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MERANIE HMOTNOSTI — VAZENIE

Jednou zo zékladnych operacii vyuzivanych v chemickom laboratériu je zistovanie
hmotnosti vzorky — vazenie. Pri tejto operacii porovnavame hmotnost skiimanej vzorky
s hmotnost'ou zavazia pomocou vah. Vysledok analyzy do velkej miery zavisi od presnosti
a spravnosti vazenia.

Pri beznych laboratornych operaciach sa pouzivaju technické vahy (,,predvazky®),
ktorych vdzivost (maximalna hmotnost’, ktoru je mozné odvazit) je zvycajne od 200 do
1000 g acitlivost’ (presnost’ stanovenia hmotnosti) je +0,1 g. Na presnejsie odmeriavanie
hmotnosti sa pouzivaju vahy analytické, ktorych vazivost’ zvy€ajne nepresahuje 200 g, ale
citlivost’ je az +0,01 mg.

StarSie typy mechanickych a poloautomatickych analytickych véh st uZz dnes vo
véacésine laboratorii nahradené digitalnymi analytickymi vahami, ktoré st ulozené v presklenej
skrinke, aby sa zamedzilo vychylkdm spdsobenym prddenim vzduchu. Praca s digitalnymi
analytickymi vahami je ovela jednoduchsia a rychlejsia s moznost'ou vynulovania hmotnosti
predmetu polozeného na vahach (tarovania). Analytické vahy su vel'mi citlivym a zvycajne aj
finan¢ne nakladnym pristrojom, ktorého spravna funkénost’ moze vyrazne ovplyvnit’ vysledok
analyzy. Preto pri inStalacii vah apri praci snimi treba dodrziavat' ur¢ité podmienky
a pravidla. Ak nemame vybudovanu samostatn miestnost’ — vahoviiu, umiestiiujeme vahy do
priestoru, kde nebudi vystavené korozivnym vplyvom ovzdusia azmendm teploty.
Instalujeme ich zvy¢ajne na masivne konzoly, kde nepodliehajd otrasom a vibraciam, sd
vzdialené od tepelnych zdrojov, priameho slne¢ného ziarenia a vyrazného prudenia vzduchu.
Pri inStal4cii musime zabezpecit vodorovna polohu vah. Robime to pomocou zabudovane;j
vodovahy, zvy€ajne ota€anim polohovacich noziciek véh.

Pracovny postup pre vaizenie na analytickych vahach:

Pred samotnym vadZenim sa presved¢ime, ¢i su vahy cisté, vo vodorovnej polohe
a skontrolujeme ich nulova polohu. NajmodernejSie digitdlne vahy sa automaticky kalibruju,
¢im kontroluju svoje spravne nastavenie. Predmet, ktorého hmotnost’ zistujeme, kladieme do
stredu misky najlepSie pinzetou alebo klieStami. Jeho hmotnost’ nesmie presahovat’ vazivost’
véah, aby sa vahy nepret’azili. VaZeny predmet musi byt suchy, Cisty a jeho teplota ma mat’
teplotu vah.

Navazované chemikalie nesmu prist do styku s miskami vah, apreto sa vazia vo
vhodnych nadobéach, napr. na hodinovom sklicku, sklenej alebo porcelanovej lodicke,
v sklenej nadobe so zabrusenym vieCkom, tzv. navazovacke. (VaZenie na papieri nie je
vhodné.)

VaZenie uskutociiujeme pri zatvorenych dvierkach, ktoré musia byt uzavreté aj po
kazdom pridavku chemikalie. Prudenie vzduchu pri otvorenych dvierkach moZze zapricinit’, ze
sa udaj na digitdlnom displeji neustali na konStantnej hodnote.
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Po ukonceni vazenia sa vazeny predmet odstrani z misiek vah, pripadné rozsypané
zvySky chemikalii sa odstrania jemnym vlasovym $tetcom. Dvierka vah sa uzavra. Takyto
postup pri oSetreni vah dodrziavame vzdy pri kazdom merani, aj ked’ budeme vahy v kratkom
casovom odstupe pouzivat’ znova.

