JihocCeska univerzita v Ceskych Budé&jovicich

Prirodovédecka fakulta

Priprava workshopu pro zZaky stfednich Skol na téma

stanoveni vapniku a hor¢iku ve vodé

Diplomova prace

Bc. Nela Pazderkova

Skolitelka: Ing. Pavla Fojtikova, Ph.D.
Konzultant: Ing. David Kahoun, Ph.D.

Ceské Budgjovice 2023



Pazderkova, N., 2023: Priprava workshopu pro zaky stfednich Skol na téma stanoveni vapniku
a hotciku ve vodé. [Preparation of a workshop for highschool students on the determination
of calcium and magnesium in water. Mgr. Thesis, in Czech.] — 74 p., Faculty of Science,

University of South Bohemia, Ceské Budg&jovice, Czech Republic.

Anotace

This thesis deals with the determination of calcium and magnesium in water by atomic
absorption spectrometry and chelatometric titration. Both methods were implemented,
optimized and validated in the laboratory for the workshop and the Researchers’ Night. Under
the guidance of university students, highschool students participated in the workshop. With
the help of prepared materials (workflows and worksheets), they tried to determine the calcium
and magnesium concentration in drinking water samples using both methods. Furthermore,
additional tasks were prepared and tested to explain the function of buffer solutions,
the possibilities of proof of ions in solutions and the "new" nomenclature of inorganic
chemistry according to [UPAC. A wide range of people participated in the Researchers’ Night.
They had an opportunity to determine the total hardness in various mineral waters or tap water
by chelatometric titration. They used a prepared table to determine the concentration
of calcium and magnesium in a selected water sample. They were also able to test the proof
reactions of both cations and were able to observe the dissolution of soap in soft and hard

water.
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1 UVOD

Neustale dochazi k vyvoji lidské spolecnosti, méni se zpiisoby uzivani a vyuzivani vody,
které jsou téz dany teritorialnimi a klimatickymi podminkami. Dostatek vody, zejména pitné,
predstavuje pilif podminujici existenci zivota. Jiz ne€kolik desetileti se stala dodavka pitné
vody pro piiblizné 75 % populace svéta samoziejmosti, ¢as od Casu vSak dojde k vypadku
dodavky, zpusobené napt. havarii nebo kontaminaci nebezpecnymi latkami. Vlivem
oteplovani planety dochazi k ubytku vody a zvysuje se tak pravdépodobnost vyskytu valky
o vodu. Pitna voda ve vyspélych zemich musi spliiovat pfisna kritéria, je neustale sledovana
dle platné legislativy. Kromé& laboratornich analyz vzorku je kvalita vody sledovana fadou
kontinualnich analyzatort a vyhlaskou jsou stanoveny hygienické limity. Voda maze svymi
vlastnostmi ovliviiovat i kvalitu pokrmu a cenu, za kterou jsme schopni pokrm pfipravit.

Cim dal vice se lidé zajimaji o parametry kvality pitné vody, mezi které se fadi i tvrdost
vody a s ni souvisejici obsah vapniku a hot¢iku, pH, teplota, obsah CO> a dalsi. Tyto vlastnosti
mohou pozitivné ale i negativné ovlivnit nejen Zivoty vSech organismi, ucinnost mycich
pripravku, ale také zivotnost spotiebict. Tvrdost vody lze stanovit nékolika zptsoby, které se
li§i rychlosti stanoveni a cenou, jako pfiklady lze uvést stanoveni fotometricky, pomoci
testovacich prouzkd, spektrofotometricky, potenciometricky pomoci selektivnich elektrod
(ISE), iontovou chromatografii anebo titracni (chelatometrickou) metodou.

