletu AMMONIA No.1 a poriadne ju
rozdrvime a nechame ju dokladne rozpustit’.

5. Nasledne do vialky pridame tabletu AMMONIA No.2 a taktiez ju rozdrvime a nechame
ju dokladne rozpustit’.

6. Potom vlozime uzavretu vialku do pristroja a stla¢ime tlacidlo ,,TEST*. Pockame kym
prebehne reakéna perioda 10 minut.

7. Po reakcii prebehne meranie automaticky. Vysledok bude uvedeny v jednotkach
mg-1".

Stanovenie dusitanov:

Stanovenie dusitanov v pitnej vode je nevyhnutné na ochranu zdravia, obzvlast pre
najzranitelnejSiu populaciu — dojcata. Ak je ich koncentracia ¢o i len mierne zvySena, je to
indikétor hygienického rizika, a preto je takuto vodu nevhodné pit’ bez prevarenia alebo inej
upravy.

Po zapnuti pristroja zadame ¢islo metody 270.

Naplnime vialku pristroja 10 ml vzorky a zasunieme do pristroja.

Stlacime tlacidlo ,,ZERO* a pockéme, kym prebehne meranie.

Odstranime vialku z pristroja a pridame jednu tabletu NITRITE LR a poriadne ju
rozdrvime a nechame ju dokladne rozpustit’.

5. Potom vlozime uzavretu vialku do pristroja a stla¢ime tlacidlo ,,TEST*. Pockame kym
prebehne reakcna perioda 10 mintt.

AW~
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6. Po reakcii prebehne meranie automaticky. Vysledok bude uvedeny v jednotkach
mg-1".

Stanovenie hlinika:

Stanovenie hlinika v pitnej vode je ddlezitym nastrojom pre kontrolu a optimalizaciu procesu
jej Cistenia. Jeho zistenie vo vyssich koncentraciach poukazuje na technologicky problém, ktory
mdze mat’ vplyv na kvalitu vody a dlhodobo aj na technicky stav vodovodnej siete. Preto sa
prisne sleduje, aby sa zabezpecila nielen zdravotna, ale aj esteticka nezavadnost’ vody.

Po zapnuti pristroja zadame ¢islo metody 40.

Naplnime vialku pristroja 10 ml vzorky a zasunieme do pristroja.

Stlacime tlacilo ,,ZERO* a po¢kame, kym prebehne meranie.

Odstranime vialku z pristroja a pridame jednu tabletu ALUMINIUM No.1 a poriadne

ju rozdrvime a nechame ju dokladne rozpustit’.

5. Nasledne do vialky pridame tabletu ALUMINIUM No.2 a taktiez ju poriadne rozdrvime
a nechame dokladne rozpustit’.

6. Potom vloZime uzavrett vialku do pristroja a stla¢ime tlacidlo ,,TEST*. Pockdme kym
prebehne reakcna perioda 5 minut.

7. Po reakcii prebehne meranie automaticky. Vysledok bude uvedeny v jednotkach

mg-1".

AW N~

Vysledky vsetkych tloh spracujeme do prehladnej tabulky a zhodnotime slovnym
komentarom.
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11. Presnost a spravnost pipetovania, stanovenie pH a
tlmivé roztoky

(7. laboratorna uloha)

11.1 Teoreticky uvod

V chemickych a biochemickych laboratoriach je jednym z najcastejSich zdrojov chyb nespravne
pipetovanie, preto je dolezité ovladat’ spravnu techniku prace s laboratérnymi pipetami. Na
odmeriavanie malych objemov kvapalin, s ktorymi sa v biochemickej praxi najcastejSie
pracuje, sa pouzivaju sklenené a automatické pipety. Sklenené pipety umoziuju presné
odmeranie definovaného objemu kvapaliny, avSak ich pouzivanie je ¢asovo narocnejsie a vo
vicse] miere zavisi od zrucnosti pracovnika. Automatické pipety umoziiuju rychle a
opakovatel'né davkovanie aj velmi malych objemov kvapalin. Ich spravne pouzivanie je
nevyhnutné najméd v biochémii, molekulovej bioldgii a analytickej chémii, kde aj malé
odchylky v objeme moézu ovplyvnit' vysledky experimentu. Presnost’ pipetovania mozno
jednoducho overit’ gravimetrickou metddou, pri ktorej sa odmerany objem vody stanovi na
zéklade jej hmotnosti a znamej hustoty (p = 1 g-cm™).

Podobne ako sklenené pipety, aj automatické pipety (Obr. 36) existuji v r6znych objemoch,
resp. objemovych rozsahoch, ktoré s nastavite'né najcastejSie pomocou prstenca na hornom
konci pipety. Nastaveny objem je zobrazeny na objemovom indikatore (,,displeji®) pipety
spravidla v mikrolitroch (pl). Objemovy rozsah modernych automatickych pipiet byva
zobrazeny v blizkosti objemového indikatora. Automatickd pipetu nikdy nepouzivame na
pipetovanie objemov mimo jej objemového rozsahu, pretoze takéto objemy uz v skutocnosti
nezodpovedaji hodnotdm na objemovom indikatore pipety. Okrem rozsahu byvaji automatické
pipety Casto oznaCované aj maximalnym pipetovatelnym objemom, teda pipeta s rozsahom 10-
100 pl byva oznaCovand ako P100 (pripadne priamo na pipete len ¢islom 100), pipeta
s rozsahom 100-1000 pl ako P1000 (1000) a podobne. StarSie automatické pipety nedisponuji
nastavitelnym objemovym rozsahom ani objemovym indikdtorom. Namiesto toho su
prednastavené na pipetovanie jedného fixného objemu, podla ktorého su aj oznacené, napr. F50
(50 ul), F100 (100 pl) a podobne.

Nevyhnutnym prvkom pre pouZivanie automatickych pipiet st jednorazové plastové Spicky,
ktoré taktiez existuji vo viacerych velkostiach (Obr. 36). Je dolezité poznamenat’, Ze
kvapalinu nasavame vzdy iba do plastovych Spiciek a nikdy nie priamo do automatickej
pipety! Jednu Spicku je mozné pouzit’ aj viackrat, avSak len v pripade, Ze pomocou nej
pipetujeme stale ta istt kvapalinu anedoSlo kjej kontaminacii inymi neZiaducimi
chemikaliami. Automaticka pipetu s nasadenou Spickou drZime pocas prace vidy vo
zvislej polohe a nikdy ju neklopime tak, aby mohlo dojst’ k nateeniu kvapaliny v Spicke
priamo do pipety! Pre spravne pipetovanie pomocou automatickej pipety je nutné najskor
pevne nasadit’ $picku, aby nedochadzalo pocas nasavania kvapaliny k Gniku vzduchu cez
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pripadni medzeru medzi Spickou a pipetou, ¢o vedie k nasatiu mensieho objemu kvapaliny, nez
aky je nastaveny na pipete. V horSom pripade moze nespravne nasadenie Spicky viest’ aj k jej
odpadnutiu z pipety pocas pipetovania.

Piest
/[ Prstenec na nastavenie objemu

10 ml

Mechanizmus na vyhadzovanie Spiciek

—— Objemovy indikétor 5 ml
— Objemovy rozsah
¢

aw - Oznatenie pipety

dl Ip

[ N4sada na picku
1 Plastové $picka U U

Obrazok 36 Zakladné Casti automatickej pipety a schéma roznych velkosti plastovych
Spiciek.