MERANIE OBJEMU KVAPALIN

Vzhladom na to, ze pri vdéSine chemickych analyz sa pracuje s roztokmi, je meranie
objemu roztokov vzoriek a skimadiel jednou z najddlezitejSich operacii. Hlavnou jednotkou
vyjadrujicou objem je 1 meter kubicky (m®). Diely tejto jednotky su decimeter kubicky
(dm?), centimeter kubicky (cm®) a milimeter kubicky (mm?3). V praxi je povolené pouzivat® aj
jednotky liter (1) a mililiter (ml), pricom platia vztahy 1 1=1 dm® =103 m?,

Na meranie objemu kvapalin sa pouzivaji rézne odmerné nadoby, ktorych tvar,
velkost’ arozmery su presne normalizované a Standardizované. Vzhl'adom na objemovi
roztaznost v dosledku zvySovania teploty je potrebné odmeriavat’ objemy telies pri urcitej
konStantnej teplote. Preto je na odmernych nddobach okrem objemu vyznacena aj prislusna
teplota, pri ktorej bol objem nadoby kalibrovany (najéastejsie 20 °C).

Odmerné nadoby rozdelujeme podla presnosti merania objemu na dve zékladné
skupiny:

— odmerné valce su valcovité kalibrované nadoby s vylevkou, ktoré sa pouzivaji na
priblizné odmeriavanie objemu kvapalin,

— odmerné banky, pipety a byrety su kalibrované pri urcitej teplote a pouzivaju sa na
presné odmeriavanie objemov.

Ich pouzitie v pracovnom postupe rozliSujeme rozdielnym zapisom, napr. ,,pridajte
25 cmroztoku“ znamena pouzitie odmerného valca, pokyn ,,pridajte 25,00 cm® roztoku*
znamena pouZitie pipety alebo byrety.

Odmerné banky sluzia na pripravu roztokov s presnou koncentraciou. Su to sklené
Uzkohrdlé nadoby hruskovitého tvaru, do ktorych sa kvapaliny nalievaji az po vyznacenu
rysku na hrdle oznac¢ujlcu presny objem, na ktory je banka kalibrovana pri danej teplote.
Presne tento objem ma kvapalina, ktora sa prave nachadza v odmernej banke (t. j. odmerna
banka je ,kalibrovana na doliatie”). Ak kvapalinu z odmernej banky vylejeme, malé
mnozstvo kvapaliny zostava prilipnuté na jej stenach. Preto objem vyliatej kvapaliny je vzdy
mensi ako objem odmernej banky.

Pri davkovani presného objemu kvapaliny pouzivame pipety a byrety. Su to sklené
rarky, ktoré moézu byt mat’ znazornent stupnicu (,.dielikované®) alebo su bez stupnice
(,nedielikované*). Roztoky z nich vytekaju, atak moézu byt davkované presné objemy
kvapalin (pipety a byrety su kalibrované ,,na vyliatie“). Nedielikované pipety maju presny
objem kalibrovany pri urcitej teplote a oznaceny ryskou. Dielikované pipety a byrety majd
vyznaéenu stupnicu delenti na mililitre (cm®) alebo ich zlomky.

Pre spravne odmeriavanie objemu je dolezité jeho presné odéitanie zo stupnice alebo
rysky na odmernej nadobe. Pri naliati tekutiny do odmernej nddoby dochadza na rozhrani
kvapaliny, steny nadoby avzduchu vplyvom medzipovrchového napétia k oblukovitému
prehnutiu kvapaliny, vytvori sa tzv. meniskus (w). Pri od¢itavani objemu musi byt oko
pozorovatel'a v kolmej pozicii k spodnému okraju menisku, inak dochadza k tzv. paralaxnej
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chybe a objem nie je spravne od¢itany. Pri praci s farebnymi alebo nepriehladnymi roztokmi
sa odcitava objem pri hornom okraji menisku.

Spravny pohlad od¢itavania objemu zo stupnice je priamy pohl'ad (v strede)

Vseobecny postup pri pipetovani je nasledovny. Dolny, zaspicateny koniec dokonale
Cistej asuchej pipety ponorime do roztoku apomocou gumeného baldnika nasajeme
kvapalinu do pipety asi 1 cm nad kalibraénu rysku. Pipetu vyberieme z roztoku a $picku
pipety jemne utrieme filtraCnym papierom. Opatrne vypustime prebytocné mnozstvo
kvapaliny tak, aby sa meniskus hladiny meranej kvapaliny dotykal rysky na pipete. Potom
pipetu oprieme o stenu nadoby, do ktorej chceme roztok preniest a kvapalinu nechame
samovolne vytiect. Pri opakovanom pipetovani toho istého roztoku mézeme pipetu pouzit’
bez uUpravy. Ak vSak pipetujeme iny roztok, treba pipetu vypldchnut' destilovanou vodou
a najmenej raz roztokom, ktory budeme pipetovat’, aby na stenach pipety nezostali zvysky
predchadzajucej kvapaliny a nezne¢istili tak pipetovany roztok.

Praca s gumovym balénikom

»

.