Tématem diplomové prace je stanoveni tvrdosti vody ve vybranych vzorcich pitné,
mineralni, & uzitkové vody odebrané na roznych mistech v Ceské republice. Prace je
zaméfena na pripravu workshopu pro zaky stiednich Skol. Workshopu predchazela teoreticka
ptiprava zakua, nasledoval laboratorni program ve vysokoskolskych laboratofich. Na zaveér
workshopu probé&hlo shrnuti s poskytnutim zp&tné vazby a vyhodnocenim vysledkd. Zaci si
vyzkouseli, jakymi metodami lze stanovit tvrdost vody, funkci tlumivého roztoku, diikazové
reakce vapenatych a hofecnatych iontd a také meéli moznost seznamit se a procvicit ,,noveé"
nazvoslovi anorganické chemie dle IUPAC. Zpracované materidly k danym uloham byly
zakam zaslany pred samotnym workshopem a jsou k nahlédnuti na webu prirodoveda.cz, kde

je pripravena platforma pro workshopy.


http://prirodoveda.cz

2 TEORETICKA CAST

2.1 Tvrda voda

Pojem tvrda voda neni pfesny a pouziva se spiSe z tradi¢nich divodia. Tvrda voda je
voda s vysokym obsahem mineralnich latek, zejména iontd vapniku a hoic¢iku, kdy jsou tedy
chybné pfisuzovany stejné chemicke i biologické vlastnosti obéma prvkim. Piesnéji je tvrdost
vody vyjadiena koncentraci vSech vicemocnych kationti kova alkalickych zemin. Krome
sumy vapenatych a hofe¢natych ionta k vysledné koncentraci tvrdosti vody pfispiva i obsah
hliniku, manganu, zinku, barya, stroncia a zeleza. V pfipadé, ze se jedna pouze o koncentraci
vapniku a hof¢iku jsou vysledky uvedeny dle normy v mmol/l. Casto se viak vyskytuji i starsi
jednotky a to napf. stupné némecké (°N, pfip. °dH), které muzeme vidét v navodech
k myckam, prackam atd. Existuji 1 dalsi jednotky a to francouzské (°F, ptip. °fH), americké
(°amer) nebo anglické (°angl). Pozitiva nebo negativa, ktera zptasobuje tvrda voda vSak nejsou
ve vétsing piipadi zavisla na celkové koncentraci prvki, ale jen na vyssi koncentraci jednoho
z prvkua [1-3].

Voda se dle mnozstvi rozpusténych ionti vapniku a hoiciku ¢leni do nékolika skupin,
jak je uvedeno v Tab. 1. V tabulce jsou uvedeny hodnoty klasifikace vody podle celkové
tvrdosti pro zakladni jednotky. Pro pfevody mezi jednotlivymi jednotkami pak plati:
1 mmol/l = 5,6 °dH = 7,02 °angl = 10 °fH = 100 °amer [4].

Tab. 1: Klasifikace vody podle celkové tvrdosti [4]:

Oznaceni vody [mmol/1] °dH °fH
velmi mékka <0,7 <39 <70
meékka 0,70-1,25 3,9-7,0 7,0-12,5
stfedné tvrda 1,26-2,50 7,01-14,00 12,60-25,00
tvrda 2,51-3,75 14,10-21,00 25,10-37,50
velmi tvrda > 3,75 > 21,00 > 37,50

2.1.1 Viapenaté a horecnaté ionty ve vodé

Vapenaté a hoteCnaté ionty se dostavaji do vody z pfirodnich zdroji anebo Cinnosti
Clovéka cili antropogenné. V pfirodé jsou oba prvky zastoupeny velmi hojné€, vétSinou ve
formé mineralt napf. uhli¢itanu vapenatého (CaCQ3), uhli¢itanu hofecnatého (MgCO3),
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magnezitu a dal§ich. Do vody, ktera funguje jako rozpoustédlo, se tyto ionty dostavaji vlivem
rozpousténi minerald. Ve vodach se nachazi v podobé dvoumocnych kationti vapniku
a hot¢iku. Ve vétsine vod prevazuje vapnik nad hoic¢ikem. Pro mineralizované vody je typicka
pfitomnost iontovych asociatli, které mohou ovliviiovat dosazitelné zbytkové koncentrace
vapniku a hot¢iku. Vyssi koncentrace hofe¢natych ionti se nachazi ve znamych mineralnich
vodach, jako je Magnesia nebo Saratica [2].

