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1. ELEKTROCHEMICKE METODY

* Princip: sledovana latka je rozpustena a
roztok obsahuje inertny elektrolyt, ktory
zvysuje jeho vodivost. Roztok je umiestneny
v nadobke, kde je v styku s dvoma
elektrodami (elektrochemicky €lanok).

 meraju sa rozne veliCiny - potencial, prud,
naboj, odpor, kapacita atd.



1.1. POTENCIOMETRIA
— merana veliCina: potencial

Postup : - priama potenciometria,
- potenciometricka titracia
Technika:
Elektrody:
— Indika €éna (meracia) - sklenena, ISE,

— referen €éna — napr. kalomelova

(Hg| Hg,Cl,| KCI)
Vvhodnotenie vysledkov : priame odcitanie
hodnoty, kalibracna zavislost, titracna krivka
Aplikacie: pH, stanovenie idnov, indikacia
ekvivalentného bodu




Zavislost potencialu sklenenej elektrody od pH ma
priamkovy charakter v celom rozsahu hodnot pH.
Meranie pH roztokov sa realizuje pH-metrami a
maju na displeji stupnicu priamo hodnoty pH. Pre
prakticke merania je potrebne pH-metre kalibrovat
sadou tImivych roztokov so znamou hodnotou pH.



e Potenciometrické
titracie sa odlisuju od
beznych titracii iba
sposobom indikacie
ekvivalentného bodu.

* V ekvivalenthom bode
nastava prudka
zmena potencialu
iIndikacnej elektrody.



e pri vySSich narokoch na presnost stanovenia,
v pripade tmaveho, zafarbeného titrovaného
roztoku, alebo v pripade, ze neexistuje vhodny
indikator pre dany druh titracného stanovenia.



* Najvacsi vyznam priamej potenciometrie spociva v
merani hodnot pH pomocou kombinacie sklenenej a
kalomelovej elektrody.

 Kombinacie ibnovoselektivne] a kalomelovej elektrody
umoznuju jednoduché stanovenie koncentracie
prislusného ionu (kationy i aniony)

Hranice ddkazu pre niektoré iony stanovovaneé ionovo-selektivnymi elektrodami

Iony cr [mol/l]
H 107"
Cu~ al | 107
Cd™,Pb” . NHs . Ag .S~ 107
Na . K. Ca . F.Br.CN. BFy 10™
NO3, ClOs. CI'. SCN° 10~ 8




Princip : meria sa zavislost medzi elektrickou
vodivostou a koncentraciou elektrolytu.

vodivost roztoku G (jednotka: Siemens - S)
G =«k.S/l

K = konduktivita (merna vodivost), rozmer -
S.cm,

S - plocha, | — vzdialenost medzi elektrodami
plati: k/c = A

A - molova vodivost prislusného elektrolytu pri
danej koncentracii (rozmer A je S.cm2.mol1).
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Konduktometria

Postup :

- priama konduktometria,
- konduktometricka titracia.
Technika :

- konduktometer,
- elektrody (vodivostny  €lanok),
- byreta.
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Konduktometria

\VVvhodnotenie vysledkov : priame odcitanie
vodivosti, vypocty ako pri odmernej analyze
Aplikacie :

- — kontrola demineralizacie vody,
Cistota sacharozy v cukrovaroch,

- — urcéenie ekvivalentného bodu:

H*+ Cl-+ Na* + OH < Na*" + Cl- + H,0
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2. OPTICKE A SPEKTRALNE
METODY
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Vlastnosti elektromagnetického
Zlarenia
Elektromagnetickeé ziarenie

e priecne vinenie, dve periodicky sa
meniace zlozky, kmitaju vo vsetkych
rovinach,

e po polarizacii kmitaju len v jednej rovine
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VlIastnosti elektromagnetickeho ziarenia

Elektromagnetické ziarenie
» charakterizovane:
- vinovou dizkou 2,
- kmitoCctom resp. frekvenciou v,

- vinoétom V
- energiou E.
he -~ 1 h=6,6256.1034J.s
E=hv=— V== planck
A A
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2.1. Polarimetria

Princip: _ polarizované ziarenie, opticky aktivne
atky, pravotocCive a lavotocCive latky

Postup:  Interakcia polarizovaneho ziarenia

s opticky aktivnymi latkami

Technika : polarimeter

Vvhodnotenie vysledkov : kvantitativha analyza

Aplikacie: v potravinarstve (stanovenie
sacharidov), v biochémii, klinickej analyze a vo
farmacii (stanovenie steroidov, vitaminov,
alkaloidov atd.).
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Polarizované svetlo
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2.2. Ultrafialova a viditelna
spektroskopia (UV-VIS)

e Princip: 200 — 800 nm, elektronove spektra,

chromofory

* Elektronove prechody:
0—0*, N—0*, N—>TT*, T
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 Farebnost latok:

Roztok absorbuje predovsetkym ziarenie
dopinkovej farby

Absorpény pas |Farba Farba

(nm) roztoku absorbovaného
svetla (doplnkova
farba)

435-480 Zlta modra

480-490 oranzova |zelenomodra

490-500 cervena modrozelena
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Postup: interakcia ziarenia so vzorkou

Technika: vizualne hodnotenie,
spektrofotometre

Vvhodnotenie vysledkov

kvalitativha analyza
kvantitativha analyza — Lambertov-Beerov zakon
A=c¢.c .l resp. | =1, .10-%¢c!