Krok ¢.1 — suc¢asnym stlatenim bodu A (air) a balonika
vypustime z neho vzduch

Krok ¢.2 — stlaéenim bodu S (sucking) nasajeme do pipety
roztok asi 1 cm nad rysku

Krok ¢.3 — stlacenim bodu E (eliminate) upravime hladinu
kvapaliny po rysku a roztok vypustime z pipety.
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7 Byrety su urcené na presné odmeriavanie objemov pri odmernych
0| stanoveniach — titraciach a préaca s nimi sa riadi nasledovnymi pravidlami.
x| Sucha a ¢ista byreta sa naplni roztokom asi 1 cm nad kalibra¢nu rysku.
| Vytekanie roztoku sa reguluje otacanim vypustného kohuta byrety
| a meniskus kvapaliny sa musi dotykat’ kalibra¢nej rysky. Presnost’ merania

| zavisi aj od rychlosti vypustania kvapaliny, pretoze kvapalina sa pri
] vytekani zachytava na stenach byrety. Meniskus roztoku nastavime na
1 nulovl hodnotu na stupnici tak, aby v byrete nezostali vzduchové bubliny.
L Po ukonceni vypustania kvapaliny pockame niekol’ko sekind, kym vsetok
Tl - roztok prilnuty na stendch byrety steCie a od¢itame presny objem na
a1k stupnici. Pri opakovanej titracii postupujeme podobne ako pri pipetovani.
:|' " Ak v byrete zostdva ten isty roztok, doplnime ju po nulovd hodnotu

U a odmeriavanie opakujeme. V pripade pouzitia iného roztoku, musi sa

byreta vyplachnut’ destilovanou vodou a najmenej raz novym roztokom.

ODMERNA ANALYZA

Pod odmernou analyzou alebo aj titraciou rozumieme také stanovenie koncentracie
latok, ktoré je zalozené na zisteni objemu skumadla potrebného na Uplné zreagovanie
stanovovanej latky v analyzovanom roztoku. Pri titracii meriame objem skimadla s presne
zndmou koncentréciou, ktory je potrebny na to, aby prave kvantitativne prebehla reakcia
medzi stanovovanou latkou v navazku vzorky a skimadlom (odmernym roztokom, titratnym
¢inidlom). Stav, pri ktorom je pridané latkové mnozstvo cinidla chemicky ekvivalentné
latkovému mnozstvu pritomnej stanovovanej zlozKy, sa oznacuje ako bod ekvivalencie (tiez
stechiometricky bod, alebo teoreticky koncovy bod titracie). Dosiahnutie bodu ekvivalencie
sa pri titracii najCastejSie stanovuje vizualne pomocou tzv. chemickych indikatorov, pripadne
vznikom zakalu, resp. zrazeniny. Bod ekvivalencie sa vSak da ur¢it' aj meranim vhodnej
fyzikalnej veliCiny. Pri potenciometrickych titraciach sa bod ekvivalencie urCuje meranim
potencidlu roztoku, pri konduktometrickej titracii meranim vodivosti roztoku, pri
fotometrickej titracii meranim absorbancie a pod.

Reakcia prebiehajuca pri odmernej analyze musi zodpovedat’ ur¢itym poziadavkam:
— musi byt dostatocné rychla,

— musi prebiehat’ kvantitativne a zarovenn musi byt jedinou reakciou, ktord prebieha
v roztoku, ostatné latky pritomné v skdmanej vzorke nesmd s danym cinidlom
reagovat’,

— musi existovat’ vhodny sposob, ktorym zistime, ze chemicka reakcia, ktord sme
pouzili, prave kvantitativne prebehla t. j. zistime bod ekvivalencie.

Na vypocet vysledku odmerného stanovenia (titracie) je potrebné poznat presni
koncentraciu pouzit¢tho odmerného roztoku (titratného ¢inidla). Odmerné roztoky s presne
zndmou koncentréciou, tzv. standardné roztoky, mozno priamo pripravit’ iba z ¢istych latok
S0 stechiometrickym zlozenim. Latka na pripravu Standardného roztoku sa navazuje
s presnost'ou 0,1 mg na analytickych vahach. Zlozenie tychto roztokov sa vSak ¢asom moéze
menit’ v désledku ich prchavosti, pohlcovania plynov z ovzdusia a pod. Preto sa ich presna
koncentracia kontroluje, t. j. standardizuju sa pomocou vhodnych zakladnych latok.
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Zakladnou latkou sa rozumie latka, ktort mozno pouzit na stanovenie presnej
koncentracie odmernych roztokov. Musi spliiat’ nasledovné poziadavky:

— definované zlozenie — mnoZstvo necistot nesmie byt vacsie ako 0,1 %,

— stalost na vzduchu — nesmie sa samovolne oxidovat vzduSnym kyslikom, ani
reagovat’ so zlozkami vzduchu,

— dobra rozpustnost’ vo vode,

— rychla, stechiometricky Uplna reakcia s odmernym ¢inidlom, bez vedl'ajsich reakcii,
— T'ahké urcenie bodu ekvivalencie,

— neskodnost’ z hl'adiska bezpecnosti,

— vacsia molarna hmotnost’ — tato poziadavka suvisi so znizenim chyb pri navazovani.

Technika pripravy roztokov

Vypocitané a odvazené mnozstvo chemickej latky kvantitativne prenesieme (. j.
vsetky zvySky navazenej vzorky opatrne splachneme strickackou) do kadicky a rozpustime
v malom objeme destilovanej vody. V beznej laboratornej praxi sa v navodoch na pripravu
obvykle uvadza formulacia ,,presne odvazte asi XY g latky“. Znamena to, Zze mnozstvo
vzorky treba sice presne odvazit’ na analytickych vahach, ale nevyzaduje sa, aby bol navazok
presne taky, ako bol vypocitany, ¢ize presne XY @.

Po rozpusteni vzorky obsah kadi¢ky opit kvantitativne prenesieme do odmernej
banky s pozadovanym objemom a doplnime destilovanou vodou po znacku. Odmerna banka
sa plni pomocou lievika, ktorého stopka siaha pod kalibrovanu znacku, aby sme zbyto¢ne
nenavlhéili hrdlo banky. Ak je to potrebné, mdézeme banku Sroztokom temperovat vo
vodnom kupeli na predpisanu teplotu. Banku naplnime vodou priblizne 1 cm pod znacku,
lievik vyberieme a pomocou pipety opatrne doplnime na poZadovany objem. Pri doplneni
postupujeme tak, aby sme pozorovali znacku v kolmom pohl'ade, a tym zabranili paralaxnej
chybe. Banku uzavrieme a niekol’kokrat prevratime hore dnom, aby sme roztok dokonale
premiesali. Roztok prenesieme do oznacenej zasobnej fl'ase a zazatkujeme.

Metody odmernej analyzy delime podla povahy chemickych reakcii, na ktorych sd
zaloZené:

— Acidobazické (neutralizacné) titracie — si zaloZzené na protolytickych reakciach medzi
odmernym roztokom a skimanou vzorkou. Ak je odmernym roztokom roztok kyseliny
— hovorime o acidimetrii, pretoze sa pri titracii odmeriava objem kyslého roztoku. Ak
je odmernym roztokom roztok zésady — hovorime o alkalimerii, pretoze sa odmeriava
objem zasaditého roztoku. Kyseliny sa teda stanovuju alkalimetricky (pomocou
odmernych roztokov zasad) a zasady sa stanovuju acidimetricky (pomocou roztokov
kyselin).

— Komplexotvorné titracie — s zalozené na komplexotvornych reakciach, pri ktorych
vznikaju charakteristické komplexy. Specidlnym pripadom komplexometrie je
chelatometria, pri ktorej vznika tzv. chelat, t. j. komplex s cyklickymi Gtvarmi.

—  ZrdzZacie titracie — st zaloZené na zrazacich reakcidch, ktoré poskytuji malo rozpustné
latky — zrazeniny.

— Oxidacno-redukcné titracie — su zaloZzené na vymene elektronov medzi odmernym
roztokom a stanovovanou latkou, pricom sa meni oxida¢ny stupen latok. Ak odmerny
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roztok ma oxida¢né ucinky, hovorime o oxidimetrii, ak redukuje stanovovanu latku,
hovorime o reduktometrii. Niekedy nazyvame ticto metédy aj podla pouzitého
odmerného roztoku napr. manganometria — na titraciu sa pouziva oxida¢né ¢inidlo
roztok manganistanu draselného, titanometria — na titraciu sa pouziva redukéné
~ ¢inidlo roztok titanitej soli, bromatometria, cerimetria

] a pod.
4 _ — 1
] Titracna aparatira
o 1 — byreta s odmernym roztokom,
! 2 — titra¢na banka,
a 3 —titrovany roztok s indikatorom,
-2 4 — laboratérny stojan