Casto se tvrda voda rozdéluje na trvalou a ptechodnou, j. uhli¢itanovou dle rozpustnosti
nerostd. Odstranovani prechodné tvrdosti vody je jednodussi, protoze pirechodna tvrdost vody
je zpusobena ionty vapniku a hydrogenuhli¢itanu ve vod€, které lze odstranit povafenim.
Prechodna voda obsahuje rozpusténé hydrogenuhlicitany (rovn.1). Po pfevareni vznika bily
nerozpustny uhli¢itan vapenaty, vodni (kotelni) kAmen. Naopak trvala tvrdost vody je obvykle
zpusobena sirany, chloridy, dusi¢nany nebo kfemicitany vapenatymi (rovn. 2) ¢i hofe¢natymi,
které se s rostouci teplotou stavaji rozpustnéjsi a nelze je proto odstranit varem. Odstrafiuji se
destilaci, ¢imz ziskame Cistou vodu, bez soli. Zmekceni l1ze také docilit pomoci iontoménice.
Ten funguje na zakladé iontové vymeény, pii které dochazi k vyméné iontd vapniku a hoic¢iku
za ionty sodiku nebo drasliku. Zmékcovace vSak ztraci svoji u€innost a je tfeba je obnovovat,
to se provadi pomoci priachodu koncentrovaného roztoku solanky, pifi kterém dojde opét
k iontové vymeén€. Vétsina soli, pouzité pii obnové zmékcovace, se ale v prubéhu dostane ze

systému a uvolni se do pudy, coz mize mit negativni vliv na zivotni prostiedi [5].

Rovn. 1: Ca(HCO3)2 — CaCOs3+ H20 + CO2
Rovn. 2: CaSO4+ NaxCO3 — CaCOsz+ NaxSOs4

2.1.2 Negativni dasledky mékké a tvrdé vody

Nizsi koncentrace vapenatych a hote¢natych iontt, tedy mékka voda muaze zptsobovat
korozi trubek a povrchd. Naopak vys$si hodnota koncentrace téchto iontd ve vodé muze
zhorSovat senzorické vlastnosti pitné vody. Jedna se predevsim o tvorbu povlaku na hladiné
kavy nebo cCaje, snizuje se obsah aromatickych latek v jidlech a napojich vyvazanim na
uhlicitan vapenaty. Kvuli vyvazani uhli¢itanu vapenatého se jidlo vafi déle. Vyssi
koncentrace, piedev§im vapniku, zpusobuje technické problémy, ato konkrétné tvorbu
inkrustaci, které snizuji zivotnost potrubi. Tento jev se piisuzuje vapniku, jelikoz jeho soli jsou
méne rozpustné nez odpovidajici soli hofecnaté. Dale se uvadi, ze vyS$si koncentrace

vapenatych a hofeCnatych ionti zptuisobuje sniZzenou ucinnost pracich a mycich prostiedk,



coz je znazornéno na obrazku (Obr.1) [1; 2]. Z chemického hlediska je mydlo sodnou soli
vyssi karboxylové kyseliny a obsahuje tedy i kationt sodiku, ktery mize byt ve vodé€ lehce
nahrazen hofe¢natymi ¢i vapenatymi ionty. Tim se zméni povaha mydla z dobfe rozpustného
na slouceninu obtizné rozpustnou. Tato sloucenina se ve vode srazi do jemnych vlocek
a netvofi se péna.

Vyssi koncentrace vapniku ve vodé€ podporuje rust bakterii, ato predevSim smrtelné
nebezpecné gramnegativni bakterie Legionella pneumophila. L. pneumophila Zije mimo jiné
ve vodném prostiedi a po jejim vdechnuti mize zpusobit pneumonické onemocnéni. Idealni
podminky pro mnoZzeni této bakterie jsou ¢asti rozvodu teplé vody (25—42 °C) v mistech, kde
voda dostatecné neproudi a tvofi se usazeniny. Pii teplotach vysSSich nez 63 °C bakterie

nepiezije. Na znicCeni bakterie se vyuzivaji termodezinfekce nebo chemické dezinfekce [6; 7].

Obr. 1: Znazornéni chovani mydla v destilované vodé (vlevo) a mineralni vodé Magnesia

(vpravo).