Aplikacie: identifikacia, resp. stanovenie latok
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2.3. Infracervena spektrometria (IR)

e Princip : meranie absorpcie
elektromagnetického ziarenia

s vino¢tom 10 az 12 000 cm vzorkou

— Valenc¢éne vibracie - sposobuju predlzovanie a
skracovanie vazieb medzi dvoma

— Deforma ¢€neé vibracie - zapricinuju deformaciu
valencnych uhlov
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Postup: Interakcia ziarenia a vzorky

Technika : spektrofotometer

Vvhodnotenie vysledkov: identifikacia latok -

"oblas t’ odtla cku palca ™ (1500 — 700 cm-1),
stanovenie — Lambertov-Beerov zakon

Aplikacie: kvalitativna aj kvantitativna analyza
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Charakteristické vibracie

Skupina
—OH
=CH
=CH,
—CH,
—C=C-—
>C=C<
>C-C&

vinocet [cm]
3600
3300
3030

2970-2870
2220
1650

1200-1000
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2.4. Hmotnostna spektrometria
(MS)
Princip: _separacna technika zalozena na ionizacii
molekdul, separacii vzniknutych iénov a ich

detekcii za ucelom ur€enia chemickej struktury a
kvalitativnhe] a kvantitativne] analyzy

e M+e — M"+ 2e-
e napr. propanon (aceton)
CH;-CO-CH, + e = [CH5;-CO-CH,]* (m/z = 58)
[CH;-CO-CH,]* = [CH5-COJ* + CHye (M/Zz = 43)
« Postup: ionizacia molekdul, separacia
v magnetickom poli, interpretacia spektier
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e Technika : spektrometer (chromatograf)

* VVyhodnotenie vysledkov: kvalitativna
analyza, stanovenie — priama kalibracia,
metoda vnutorného Standardu

o Aplikacie: identifikacia a stanovenie
neznamych latok, analyza zloziek
Zlvotného prostredia
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3. CHROMATOGRAFICKE METODY

Princip: rozdelovanie zloziek vzorky medzi
mobilny a stacionarnu fazu

e Separacné mechanizmy
— adsorpcia,
— rozdeflovanie,
— geélova chromatografia,
— I6nova vymena
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Postup: priprava vzorky, davkovanie vzorky,

separacia, detekcia,

 Technika: TLC, chromatograf

* VVyhodnotenie vysledkov:

— kvalitativna analyza — identifikacia latok,
— kvantitativna analyza (stanovenie)

metoo
metoo

metodo

a absolutnej kalibracie,
a vnutorného Standardu
a Standardného pridavku

26



3.1.Tenkovrstvova chromatografia

« Charakteristika: adsorpcia, kvapalna mobilna
faza, plosSné usporiadanie.

- Start: davkovanie,

- celo mobilnej fazy.
* VVyhodnotenie:

- kvalitativna analyza

retencny faktor R; = b/a
- kvantitativna analyza
plocha, hmotnost skvrny.

« Pouzitie: farbiva, sacharidy.
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3.2. Plynova chromatografia

o Charakteristika:

- mobilna faza: inertny nosny plyn (N,, He, H,),

- vzorka: splynenie po davkovani,

- delenie — kolony naplriove (3-5 mm),

- kapilarne (priemer pod 1 mm),

- detektory: plamenovoionizacny (FID),
tepelnovodivostny (TCD),
elektronoveho zachytu (ECD)...
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Plynova chromatografia

e Pouzitie:
- separacia prchavych a termicky

stabilnych zloziek, analyza zloziek dreva,
produkty pyrolyzy, spaliny, alkohol v krvi.

* VVyhodnotenie: (aj pre kvapalinovu
chromatrografiu)

- chromatogram — retencny cas vyjadruje
kvalitu, vyska (plocha) piku kvantitu.
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Chromatogram Standardne] zmesi (GC)

Kyselina
palmitova

Kyselina
linolova

.n

Detector response (uV)

t (min)
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Detector response (uV.10-4)

(@))
|

Kalibra ¢né zavislosti Standardnych latok

| — kys.palmitova

kys.linolova
b-sitosterol
cholesteryloleat

— Triheptadekanoi

0,2 0,4

0,6

¢ (mg/mL)

0,8
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3.3. Kvapalinova chromatografia

Charakteristika:
- mobilna faza: kvapalina, rozpustadla a zmesi,
- pracovna teplota: ¢asto teplota okolia,

- detektory: spektrofotometricke,
refraktometricke...

e Vyhodnotenie: ako GC

Pouzitie: delenie latok so Sirokym spektrom
molekulovych hmotnosti, latky nemusime
derivatizovat za ucCelom ziskania termicky
labilnych zltcenin.
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APLIKACIE:

e na kontrolu vyroby (suroviny, medziprodukty,
vyrobky)
* na kontrolu zivotného prostredia
— pesticidy
— polycyklické aromatické uhlovodiky (PAH)
— polychlérované bifenyly (PCB)
— mnoho dalSich a to v ovzdusi, v pode, vo vode, v
potravinach, v rastlinach a pod.
e v chémii dreva na analyzu
— extraktivnych latok
— sacharidov
— terpénov
— celulozy
— hemiceluloz
— ligninu ap.
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4. Kontrolné otazky

Princip, rozdelenie a vyznam elektrochemickych
metod, kvalitativna a kvalitativna analyza.

Vlastnosti elektromagnetického ziarenia,
polarizované svetlo, polarimetria.

UV-VIS spektroskopia, princip, vyuzitie.
nfraCervena spektroskopia, princip, vyuzitie.
Hmotnostna spektroskopia, princip, vyuzitie.
Princip chromatografie, separacné mechanizmy.
Plynova a kvapalinova chromatografia.

Vyuzitie chromatografickych metod.
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