Po nastaveni Zelan¢ho objemu a sprdvnom nasadeni Spicky stla¢ime piest automatickej pipety,
az kym neucitime jemny odpor (tzv. prva poloha). S takto stlaCenym piestom ponorime Spicku
do kvapaliny, ktoru chceme nabrat’ a piest pomaly uvol'nime naspat’ do zékladnej polohy, ¢o
zabezpedi nasatie nastaveného objemu kvapaliny do $pi¢ky. Spicku nasledne oprieme o stenu
nadoby, do ktorej chceme kvapalinu pridat’ a Giplnym stlacenim piestu (aZ do tzv. druhej
polohy) vypustime cely objem zo $picky. Spi¢ku nasledne pomocou mechanizmu na
vyhadzovanie $piciek (na starSich pipetaich moéze chybat’) vyhodime do prislusnej nadoby na
odpad alebo opédtovne pouzijeme na pipetovanie d’alSiecho objemu tej istej kvapaliny. Ak
pridavame vel'mi maly objem kvapaliny (napr. jednotky az desiatky pl) do vacSieho objemu
inej kvapaliny, je lepSie pred vypustenim objemu ponorit’ Spicku priamo do ,,prijimacej‘
kvapaliny. Piest je nutné podrZat’ v druhej polohe aZ do momentu, kym sa Spicka nenachadza
mimo kvapaliny, inak by doslo k spdtnému nasatiu kvapaliny do $picky. V tomto pripade uz
s pouzitou Spickou d’alej nepracujeme [ ].

Jednou zo zakladnych charakteristik vodnych roztokov je ich kyslost’ alebo zasaditost’, ktora sa
vyjadruje hodnotou pH. Na meranie pH mozno pouzit' elektronické pH metre alebo roézne
acidobazické indikatory. Kym pH meter poskytuje presné numerické hodnoty, indikatory
umoziuju rychle a jednoduché orienta¢né stanovenie pH na zdklade pozorovania farebnych
zmien. Acidobazické indikatory st slabé organické kyseliny alebo zdsady, ktorych protonovana
a deprotonovana forma maju rozdielne sfarbenie. V roztoku medzi nimi prebieha rovnovéha:
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HIn = H+ + In-

kde HIn predstavuje protonovani formu indikatora a In~ predstavuje deprotonovani formu
indikatora. Obe formy maju odlisnu Struktiru molekuly, a teda aj odlisné absorp¢né vlastnosti
vo viditeI'nej oblasti spektra. Z tohto dovodu sa ich farba lisi. Ak sa do roztoku prida kyselina
a zvysi sa koncentracia H' i6nov, rovnovaha sa posunie smerom dol’'ava a prevlada protonovana
forma indikatora. Naopak, v zasaditom prostredi sa rovnovaha postuva doprava a prevlada
deprotonovana forma. Pozorovana farba roztoku preto zavisi od pH prostredia.

V tejto tlohe bude ako acidobézicky indikéator pouzita tymolova modra, ktora je zaujimava tym,
ze obsahuje dve prechodové oblasti (Obr. 37). Pri hodnotach pH priblizne medzi 3 a 8 ma
tymolova modra zIté sfarbenie. V silne kyslom prostredi je Cervend a v zasaditom prostredi
modra. Je preto vhodna na jednoduché rozlisenie kyslych, neutralnych a zasaditych roztokov.

Cervend

Obrazok 37 Struktira jednotlivych foriem tymolovej modrej pri roznych pH.

Na orienta¢né stanovenie pH sa ¢asto pouZivaji aj univerzalne indikatorové papieriky. Ich
povrch je impregnovany zmesou viacerych acidobazickych indikatorov s roéznymi
prechodovymi oblastami, vd’aka ¢omu mozno pokryt Siroky rozsah pH hodnét. Po kontakte
papierika s analyzovanym roztokom ddjde k zmene jeho sfarbenia. Namerana farba sa nasledne
porovnava s farebnou stupnicou dodévanou vyrobcom, ¢im mozno odhadnut pH vzorky.
Vyhodou indikatorovych papierikov je ich jednoduchost’, nizka cena a rychlost’ pouzitia.
Nevyhodou je subjektivne hodnotenie farieb a nizSia presnost, preto sa pouzivaju najmé na
orientacné merania [ ].

Mnohé chemické a biologické procesy prebiehaju spravne iba v izkom rozmedzi pH. Z tohto
dovodu sa Casto pouzivaju tlmivé roztoky, ktoré odolavaji zmendm pH po pridani malého
mnozstva kyseliny alebo zdsady. Tlmivy roztok je zmes slabej kyseliny a jej konjugovanej
zasady alebo slabej zasady a jej konjugovanej kyseliny. Princip ich ucinku spociva v tom, ze
pridané vodikové alebo hydroxidové 16ny su zachytavané zlozkami tlmivého roztoku, ¢im sa
vysledna zmena pH vyrazne obmedzi. Jednym z najcastejSie pouzivanych tlmivych roztokov v
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biochémii je fosfatovy tlmivy roztok. Jeho ucinok je zaloZzeny na rovnovdhe medzi
dihydrogénfosforecnanovym aniénom (slaba kyselina) a hydrogénfosfore¢nanovym aniénom
(konjugovana slaba zasada):

H2PO4- = HPO42-+ Ht

Pomer koncentracii oboch zloziek urcuje vysledné pH tlmivého roztoku. Pri pridani kyseliny
reaguje hydrogénfosfore¢nanovy i6n s dodanymi H" ionmi za vzniku dihydrogénfosfore¢nanu.
Pri pridani zasady reaguje dihydrogénfosforeCnanovy i6n s OH™ i6nmi za vzniku
hydrogénfosfore¢nanu a vody. Vd’aka tymto reakciam sa pH fosfatového tlmivého roztoku
meni podstatne menej ako pH Cistej vody.

HPO42-+ H* — H2PO4-
H2PO4+ OH- - HPO42-+ H:20

Aktivita enzymov, rozpustnost’ proteinov aj stabilita nukleovych kyselin st vyrazne
ovplyvnované hodnotou pH. Tlmivé roztoky preto patria medzi zdkladné reagencie pouzivané
v biochémii, molekulovej biologii a klinickej diagnostike, kde je potrebné zabezpecit’ stabilné
pH prostredia [ ]

11.2 Zadanie uloh

1. Porovnanie presnosti sklenenej a automatickej pipety.
2. Stanovenie pH roztokov pomocou pH indikatora a indikatorovych papierikov.

3. Priprava 0,1 M fosfatového timivého roztoku a overenie jeho tlmivej kapacity.

11.3 Postup prace

Pouzité chemikalie:

Destilovana voda

Tymolova modra

0,1 M roztok HC1

0,1 M roztok NaOH

0,1 M tlmivy roztok Tris-HCl

Dihydrogénfosfore¢nan sodny, NaH>PO4 dihydrat
Hydrogénfosfore¢nan disodny, NaxHPO4 dodekahydrat
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Porovnanie presnosti sklenenej a automatickej pipety

1. Do vicsej kadicky si odlejeme priblizne 100 ml destilovanej vody.
2. Tri suché a Cisté kadicky si oznac¢ime, odvazime a zistené hmotnosti si zapiSeme.

3. Pomocou 1 ml sklenenej pipety napipetujeme 10-krat po 1 ml destilovanej vody do kazdej
kadicky.

4. Kazdu kadic¢ku s vodou opit’ odvazime a hmotnosti si zapiSeme.
5. Body 2-4 zopakujeme s automatickou 1 ml pipetou a novou sadou troch kadiciek.

6. Podl'a hustoty vody a zistenych hmotnosti vypocitame napipetované objemy destilovane;j
vody v jednotlivych kadi¢kach a pre kazda pipetu vypoclitame priemer z troch zistenych
hodnot.