2.1.3 Fyziologicky vliv koncentrace Ca a Mg na lidsky organismus

Legislativa nestanovuje limit tvrdosti vody, pouze uvadi doporucenou hodnotu
2,0-3,5 mmol/l. Koncentrace vapniku by méla byt minimalné 40—-80 mg/1 (0,99—-1,99 mmol/l)
a hot¢iku 20-30 mg/1 (0,82-1,23 mmol/l). Negativni uCinky zvySené koncentrace téchto iontd
v pitné vod¢€ nebyly jednozna¢né prokazany. Uvadi se, ze vys$si obsah hofecCnatych iontt pii
soucasném vysokém obsahu siranii mize zpusobit prijmové onemocnéni. V oblastech, kde
tvrdost pitné vody piekrocila 5 mmol/l byl prokazan vyssi vyskyt cholelitidzy, urolitiazy,
artrozy a artropatii oproti oblastem s mék¢i vodou. Tvrda voda pii vn€jsim uziti vysusSuje

pokozku, coz muze mit vliv na tvorbu ekzému [1]. Naopak mékka voda zplisobuje ztratu
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mnohych esencialnich prvkl z organismu. Podrobnéji jsou negativni u¢inky mekké vody

popsany dale v textu.

2.2 Vapnik

2.2.1 Historie

Historie objevu vapniku spada jiz do davného starovéku. O prvni izolaci kovu
alkalickych zemin se zaslouzil roku 1808 anglicky chemik Humphry Davy. Na izolaci vapniku
vyuzil elektrolyzu tavenin kovu alkalickych zemin. Dalsi vyznamny rok spjaty s vapnikem je
rok 1905, kdy Camille Delezenne popsal roli vapniku pii srazeni krve [8; 9]. V né&kolika
nasledujicich letech byla zjiSténa fada biologickych funkci, jako je fizeni mnoha bunécnych
procesti napt. metabolismu, proliferace, sekrece nebo kontrakce [8]. Kromé téchto procesu

byly zjiStény biogenni vlastnosti napt. pfitomnost vapniku v kostech, zubech a nervech [10].

2.2.2 Fyzikalni a chemické vlastnosti

Vapnik se fadi mezi nejvyznamnéjsi prvky kovu alkalickych zemin a je velmi mekky,
stfibroleskly, snadno tavitelny s teplotou tani niz§i nez 1000 °C. Na vzduchu se pokryva
vrstvickou oxidu, proto se uchovava pod inertnim rozpoustédlem. Nizka hodnota ionizacni
energie (6,113 eV) je dana velkym atomovym polomérem (197 pm) a nizkou hodnotou
elektronegativity (1,00). Vapnik se fadi mezi neuslechtilé kovy s velmi nizkym redoxnim

potencialem (-2,868 V) [11].

2.2.3 Vyskyt

Vapnik je velmi zastoupenym prvkem zemské kiiry a prvkem na zemi. V pfirodé se
kvuli své pomeéme vysoké reaktivité vyskytuje pouze vazany ve slouCeninach. Nachazi se
v mnoha nerostech jako je napf. uhlicitan vapenaty (CaCOs), ktery je soucasti vajecnych
skotapek, lastur, korald, plakoidnich Supin nebo kosti a zubt. DalSim znamym nerostem je
mramor, kfida a travertin. Vyznamnou slou¢eninou je uhlicitan vapenaty, ktery se podili na
vzniku krapniku v krasovych jeskynich [12-16].

Kromé pfirozeného vyskytu v pfirodé je vapnik pouzivan jako mineralni slozka krmiv

pro zvifata, ve formé vapna ve stavebnictvi, v zemédélstvi pii hnojeni atd.



2.2.4 Priciny nedostatku vapniku v lidském téle

Snizena koncentrace vapniku v krvi (hypokalcemie) mize nastat béhem téhotenstvi, pfi
nadoru Stitné zlazy, popaleninach, Addisonové nemoci, chronickych onemocnénich jater,
onemocnénich ledvin, pfi nedostatku hoi¢iku nebo vitaminu D, ktery zvySuje a reguluje
resorpci vapniku ze stieva. Casto se nedostatek vapniku objevuje po masivnich krevnich
transfuzich. Nedostatek vapniku se projevuje napt. ztratou paméti, celkovou slabosti,
prijmem, suchou pokozkou, depresemi, svalovymi kieCemi, brnénim jazyka a rtd nebo
vyraznym zhorSenim zraku. Deficitem vapniku jsou ohrozeny zejména déti ve fazi rychlého
rastu, téhotné ve 3. trimestru, starsi lidé, nebo lidé s malym pfijmem potravy [9; 10].

ZvySena potieba vapniku je pfi nadmérném piijmu alkoholu, koufeni, zvySeném piijmu
soli, pfi konzumaci kofeinu, pfi pfijmu kyselinotvornych potravin (cukr, bila mouka, napoje

typu Coca - Cola) ¢i pii konzumaci Sumivych nealkoholickych napoja [9].