Postup pri titracii

Zariadenie na odmernu analyzu pozostava z odmerného skla (odmerné banky, pipety,
byrety) a titracnych nadobiek, ktorymi su najcastejSie Sirokohrdlé titracné banky, kuzelové
banky (pre jodometriu so zabrdsenymi zatkami), kadic¢ky. Pri manualne;j titracii sa titranou
bankou pocas priddvania odmerného roztoku z byrety za stdleho mieSania ru¢ne krazivo
pohybuje, aby sa odmerny roztok s titrovanym roztokom dobre premiesali. Odmerny roztok
sa pridava najskor v prade a potom po kvapkéch (ktoré v pripade potreby mozeme eSte Cistou
tyCinkou delit). Pri poslednych kvapkach treba vzdy pockat na ustalenie chemickej
rovnovahy. Na mieSanie roztoku sa moézu vyuzit’ aj magnetické mieSacky.

Pri vizualnej titracii sa farebné zmeny najlepSie pozoruju proti filtraénému papieru.
Zéakaly sa dobre identifikuji proti ¢iernemu lesklému papieru. Vysledok titracie sa vyjadri

bud’ ako latkové mnozstvo stanovovanej zlozky n, hmotnost’ stanovovanej zlozky m, alebo
ako pomerné zastiipenie stanovovanej zlozky v %.

K samotnému vypoctu vysledku titracie je potrebné poznat’ stechiometricki rovnicu
stanovenia, objem odmerného Cc¢inidla so zndmou koncentraciou, pripadne hmotnost’
navazenej vzorky, ak sa ma vysledok vyjadrit’ pomernym zastapenim.

Vypocet vysledku odmerného stanovenia

Pri priamom stanoveni (priamej titracii) obsahu hladanej zlozky metédou odmerne;j
analyzy meriame objem Standardného roztoku a pri vypocte latkového mnozstva pouzijeme
stechiometrické koeficienty prislusnej chemickej rovnice.

Ak pri rekcii:
aA+bB = cC+dD

stanovujeme obsah latky A titraciou odmernym roztokom B, pomer latkovych mnozZstiev
vyjadrime:
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A _a
n(B) b

Tento pomer sa nazyva titracny (prepocitavaci) faktor. Latkové mnozstvo odmerného
roztoku B vypocitame z jeho koncentrécie c(B) a odmeraného objemu V(B). Potom médZzeme
vypocitat’ latkové mnozstvo aj hmotnost’ hl'adanej zlozky:

a a
n(A)=_n(B)=_c(B)V(B)
m(A) = n(A)M (A)

Pri spatnom odmernom stanoveni (spatnej titracii) pridavame ku vzorke znamy
prebytok Standardného roztoku apo ukonceni reakcie so stanovovanou zlozkou vzorky
nezreagovanu ¢ast’ odmerného roztoku stanovime pomocou iného odmerného roztoku. Obsah
hl'adanej zlozky vypocitame z rozdielu latkovych mnozstiev odmerného roztoku pridaného
v prebytku a jeho nezreagovaného podielu.

Priklad vypoctu spdtnej titracie:

Navazok 0,3163 g vzorky vapenca (CaCOs) sa rozpustil v 50 cm3odmerného roztoku HCI (Cxe =

0,1713 mol.dm®).

Po rozpusteni bola prebyto&na kyselina titrovana odmernym roztokom NaOH (cnaon = 0,1662 mol.dm-®), ktorého
spotreba bola 23,1 cm®. Kol'ko g CaCOj3 obsahovala vzorka vapenca? Mcacos = 100,09 mol.dm-3

CaCOs3 P NaOH
HCI
1. reakcia: CﬁCOs +HCl — CaCl, + H2C03 Ncacos © Nual = 1 2 potom anc| =2. Ncacos
2. reakcia:  HCl + NaOH — NaCl + H20 Nuct i Nnaon = 111 potom  Nn?uci = Nnaon

Zo schémy vyplyva, zZe celkové latkové mnozstvo kyseliny bude dané suctom latkového mnozstva kyseliny
spotrebovaného pri prvej reakcii a latkového mnozstva kyseliny spotrebovanej pri druhej reakeii, t. j.

n®ycr = nla + N%ha
n®kuer = 2. Ncacos + NnaoH
N®yer — Naow
Ncacoz =
2

Latkové mnozstvo n vypocitame Standardne ako n=V.c alebo n=m/M.

V tomto pripade po dosadeni
VHel . CHel — VNaoH . CNaOH 50.0,1713 — 23,1.0,1662
Ncacos = = = 2,3629 mmol
2 2
Mcaco3 = Ncacos - Mcacos = 0,0023629 . 100,09 = 0,2365 g

Vzorka vapenca obsahuje 0,2365 g CaCO:s.
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