Stanovenie pH roztokov pomocou pH indikdtora a indikdtorovych papierikoy

1. Pripravime si tri ¢isté a suché skimavky, ktoré si vhodne oznacime.

2. Do prvej skimavky priddme pomocou automatickej pipety 2 ml 0,1 M HCl, do druhej 2 ml
0,1 M NaOH a do poslednej 2 ml 0,1 M Tris-HCL

3. Do kazdej skiimavky pridame par kvapiek tymolovej modrej a obsah skimaviek premieSame
na trepacke.

4. Pozorujeme a zaznamename farebné zmeny v roztokoch.

5. Do novej sady troch Cistych, suchych a oznacenych skimaviek si opat’ odpipetujeme po 2 ml
z 0,1 M roztokov HCI, NaOH a Tris-HCI.

6. Na hodinové sklicko si nachystame indikatorové papieriky.

7. Pomocou sklenenej tyCinky kvapneme postupne malé mnozstvo z kazdého roztoku
v skimavkach na indikatorovy papierik. Ty¢inku si medzi ponoreniami do jednotlivych
roztokov vzdy oplachneme destilovanou vodou, aby sme predisli vzajomnej kontaminacii
roztokov.

8. Pozorujeme farebné zmeny indikatorovych papierikov a porovnanim so stupnicou na obale
odhadneme pH jednotlivych roztokov.

Priprava 0,1 M fostatovéeho timiveho roztoku a overenie jeho tlmivej kapacity

1. Navazime si postupne 1,09 g NaH>PO4-12 H2O a 0,31 g NaxHPO4-2 H>O.

2. Obe navazky prenesieme do 100 ml kadi¢ky obsahujtcej priblizne 30 ml destilovanej vody.
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3. Pomocou sklenenej tyCinky roztok miesame az do uplného rozpustenia soli.

4. Roztok vkadicke prelejeme do 50 ml odmernej banky apomocou malého
objemu destilovanej vody dvakrat oplachneme steny aj dno kadicky; tieto objemy nésledne tiez
pridame do 50 ml odmernej banky a doplnime destilovanou vodou po rysku.

5. Odmernu banku zazéatkujeme a vysledny roztok dobre premieSame.

6. Z pripravené¢ho tlmivého roztoku si odlejeme priblizne 15 ml do vysSej 25 ml kadicky a za
asistencie vyucujuceho zmeriame pH pomocou pH metra.

7. Na overenie tlmivej kapacity si pripravime Styri Cisté, suché a oznacené skimavky, pricom
do dvoch z nich pridame po 5 ml destilovanej vody a do zvysnych dvoch po 5 ml pripraveného
timivého roztoku.

8. Do prvej skimavky s vodou priddme 1 ml 0,1 M roztoku HCl a do druhej 1 ml 0,1 M NaOH.
Rovnakym spdsobom priddme 1 ml 0,1 M HCl a 1 ml 0,1 M NaOH aj do dvojice skiimaviek
s timivym roztokom.

9. Roztoky v jednotlivych skimavkach premieSame a pomocou indikatorovych papierikov
stanovime ich pH.

10. Porovname zmeny pH, ktoré nastali vo vode a v timivom roztoku.
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12. Absorpcna spektrofotometria, centrifugacia buniek
a stanovenie ich poctu

(8. laboratorna uloha)

12.1 Teoreticky uvod

Mnohé biochemické analyzy st zalozené na merani koncentracie latok v roztoku. Jednou z
najCastejSie pouzivanych metdod je absorpénd spektrofotometria, pri ktorej sa pomocou
spektrofotometra sleduje absorpcia svetla prechadzajiceho vzorkou v kyvete. Ak svetlo
prechadza roztokom obsahujucim molekuly schopné absorbovat’ elektromagnetické ziarenie,
cast’ dopadajuceho svetla je pohltena a intenzita vystupujiceho svetla sa znizi. Mieru absorpcie
vyjadruje absorbancia (A), ktora je definovana vzt'ahom:

A =log —

kde I, predstavuje intenzitu dopadajiceho svetla a I intenzitu svetla prechadzajuceho vzorkou.

Pri vhodne zvolenej vlnovej dizke je absorbancia priamo tmerna koncentracii analyzovanej
latky. Tento vztah opisuje Lambert-Beerov zakon:

A=¢€-c-1

kde € je molarny absorpény koeficient, ¢ je koncentracia analytu a [ je opticka draha kyvety.

Priame vyuzitie Lambert-Beerovho zdkona v laboratdrnej praxi byva casto komplikovang,
pretoze hodnota molarneho absorpéného koeficientu nemusi byt’ znama alebo sa méze menit’ v
zavislosti od podmienok merania. Z tohto doévodu sa koncentracia analytu Casto stanovuje
pomocou kalibra¢nej krivky.

Kalibracna krivka predstavuje graficku zavislost’ meranej veli¢iny (najCastejSie absorbancie)
od znamej koncentracie analytu. Na jej zostrojenie sa najskor pripravi séria Standardnych
(kalibraénych) roztokov s presne znamymi koncentraciami. Nasledne sa pre kazdy Standardny
roztok zmeria absorbancia pri vinovej dizke zodpovedajucej absorpénému maximu analytu.
Ziskané hodnoty sa vynest do grafu, pricom na os x sa spravidla nanasa koncentracia analytu
ana os y absorbancia.
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Ak je splneny Lambert-Beerov zdkon, zavislost medzi koncentraciou a absorbanciou ma
linearny charakter a kalibracnu krivku mozno matematicky opisat’ rovnicou priamky:

y=a-x+b

Pri idedlnom merani je hodnota b blizka nule. Po zostrojeni kalibracnej krivky mozno zmerat’
absorbanciu vzorky s nezndmou koncentraciou. Z nameranej hodnoty absorbancie sa nasledne
pomocou rovnice kalibracnej krivky vypocita koncentracia analytu v neznamej vzorke.

Pred samotnym meranim sa spektrofotometer nastavuje pomocou tzv. slepého pokusu (tiez
zndmeho ako pozadie, referencia alebo z angl. blank). Blank obsahuje vSetky zlozky roztoku
okrem stanovovaného analytu a slizi na eliminaciu absorbancie rozpustadla alebo inych
zloziek vzorky. Pri spravnom nastaveni ma slepy pokus absorbanciu rovni nule a namerané
hodnoty nasledne zodpovedaju iba absorbancii stanovovaného analytu [ ].

V tejto tlohe bude ako analyt pouzity flavinadenindinukleotid (FAD), ktory patri medzi
vyznamné biologické kofaktory enzymov katalyzujucich oxida¢no-redukéné reakcie. FAD
obsahuje flavinovy chromofor (Obr. 38), ktory absorbuje svetlo vo viditeI'nej oblasti spektra,

vd’aka ¢omu je mozné jeho koncentraciu stanovit’ spektrofotometricky [ ].
O]
H4C N
~ NH
AN /K
HsC r|\| N o)
R

Obrazok 38 Struktira flavinového chromoféru FAD zodpovedného za absorpciu svetla.

Pri merani bunkovych suspenzii sa namiesto absorbancie ¢asto pouziva pojem opticka hustota
(angl. optical density, OD). Na rozdiel od rozpustenych molekul, ktoré svetlo absorbuju, bunky
a iné Castice svetlo vo vel'kej miere rozptyl'uju. Spektrofotometer tento rozptyl registruje ako
zniZenie intenzity prechadzajuceho svetla. Optickd hustota preto predstavuje nepriamu mieru
koncentracie buniek v suspenzii. Pri mikroorganizmoch sa najcastejSie pouziva meranie pri
vlnovej dizke 600 nm (ODeoo), pretoze pri tejto vinovej dizke vi¢sina buniek absorbuje len
minimalne mnozstvo svetla a namerand hodnota zavisi predovsetkym od rozptylu spdsobeného
bunkami.