2.3 Hoicik

2.3.1 Historie

Jako prvni se o hot¢iku zminil v roce 1695 Nehemiah Grew, ktery izoloval hofecnaté
soli z hofce (tzv. hotké soli). Roku 1808 vyizoloval cisty hoicik Humphry Davy.
A v nasledujicich letech dochazi k mnoha vyznamnym objevim, které jsou spjaty
s vyzkumem riznych vlastnosti hoiciku. Za zminku jesté stoji rok 1926, ve kterém cesky
profesor J. Becka zavedl do humanni mediciny piipravek Polysan, ktery se uzival lokalné
predev§im v koznim lékatstvi v podobé 13 % masti hydroxidu hofe¢natého a v podobé 1 %

roztoku byl nemocnym podéavan zilné [17; 18].

2.3.2 Fyzikalni a chemické vlastnosti

Hoicik se v soucasnosti povazuje za nejlehci prvek pouzivany pro konstrukéni ucely,
kromé lehkosti se pysni také stfedni tvrdosti a stfibrolesklou barvou a fadi se mezi vyznamné
prvky kovi alkalickych zemin. Diky své dobré taznosti 1ze hoiCik snadno valcovat na plechy.
Teplota tani (uvadi se 650 °C) je o néco nizsi, néz u vapniku. HoiCik je zafazen mezi kovy
alkalickych zemin stejné jako vapnik a nachazi se ve skupin€ nad nim. Stejné jako vapnik se
na vzduchu pokryva vrstvickou oxidu, ktera slouzi jako ochranna vrstva hoic¢iku pred dalsi
oxidaci. Hodnota ionizaéni energie se uvadi 4,64 eV, ktera je ddna atomovym polomérem

(160 pm) a nizkou hodnotou elektronegativity (1,20). Hoicik neni tolik reaktivni jak ostatni



kovy alkalickych zemin, ale velmi dobfe se misi s jinymi kovy. Vzniklé slitiny v§ak nemaji

Siroké praktické vyuziti, jelikoz se vétSina snadno oxiduje [11].

2.3.3 Vyskyt

Hoft¢ik je hojné€ zastoupeny v zemské kufe a ve vesmiru. V piirodé se stejné jako vapnik
kvuli pomémé vysoké reaktivité vyskytuje pouze vazany ve slouceninach. Nachazi se
v mnoha nerostech jako je napt. dolomit CaMg(CO3)2, nebo magnezit MgCOs.

Hoic¢ik se také vyskytuje v lidském téle, kde funguje jako intracelularni kationt.
Vyznamné se podili na zprostredkovani signalu na postsynaptické membrané napf.

nervosvalovém zakondeni [18].

v w7

2.3.4 Priciny nedostatku horciku v lidském téle

Nedostatek hoi¢iku v krvi je nejCastéji zpuisoben zvySenym vyluovanim ledvinami, coz
muze byt ovlivnéno onemocnénim ledvin, diabetes mellitus, ztratou hoi¢iku do dialyzacni
tekutiny, pfijmem kofeinu nebo deficitem vitaminu B6 [18].

Jak je obecné znamo, tak puda, ktera se vyuziva na péstovani potravin, je stale chudsi
na nékteré mineraly ajednim znich je pravé hoicik. Proto v lidském organismu dochazi
k deficitu hot¢iku. Priciny deficitu jsou zpiisobené dlouho trvajicim nizkym pifijmem hoi¢iku,
anorexii, dlouhotrvajicimi prijmy a zvracenim, nebo napf. alkoholismem. ZvysSena potieba
hoi¢iku je tfeba b&hem t&hotenstvi, v dobé laktace, beéhem intenzivniho prolongovaného

stresu, pii nadmeérném poceni, béhem menstruace nebo pistéle [18].

2.4 Kvantitativni analyza

V dnesni dobé je ke stanoveni tvrdosti vody vyuzivano mnoho analytickych metod.
V této Casti jsou shrnuty metody stanoveni tvrdosti vody od ranych pocatka az do soucasnosti.
Dale jsou porovnany rizné postupy pro stanoveni vapniku a hoic¢iku pomoci atomoveé

absorp¢ni spektrometrie a chelatometrické titrace.