Na oddelenie buniek od kvapalného média sa v laboratoriach bezne vyuziva centrifugacia. Pri
centrifugacii posobi na Castice odstrediva sila, ktord sposobuje ich sedimentaciu smerom ku
dnu centrifugacnej skimavky. Rychlost’ sedimentacie zavisi od vel'kosti, tvaru a hustoty Castic,
ako aj od rychlosti otacania centrifugy, ktora sa udava v otd¢kach za minutu (rpm, z angl.
rotations per minute). Po centrifugéacii vznikd na dne skiimavky usadenina nazyvana pelet,
zatial’ ¢o kvapalné faza nad peletom sa oznacuje ako supernatant. Centrifugécia patri medzi
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najcastejSie pouzivané metddy separacie buniek a biomolekil v biochémii a molekulovej
biologii.

Na stanovenie priblizného poctu buniek v suspenzii mozno vyuzit' Biirkerovu pocitaciu
komorku. Ide o Specidlne mikroskopickeé sklicko obsahujtice dve vyryté pocitacie mriezky (Obr.
39) s presne definovanymi rozmermi. Objem priestoru nad pocitacimi Gtvarmi je taktiez presne
znadmy, ¢o umoziuje prepocet poctu buniek pozorovanych pod mikroskopom na pocet buniek
v analyzovanej suspenzii. Pocitacie siete Biirkerovej komorky sa skladaja z 9 vel’kych Stvorcov
s obsahom 1 mm?, ktoré su d’alej rozdelené na 16 mensich §tvorcov s obsahom 0,04 mm?,
obdizniky s obsahom 0,01 mm? a najmensie $tvoréeky s obsahom 0,0025 mm?”. Po prikryti
pocitacej siete krycim sklickom je vyska priestoru nad pocitacimi utvarmi 0,1 mm. V ramci
tejto tlohy budi na pocitanie buniek vyuzité mensie $tvorce s obsahom 0,04 mm?, teda
o objeme 0,004 mm? (0,004 pl). Na zabranenie duplicitného zapocitania buniek dotykajucich
sa stien susednych Stvorcov je nutné dodrziavat’ pravidlo ,,L*, a teda okrem buniek vo vnutri
Stvorca zapocitat’ bunky dotykajuce sa iba dvoch vopred zvolenych pril'ahlych stien Stvorca (v
tvare pismena L, Obr. 39).

Sivéa - nepocita sa
Cierna - pocita sa

Obrazok 39 Schéma pocitacej siete Biirkerovej komorky (vl'avo) a pravidla spravneho
pocitania buniek (vpravo).

Pri pocitani buniek pomocou Biirkerovej komdrky sa spocitaju bunky vo vopred zvolenom
pocte Stvorcov mriezky a nésledne sa vypocita pocet buniek v 1 ul suspenzie podl'a vzorca:

B X
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kde C predstavuje pocet buniek v 1 pl suspenzie, N je celkovy pocet spocitanych buniek, F; je
faktor zriedenia vzorky a X je pocet Stvorcov, v ktorych sa bunky pocitali. Koeficient 250
predstavuje prepocet objemu jedného Stvorca (0,004 ul) na objem 1 pl.

Okrem celkového poctu buniek je v praxi Casto potrebné urcit aj ich zivotaschopnost’
(viabilitu). Na tento ucel sa vyuzivaju vitalne farbenia zalozené na rozdielnej schopnosti zivych
a mftvych buniek reagovat’ s urcitymi farbivami. V tejto ulohe bude na test viability pouzita
metylénova modra. Zivé bunky kvasiniek disponuju aktivnym metabolizmom a pomocou
svojich enzymovych systémov dokazu redukovat’ metylénovii modr na jej bezfarebnu formu.
Naopak, mftve bunky tuto schopnost’ stratili a zostavajii modro zafarbené. Na zaklade poctu
zivych a mrtvych buniek mozno vypocitat’ percentudlnu viabilitu populacie:

o pocet zivych buniek
Viabilita (%) = — — X 100
celkovy pocCet buniek

Stanovenie poctu a viability buniek patri medzi zékladné postupy vyuzivané v mikrobiologii,
biochémii, molekulovej biologii aj biotechnologidch. Poskytuje informacie o raste buniek,
kvalite bunkovych kultir a vhodnosti buniek pre d’alSie experimentalne postupy [

]

12.2 Zadanie uloh

1. Zostrojenie kalibracnej krivky a stanovenie koncentracie neznamej vzorky FAD.
2. Priprava bunkovej suspenzie a separacia buniek pomocou centrifugdcie.

3. Pocitanie buniek v Biirkerovej komorke a stanovenie ich viability.

12.3 Postup prace

Pouzité chemikalie:

e Destilovana voda

e 0,1 mM roztok FAD

e Vzorka FAD s neznamou koncentraciou
e 0,01 % (w/v) roztok metylénovej modre;j

Zostrojenie kalibracnej krivky a stanovenie koncentrdcie neznamej vzorky FAD

1. Pripravime si sadu siedmich ¢istych a suchych skiimaviek, ktoré si oznacime ¢islami 0 — 6.
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2. Do jednotlivych skiimaviek napipetujeme prislusné objemy 0,1 mM FAD a destilovanej
vody podl'a nasledujucej tabul’ky:

C. skimavky 0 1 2 3 4 5 6
Destilovana
voda (m) 5 45 4 3 2 1 0
0,1 mM FAD 0 0,5 1 2 3 4 5
(ml)
Koncentracia | 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0.10
FAD (mM) 9 9 9 9 9 9

3. Postupne z kazdého pripraveného kalibra¢ného roztoku v skimavkach 0—6 odlejeme 2—3 ml
do plastovej kyvety a pomocou spektrofotometra zmeriame a zapiSeme absorbanciu pri vinove;j
dizke 450 nm, pric¢om skamavku 0 pouZijeme ako slepy pokus (blank).

4. Napokon rovnakym spdsobom zmeriame a zapiSeme absorbanciu naSej neznamej vzorky
FAD.

5. Z nameranych hodndt zostrojime v softvéri MS Excel kalibra¢nt krivku a pomocou nej
vypocitame koncentraciu nasej neznamej vzorky.

Priprava bunkovej suspenzie a separdcia buniek pomocou centrifugdcie

1. Navazime si 0,05 g drozdia a navazku rozmiesame v kadic¢ke s 50 ml destilovanej vody.

2. Z pripravenej suspenzie odlejeme 2-3 ml do plastovej kyvety a zmeriame opticka hustotu pri
vlnovej dizke 600 nm (ODsoo).

3. Pripravent suspenziu prelejeme do centrifugacnej skimavky a vloZime do centrifugy.
4. Po vyvazeni centrifugacnych skiimaviek centrifugujeme 5 minuat pri 3000 rpm.

5. Skumavku vyberieme apomocou automatickej pipety opatrne odpipetujeme 3 ml
supernatantu do plastovej kyvety a opit’ zmeriame ODgoo.

6. Pelet kvasiniek opédtovne resuspendujeme v supernatante pomocou sklenenej ty¢inky, dobre
premieSame a zmeriame ODeoo.

7. Porovname namerané hodnoty ODsoo pre kvasinkovll suspenziu na zaciatku, po centrifugécii
a po resuspendovani peletu.

Pocitanie buniek v Biirkerovej komorke a stanovenie ich viability

1. Kvasinkova suspenziu z predchadzajiacej tlohy premieSame a odoberieme z nej 2 ml do
sktimavky.
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2. K 2 ml suspenzie pridame 8 ml destilovanej vody a premiesame.

3. Zo zriedenej suspenzie odoberieme pomocou automatickej pipety 50 ul a nadavkujeme
dostatocny objem pod krycie sklicko Biirkerovej komorky.

4. Biirkerovu komorku vlozime do mikroskopu a pri zva¢seni 10 x 10 alebo 10 x 40 spocitame
bunky kvasiniek v 10 §tvorcoch pocitacej siete.

5. 20,01 % roztoku metylénovej modrej si odoberieme 50 pl do 'ubovolnej jamky v 96-
jamkovej platnicke.

6. Zo zriedenej bunkovej suspenzie si opdt odoberieme 50 pl atento objem pipetou
resuspendujeme v 50 pl metylénovej modrej, ktort sme si odobrali do 96-jamkovej platnicky.

7. Zatarbenl bunkovu suspenziu nadavkujeme do druhej pocitacej siete Biirkerovej komorky.

8. Biirkerovu komorku opét’ vlozime do mikroskopu a spocitame zivé a mftve bunky kvasiniek
v 10 §tvorcoch pocitacej siete.

9. Vypocitame pocet buniek v 1 ml riedenej suspenzie, 1 ml pdvodnej suspenzie a 1 g pouzité¢ho
drozdia. Na zaver stanovime viabilitu kvasiniek v percentach.
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13. I1zolacia latok z prirodnych zdrojov

(9. laboratorna uloha)

13.1 Teoreticky uvod

Izolacia eugenolu a lykopénu

Rastliny obsahuju prchavé vonné latky, ktoré st vo vode len malo rozpustné a oznacuju sa ako
esencialne oleje. Tieto oleje Casto obsahujii vo svojich molekulach r6zne funkéné skupiny
(-OH, —CHO, —CO—, —COOR), su prchavejsie ako lipidy a mozno ich ziskavat’ destilaciou s
vodnou parou. Pocas destilacie kondenzuju spolu s vodnou parou v chladi¢i a zachytavaju sa v
predlohe. Od vodnej vrstvy sa nasledne oddeluju extrakciou organickym rozpustadlom,
napriklad dietyléterom, chloroformom alebo dichlérmetanom.

Mnohé prirodné latky vSak nie st vhodné na izoldciu pomocou beznych laboratérnych
extrakénych technik. Dovodom moze byt ich pritomnost’ v prirodnych materidloch iba v
stopovych mnozstvach, toxicita, nestabilita alebo zlozita Struktira.

Na tomto laboratornom cviceni si ukdZeme, ako moZno z prirodnych materidlov, bezZne
pouzivanych v domécnostiach, izolovat’ ich charakteristicki vonnt zloZku (eugenol) alebo
farbiacu zlozku (lykopén).

FEugenol je derivat fenolu (Obr. 40). Ide o bezfarebnu az svetlozlta olejovita latku, ktora sa
ziskava destilaciou s vodnou parou a néslednou extrakciou, najcastejSie z klincekov,
muskatového orecha, Skorice a bobkového listu. Nazov tejto organickej zli€eniny je odvodeny
od latinského nazvu rastliny, z ktorej sa ziskavaju klinCeky - Eugenia aromaticum (klin¢ekovec
vonavy), resp. Eugenia caryophyllata. Eugenol je zodpovedny za charakteristicki voinu
klin¢ekov a je hlavnou zlozkou klin¢ekového esencidlneho oleja, v ktorom tvori priblizne 72—
90 %. Vyuziva sa v potravinarstve pri vyrobe ochucovadiel, v parfumérii, v medicine ako
antiseptikum a anestetikum, v zubnom lekarstve ako zlozka zubnych vyplni a v prirode plni
ulohu atraktantu pre hmyz.

HSCO]@/\/
HO

eugenol

Obrazok 40 Struktirny vzorec eugenolu a klinéeky, v ktorych sa nachadza.

Zluceniny zodpovedné za jasne oranzovu a Cervenu farbu mrkvy a paradajok su zname ako
karotenoidy. Ide prevazne o zliceniny so Styridsiatimi atobmami uhlika (Cao), ktoré sa bezne
vyskytuju v prirode.
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Lykopén je jasne Cerveny lipofilny karotenoid zodpovedny za cervent farbu réznych druhov
ovocia a zeleniny (Obr. 41). Patri medzi hlavné karotenoidy pritomné v l'udskej plazme a
prirodzene sa vyskytuje vo vi¢Som mnozstve nez beta-karotén a niektoré d’alsie karotenoidy
prijimané potravou. Jeho vysoko nenasytena Struktira obsahuje jedenast’ konjugovanych
dvojitych vizieb, vd’aka ¢omu absorbuje svetlo vo viditeI'nej oblasti elektromagnetického
spektra.

Lykopén sa vyznauje vyraznou antioxidacnou schopnost'ou, ktora sa skuma v suvislosti s
prevenciou chronickych ochoreni. Vysledky viacerych studii poukazuju na mozné priaznivé
posobenie lykopénu pri ochoreniach prostaty, plic, prsnika a zaludka. Za tieto potencialne
ucinky je zodpovedna najmai jeho antioxidac¢nad kapacita, ktord méze znizovat’ poskodenie DNA
sposobené reaktivnymi formami kyslika, a tym obmedzovat’ vznik génovych mutécii. Lykopén
je preto atraktivnym predmetom vyskumu zameraného na antioxidacné, protizapalové,
antiproliferativne a apoptdzu podporujuce mechanizmy.

Lykopén mozno l'ahko extrahovat’ z paradajok, no z 1 kg plodov sa ziska iba priblizne 0,02 g
lykopénu. Na extrakciu je preto praktickejSie pouzit’ koncentrovany paradajkovy pretlak.
Izoléciu je potrebné zacat’ na zaciatku laboratérneho cvi€enia a ziskany produkt spracovat’ bez
zbyto¢ného odkladu, pretoze lykopén je malo stabilny [ ].

Obrazok 41 Struktirny vzorec lykopénu.

13.2 Zadanie uloh

1. Izolacia eugenolu z klincekov.

2. Izolacia lykopénu z paradajkového pretlaku.

13.3 Postup prace

Izolacia eugenolu 7 klincekov

Pouzité chemikalie a pomocky:

+ suSen¢ klin¢eky, priblizne 30 g
* dichlérmetan, 4 x 30 ml
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* 3 M vodny roztok hydroxidu sodného (NaOH), 100 ml
 koncentrovana kyselina chlorovodikova (HCI), podl'a potreby
* bromova voda (roztok brému vo vode, ¢ = 0,1-1 mol-dm™)

* bezvody siran sodny (Na;SO4)

. jod

* dietyléter

* petroléter (teplota varu 40—60 °C)

500 ml banka s okrtthlym dnom, 250 ml banka s okruhlym dnom, zostupny Liebigov
chladic, teplomer so zdbrusom, zatka, varn¢ kamienky, predloha (Erlenmeyerova banka

alebo kadicka), oddel'ovaci lievik, Erlenmeyerova banka, filtra¢ny lievik, trecia miska,
ti¢ik, vata, rotaénd vakuova odparka, vari¢ a olejovy kapel’ pH papieriky

Struktiru klinéekov narusime drvenim v trecej miske ti¢ikom a kvantitativne ich presypeme do
500 ml banky s okrithlym dnom opatrenej varnymi kamienkami. K obsahu banky prilejeme
300 ml vody, zostavime aparatiru na destilaciu za atmosférického tlaku (pozri Obr. 42) a zmes
zacneme zahrievat. Obsah banky privedieme do varu a do predlohy zachytdvame
skondenzovanu vodnu paru spolu s esencidlnym olejom (priblizne 200 ml destilatu). Ked
destilat prestane obsahovat’ olejové kvapocky, destilaciu ukoncime.

Obsah predlohy (vodu a esencidlny olej) prelejeme do oddel'ovacieho lievika a vodnu vrstvu
extrahujeme dichlormetanom (2 % 30 ml). Spojené dichlormetanové extrakty premyjeme vodou
(100 ml) a nasledne 3 M vodnym roztokom NaOH (2 x 50 ml). Oddelené alkalické vodné vrstvy
opatrne okysl'ujeme po kvapkach koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou az na pH
priblizne 9, ktoré kontrolujeme pomocou pH papierika. Vzniknutd mliecne zakalenii zmes
extrahujeme d’al§im podielom dichlérmetanu (2 % 30 ml).

Spojené dichlormetanové extrakty vysuSime statim nad bezvodym siranom sodnym. Susidlo
(Na2SO4) odfiltrujeme cez filtracny lievik s vatou do vopred odvazenej 250 ml banky s
okruhlym dnom a filtrat zahustime na rota¢nej vakuovej odparke. V banke zostane esencidlny
olej s charakteristickou vonou klincekov. Banku po odpareni rozpuistadla odvazime a
zaznamename hmotnost’ izolovaného produktu a vytazok.
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Obrazok 42 Aparatara pre izolaciu vonnych latok destilaciou.

Stanovenie cistoty izolovaného eugenolu

Cistotu izolovaného eugenolu overime pomocou tenkovrstvovej chromatografie (TLC) s
pouzitim sustavy dietyléter/petroléter (2:1, v/v) ako mobilnej fazy a jodu ako detekéného
¢inidla. Uré¢ime hodnotu Rr (retencny faktor) eugenolu.

Potvrdenie pritomnosti nasobnych vizieb v Struktiure eugenolu

Pritomnost’ nasobnych vizieb v Strukture ziskaného eugenolu overime jednoduchym testom —
k niekol'kym kvapkam izolovaného produktu priddime niekol’ko kvapiek brémovej vody a
pozorujeme, ¢i dojde k jej odfarbeniu [Cranwell et al., 2017].

Produkt odloZime na d’alSie cvicenie na jeho charakterizdaciu pomocou NMR spektroskopie!

Izolacia lykopénu 7 paradajkového pretlaku

Pouzité chemikalie a pomocky:

 paradajkovy pretlak, priblizne 10 g

* metanol, 25 ml

 dichlormetan, 50 ml

* nasyteny vodny roztok chloridu sodné¢ho (NaCl), 3 x 150 ml
* bezvody siran sodny (Na>SO4)

* petroléter (teplota varu 40-60 °C)

* toluén

+ bromova voda (roztok bréomu vo vode, ¢ = 0,1-1 mol-dm™)
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* 250 ml banka s okrahlym dnom, spétny chladi¢, magnetické mieSadlo, vodny kuper,
odséavacka, Biichnerov lievik, oddel'ovaci lievik, Erlenmeyerova banka, filtra¢ny lievik,
vata, rotacna vakuova odparka, vari¢ a olejovy kupel

10 g paradajkového pretlaku prenesieme do 250 ml banky s okrahlym dnom. Pridame 25 ml
metanolu a 50 ml dichlérmetanu a vzniknuti zmes refluxujeme pod spatnym chladiCcom
5 minat. Nésledne zmes prefiltrujeme cez Biichnerov lievik za zniZzeného tlaku. Filtrat
prelejeme do oddelovacieho lievika a premyjeme ho nasytenym vodnym roztokom NaCl (3 x
150 ml).

Organickil vrstvu vysusime statim nad bezvodym siranom sodnym. SuSidlo (Na;SO4)
odfiltrujeme cez filtra¢ny lievik s vatou do vopred odvazenej 250 ml banky s okrahlym dnom
a filtrat zahustime na rota¢nej vakuovej odparke.

Stanovenie Cistoty izolovaného lykopénu

Cistotu izolovaného lykopénu overime pomocou tenkovrstvovej chromatografie (TLC) s
pouzitim ststavy petroléter/toluén (5:1, v/v) ako mobilnej fazy. Skvrny detegujeme vizualne.
Ur¢ime hodnoty Rr lykopénu a pritomnych necistot.

Potvrdenie pritomnosti nasobnych vizieb v Strukture lykopénu

Pritomnost’ ndsobnych vézieb v Struktire ziskaného lykopénu overime jednoduchym testom —
k malému mnoZstvu izolované¢ho produktu (lykopénu) pridime niekol’ko kvapiek brémovej
vody a pozorujeme, ¢i dojde k jej odfarbeniu [

].

108



14. Priprava farbiv v organickej chémii

(10. laboratorna uloha)

14.1 Teoreticky uvod

Priprava indiga

Farbiva, teda farebné organické zluceniny pouzivané na farbenie textilii, 'udia poznaji uz tisice
rokov. Tyrsky purpur, vzacne farbivo ziskavané z morskych mékkysSov rodu Murex, najma
druhu Murex brandaris, sa pouzival uz v starovekom Rime na farbenie purpurovych tég cisarov.
Predstavoval symbol moci a bohatstva, pretoZze jeho vyroba bola vel'mi ndkladna. Alizarin,
ziskavany extrakciou z korefiov mareny farbiarskej (Rubia tinctorum), sa dlho pouzival ako
¢ervené farbivo. V 18. a 19. storoci sa nim farbili napriklad ¢ervené kabaty prislusnikov britske;j
armady.

Medzi najstarsie zname farbiva patri indigo. Za sfarbenie tyrskeho purpuru je zodpovedny 6,6'-
dibromderivat indiga. Indigo sa v minulosti pouzivalo aj na farbenie modrych kabatov
americkej armady pocas americkej revolucie. V sti¢asnosti sa vyraba vo vel'kych mnozstvach a
vyuziva sa najmé pri vyrobe modrého denimu.

Hoci staroveké farbiva pochéadzali vyluéne z prirodnych zdrojov, vdcSina modernych farbiv sa
pripravuje synteticky. Aby bolo farbivo prakticky pouZzite'né, musi byt dostatocne stéle, teda
musi zostat’ viazané v textilii aj po prani. Najl'ahSie sa farbia tkaniny z bavlny, viny a hodvabu,
pretoze obsahuju poldrne funkéné skupiny, ktoré mozu interagovat’ s molekulami farbiva.
Podl’a spdsobu aplikacie na textilie rozliSujeme kypové, moridlové a priame farbiva.

Indigo je kypové farbivo. Povodne sa ziskavalo fermentaciou farbiarky obycajnej (Isatis
tinctoria) a rastlin rodu Indigofera. Tieto rastliny obsahuju beta-glukozid, ktory hydrolytickym
Stiepenim poskytuje glukézu a indoxyl, bezfarebny prekurzor indigového farbiva. Struktiiru
indiga ur¢il Adolf von Baeyer v roku 1883.

Pri kypovom farbeni sa farbivo najskor nanesie na textiliu v rozpustnej forme a néaslednou
chemickou reakciou sa premeni na nerozpustni formu. Indigo sa aplikuje ako rozpustna
redukovana leukoforma. Po vystaveni vzduchu sa oxiduje spét’ na nerozpustnit modri formu
farbiva.

Dnes sa indigo vyraba synteticky. Na jeho redukciu na rozpustnt /euko-formu (Obr. 43) sa
pouziva ditionic¢itan sodny Na>S>0s4. [ ]
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Obrazok 43 Oxidac¢no-redukény prechod medzi leuko-formou a indigom.

Na tomto cvi¢eni budeme realizovat’ jednak jednokrokovl pripravu indiga, vychadzajuc z
2-nitrobenzaldehydu, a jednak aj samotny kypovy farbiaci proces, ktory bude spocivat’ v tom,
ze syntetické indigo zredukujeme ditioni¢itanom sodnym (Na»S>04) a nasledne do vzniknutého
roztoku leuko-indiga namocime kusok bavlny, ktora sa neché vysusit’' na vzduchu.

14.2 Zadanie uloh

1. Priprava indiga z 2-nitrobenzaldehydu a farbenie baviny.

2. ldentifikacia eugenolu pomocou NMR spektroskopie.

14.3 Postup prace

Priprava indiga a farbenie baviny

Na tomto laboratornom cvi¢eni uskutoénime jednokrokovll pripravu indiga z
2-nitrobenzaldehydu (Obr. 44) a nésledne kypové farbenie bavlny. Synteticky pripravené
indigo redukujeme ditioni¢itanom sodnym (NaS>O4) na rozpustnu leuko-formu, do ktorej
ponorime kusok bavlnenej latky. Po vybrati a vysuseni na vzduchu sa /euko-forma oxiduje na
modré indigo [ ].

H o) H HO

CHO

CHyCOCH; N _ Na$0, NC )

_— P
OH- N oxidacia / N
NO, H H
0 OH
indigo leuko-forma
neroozpustné vo vode rozpustna vo vode

Obrazok 44 Priprava indiga z 2-nitrobenzaldehydu.
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Pouzité chemikéalie a pomocky:

* 2-nitrobenzaldehyd, 1,0 g (6,6 mmol)

* acetén, 20 ml

+ etanol, 20 ml a niekol'ko kvapiek na pripravu pasty

* 2 M vodny roztok hydroxidu sodného (NaOH), 5 ml + 3 ml
+ ditioni¢itan sodny (NaxS»04), 0,3 g

* destilovana voda, podl'a potreby

* bavlnena latka

2 x 100 ml kadic¢ka, odmerné valce, magnetické miesadlo a mieSadielko, sklenena
tyCinka, odsavacka, Biichnerov lievik, teplomer, suSiareii a kiisok bavinenej latky

V 100 ml kadi¢ke s magnetickym mieSadielkom rozpustime 1,0 g 2-nitrobenzaldehydu v 20 ml
acetonu a ziskany roztok zriedime 35 ml vody. Za intenzivneho mieSania pomaly pridavame
5 ml 2 M vodného roztoku hydroxidu sodného. Sfarbenie roztoku sa postupne zmeni zo
sytozltého na tmavofialové a priblizne po 20 sekundach sa zacne vylu€ovat’ zrazenina indiga.
V mieSani pokracujeme d’alSich 5 minut.

Reakénu zmes prefiltrujeme cez Biichnerov lievik za znizeného tlaku. Ziskané indigo dokladne
premyjeme vodou (priblizne 100 ml) a nasledne 20 ml etanolu. Produkt predsuSime na
Biichnerovom lieviku za zniZeného tlaku 5-10 minut, a potom ho su$ime 3040 minat v
susiarni pri teplote 100—120 °C. VysuSeny produkt odvdzime a vypocitame vytazok [

1.

Farbenie baviny

Do 100 ml kadi¢ky navazime 100-200 mg indiga. Priddme niekol’ko kvapiek etanolu a zmes
rozotierame sklenenou ty€inkou, aZ kym nevznikne pasta. K paste priddme 1 ml vody a
nasledne 3 ml 2 M vodného roztoku hydroxidu sodného.

V druhej kadicke pripravime roztok ditionic¢itanu sodného rozpustenim 0,3 g Na2S>04 v 20 ml
vody a prilejeme ho k zmesi indiga v prvej kadicke. Reakénu zmes zahrejeme na 50 °C. Ked’
sa zmeni na Ciry zlty roztok, pridame 40 ml vody a vlozime do nej kiisok bavinenej latky. Za
obcasného premieSania nechame latku ponorentt 30 minut. Potom ju vyberieme a nechame
vysusit na vzduchu [ ].

Identifikacia eugenolu pomocou NMR spektroskopie

NMR spektrd sa meraju na Specializovanych pracoviskach vybavenych NMR spektrometrami

(na Slovensku pozri Pracoviska » Narodné centrum NMR), ako je Laboratérium NMR na
Ustave chemickych vied Prirodovedeckej fakulty UPJS. NMR pristroje sa oznaduju podla
rezonanénej frekvencie jadier 'H. Napriklad 400 MHz NMR spektrometer (Obrazok 45)
vyuziva supravodivy magnet s magnetickou indukciou priblizne 9,4 T, zatial ¢o 600 MHz
spektrometer vyuziva magnet s magnetickou indukciou 14,1 T. Strucny opis metddy je uvedeny
v kapitole 4.5.
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Obrazok 45 NMR spektrometer (400 MHz) JEOL INM-ECZL400G a NMR kyveta.

Bezpecnostné upozornenia pri praci v NMR laboratoriu

Praica v . NMR laboratoriu si vyzaduje dodrziavanie prisnych bezpecnostnych pravidiel
vzhl'adom na pritomnost’ silného statického magnetického pola a kryogénnych kvapalin.
Magnet supravodivého NMR spektrometra vytvara nepretrzite silné magnetické pole. Do
blizkosti magnetu je zakdzané prinasat’ feromagnetické predmety (napr. kl'uce, mobilné
telefony, hodinky alebo naradie), pretoze mézu byt prudko vtiahnuté do magnetu a sposobit’
zranenie alebo poskodenie pristroja. Osoby s kardiostimuldtorom, implantovanym
defibrilatorom alebo inymi implantatmi citlivymi na magnetické pole nesmu vstupovat do
priestoru magnetu. Nedodrzanie tychto bezpecnostnych pravidiel mdze viest k vaznemu
ohrozeniu zdravia 0sob aj k poskodeniu NMR spektrometra.

Priprava vzorky na meranie

1. Vyber vhodného deuterovaného rozpust’adla

Zvolime deuterované rozpustadlo, ktoré analyzovanu zlu¢eninu dostato¢ne rozpusta a ktorého
rezidudlne signdly sa neprekryvaju s oCakavanymi signalmi vzorky. Vo vSeobecnosti plati, ze
latky sa lepSie rozpustaju v rozpustadlach s podobnou polaritou. NajcCastejSie pouzivané
deuterované rozpustadla su CDClz, DMSO-ds, CD3;0D, acetoén-ds, DO alebo benzén-ds.

2. Rozpustenie vzorky

Mnozstvo vzorky potrebné na NMR meranie zavisi od typu meraného jadra, citlivosti
spektrometra, molekulovej hmotnosti a rozpustnosti analyzovanej latky. Do malej suchej
skamavky alebo fl'asti¢ky odvazime priblizne 1-3 mg latky na meranie 'H NMR spektra alebo
5-10 mg latky na meranie '*C NMR spektra. Priddme 0,6 ml zvoleného deuterovaného
rozpustadla a zmes dokladne premieSame, az kym nevznikne homogénny roztok. NMR
spektroskopia je nedestruktivna metdda, preto mozno vzorku po merani a odpareni rozpustadla
ziskat’ spét’.



3. Filtrdacia vzorky

Ak roztok obsahuje nerozpustné necistoty, napriklad soli alebo mechanické Castice,
prefiltrujeme ho cez maly kusok vaty alebo vhodny mikrofilter.

4. Prenesenie vzorky do NMR kyvety

Cely pripraveny roztok opatrne prenesieme Pasteurovou pipetou do ¢istej a suchej NMR kyvety
s priemerom 5 mm. Vygka stipca kvapaliny ma byt priblizne 4,5-5 cm. Vyrazne niz§ia alebo
vysSia hladina moze zhorsit homogenitu magnetického pol’a a kvalitu spektra.

5. Uzavretie a oznacenie vzorky

NMR kyvetu uzavrieme vhodnym vieckom a viditeI'ne ju oznacime ndzvom latky, resp. kddom
vzorky a uvedieme pouzité deuterované rozpustadlo.

6. Kontrola vzorky pred meranim

Pred vlozenim do pristroja vizudlne skontrolujeme, ¢i vzorka neobsahuje bubliny, zakal ani
sediment. Roztok mé byt Ciry a bez nerozpustenych castic, ktoré mézu zhorsit” kvalitu spektra
a skreslit’ jeho interpretaciu.

Na obrazkoch 46 a 47 st uvedené 'H a *C NMR spektra eugenolu izolovaného z klinéekov
destilaciou s vodnou parou. Ked’Ze sa touto technikou mozu z klincekov izolovat’ aj d’alSie
prirodné latky, vysledny produkt mdéze obsahovat’ mensie mnoZstvo sprievodnych zla¢enin. V
oboch spektrach st oznacené iba signdly prislichajuce eugenolu. Pod obrazkami je uvedeny
Standardny zapis NMR spektier pouZivany pri charakterizacii organickych zlu¢enin.

NMR spektra izolovaného eugenolu boli zaznamenané na spektrometri Varian Mercury Plus
400 FT NMR pracujucom pri frekvencii 400,13 MHz pre 'H a 100,61 MHz pre *C pri teplote
25°C. Chemické posuny () su uvadzané v jednotkach ppm vzhl'adom na vnuatorny Standard,
tetrametylsilan (TMS) pre 'H NMR spektrum (Obr. 46) resp. zvyskovy signal deuterovaného
rozpustadla CDCl; (Obr. 47). Spin-spinové interakéné konStanty (J) sa uvadzaju v
hertzoch (Hz).
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Obrazok 46 '"H NMR spektrum (400 MHz, CDCls) eugenolu.

'H NMR (400 MHz, CDCL:) 6 6.86 (“d*, J = 8.5 Hz, 1H, H-6), 6.72 — 6.66 (m, 2H, H-3,5), 5.96
(ddt, J=16.8, 10.0, 6.7 Hz, 1H, H-8), 5.56 — 5.50 (s, IH, OH), 5.13 — 5.02 (m, 2H, H-9), 3.88
(s, 3H, OCHz), 3.33 (ddd, J = 7.4, 1.9, 1.2 Hz, 2H, H-7).
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Obrazok 47 3C NMR spektrum (101 MHz, CDCls) eugenolu.

B3C NMR (101 MHz, CDCl3) 6 146.5 (C-2), 144.0 (C-1), 137.9 (C-8), 132.0 (C-4), 121.3 (C-
5), 115.7 (C-9), 114.4 (C-6), 111.2 (C-3), 56.0 (C-10), 40.0 (C-7).
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Prilohy

Hustota a molarna Kkoncentriacia vodnych roztokov mineralnych Kyselin
(Uvéadzané pri 20 °C)

Tabul’ka P1. Kyselina chlorovodikova (HCI)

Hmotnostny zlomok (%) Hustota (g-cm™) Koncentracia (mol-dm3)
1 1,0031 0,275
3 1,0130 0,833
5 1,0228 1,403
7 1,0327 1,983
9 1,0426 2,574
10 1,0476 2,873
12 1,0576 3,481
14 1,0676 4,099
16 1,0777 4,729
18 1,0878 5,370
20 1,0980 6,023
22 1,1083 6,687
24 1,1185 7,362
26 1,1288 8,049
28 1,1391 8,748
30 1,1492 9,456
32 1,1594 10,175
34 1,1693 10,904
36 1,1791 11,642

Tabul’ka P2. Kyselina dusi¢na (HNO3)

Hmotnostny zlomok (%) Hustota (g-cm™) Koncentracia (mol-dm-3)
3 1,0146 0,483
6 1,0314 0,982
9 1,0485 1,498
12 1,0660 2,030
14 1,0780 2,395
18 1,1025 3,149
22 1,1277 3,937
24 1,1406 4,344
28 1,1668 5,185
30 1,1801 5,618
34 1,2068 6,512
36 1,2202 6,971
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40 1,2466 7,913
42 1,2591 8,390
46 1,2847 9,380
48 1,2975 9,880
50 1,3100 10,39
54 1,3336 11,43
56 1,3449 11,95
60 1,3667 13,01
64 1,3866 14,08

Tabulka P3. Kyselina sirova (H2SO04)

Hmotnostny zlomok (%) Hustota (g-cm™) Koncentracia (mol-dm)
3 1,0183 0,311
5 1,0318 0,526
10 1,0661 1,087
14 1,0947 1,563
20 1,1398 2,324
24 1,1714 2,866
30 1,2191 3,729
34 1,2518 4,339
40 1,3028 5,313
44 1,3386 6,005
50 1,3952 7,113
54 1,4351 7,901
60 1,4987 9,168
70 1,6105 11,494
80 1,7272 14,088
90 1,8144 16,649
94 1,8312 17,550
96 1,8355 17,966
98 1,8361 18,346
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Tabul’ka P4. Hustota vody v zavislosti od teploty

Teplota (°C) Hustota (g-cm™)
0 0,999868
5 0,999992
10 0,999727
15 0,999126
18 0,998622
19 0,998432

20 0,998230
21 0,998019
22 0,997797
23 0,997565
24 0,997323
25 0,997071
26 0,996810
27 0,996539
28 0,996259
29 0,995971
30 0,995673
50 0,988070
70 0,977810
100 0,955380
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Tabul’ka PS. Rozpustnost’ zakladnych anorganickych soli vo vode

Hodnoty rozpustnosti su udané v gramoch soli na 100 g vody (g/100 g H-0) pri nasytenom
roztoku. Pomlcka (—) znamena, Ze hodnota pri danej teplote nie je v dostupnych zdrojoch
uvedend (napr. NaHCQOs sa pri vyssich teplotach rozklada). Solubility Table for Water at

Temperature,

2 [

].

Nazov soli Vzorec 20 °C 50 °C 100 °C

Bromid draselny KBr 65,3 85,5 104
Chlorid amoénny NH4Cl 37,5 50,3 76,3
Chlorid barnaty BaCl. 35,8 46,2 59,4
Chlorid draselny KCl 34,2 42.8 56,3
Chlorid sodny NaCl 35,9 36,7 39,2
Chlorid véapenaty CaClz 74,5 137 159
Dichréman draselny K2Cr207 12,3 45,6 102
Dusi¢nan aménny NH4NOs 192 421 871
Dusic¢nan draselny KNO: 31,6 106 245
Dusi¢nan olovnaty Pb(NO:s): 54,3 91,6 133
Dusi¢nan sodny NaNOs 87,6 122 180
Dusi¢nan striebrny AgNO; 216 440 733
Hydrogenuhli¢itan sodny NaHCOs 9,6 16,0 —
Hydroxid draselny KOH 113,7 141,5 182,5
Hydroxid sodny NaOH 85,2 170,3 376,2
Jodid draselny KI 144 176 206
Siran amonny (NH4)2S0O4 75 85 103
Siran draselny K2SO4 11,1 18,2 24,1
Siran hore¢naty MgSO4 33,7 54,6 50,4
Siran med’naty (bezvody) CuSO4 20 35 73
Siran med’naty pentahydrat CuSO4-5H20 32 80 114
Siran sodny Na:>SO4 19,5 45,3 42,5
Siran vapenaty CaSO. 0,255 0,244 0,205
Siran zinoCnaty ZnSOs4 53.8 75.4 60,5
Siran zeleznaty (I1) FeSO4 48,0 101 —
Uhlicitan sodny NaCO:s 21,5 46,0 —
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