2.4.1 Historie stanoveni tvrdosti vody

Jiz fadu let maji lidé z4jem o jakost vody, ktera se zkoumala zejména v mineralnich
vodach. Mineralni vody byly zkoumany predevSim pro své organoleptické a 1écebné
vlastnosti. Chemickym slozenim vod se zabyva hydrochemie. O rozvoj tohoto oboru se

zaslouzila balneologie, nauka o 1éCivych vodach a jejich ucincich na lidsky organismus.
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V ramci hydrochemie jsou sledovany veskeré vlivy na chemické slozeni, vlastnosti a jakost
vody. Pan Berzelius analyzoval v prvni poloving 19. stoleti n¢kolik mineralnich vod. Jeho
postupy se fadu let neménily a dodnes se povazuji za nejpresnéj§i metody. Mezi takovou
metodu patii i metoda Thomase Clarka, ktery se zaslouzil o prvni stanoveni tvrdosti vody
a tuto metodu si nechal v roce 1841 patentovat [2; 19].

Jelikoz neni pojem tvrdost vody jednotny, jak je uvedeno v kap. 2.1, muze se tato
vlastnost hodnotit z hlediska analytického nebo technického. Podle technického hlediska se
hodnoti pfi stanoveni tvrdosti vody v§echny ionty kovu s vy§§im nabojovym Cislem. K tomuto
pojeti tvrdosti vody se nejvice blizilo stanoveni pravé Clarka, ktery pouzil titracni stanoveni
s mydlovym titraénim roztokem. Mydlovy roztok vSak urCoval tvrdost vody latek, které
srazely mydlo napt. vapnik, hoicik, zelezo a mangan. Pozdéji se prosadilo hledisko analytické,
které hodnoti tvrdost vody jako soucet koncentraci vapniku, hoi¢iku, stroncia a barya nebo
pouze vapniku a hoiciku. Ve 40. letech minulého stoleti byl mydlovy roztok nahrazen
kyselinou ethylendiamintetraoctovou (EDTA). O nahradu mydlového roztoku a o vznik
chelatometrickeé titrace se zaslouzil pan Schwarzenbach [2; 19].

V dnesni dobé nam informace o vodovodni vod€, kde se muzeme dozvédeét i hodnoty
pottebné k posouzeni tvrdosti vody, poskytuje piislusna vodarenska spole¢nost. V piipad¢, ze
bychom si chtéli sami doma stanovit kvalitu vody z pohledu jeji tvrdosti, je nékolik zptsobu.
Nejrychlejs§i metodou je pouziti rychlotesti, které nam vsSak poskytnou jen orientaéni
vysledky. Tyto testy jsou dostupné v béznych obchodnich centrech a jejich cena je relativné
nizka. Nevyhodou téchto rychlych diagnostickych metod je, Ze vétSina téchto testi dokaze
stanovit jen celkovou tvrdost vody. Dal§i moznosti je vyuziti diagnostickych méficich
pfistroji. Pomoci téchto pfistroji ziskame mnohem piesnéjsi vysledky nez pomoci
rychlotestt, ale jejich pofizovaci cena je vys$si. Narocn€jsi je také odbér a pfiprava vzorkd.
V laboratofti se pak vzdy vyuzivaji pro stanoveni tvrdosti vody analytické metody. Ty pfinasi
velmi spolehlivé vysledky, a to, jak co se tyCe celkové tvrdosti vody, tak i koncentrace
jednotlivych iontd — vapniku a hoi¢iku. Tyto metody se od sebe lisi cenou, spolehlivosti
i rychlosti. Standardni metoda pro stanoveni tvrdosti ve vzorcich vody je zalozena na titracni
metodé s EDTA, ale tato metoda je Casoveé narocna a je pii ni velmi dilezita jista manualni
preciznost. DalSimi pouzivanymi metodami jsou atomova absorpCni spektrometrie,
potenciometrie pomoci iontové selektivnich elektrod (ISE), ktera je uzite€na pro kontinuélni

a automatickou analyzu, plamenova emisni fotometrie, UV-VIS spektrometrie, atomova



emisni spektrometrie s induk¢né vazanym plazmatem, hmotnostni spektrometrie s indukéné

vazanym plazmatem, anebo iontova chromatografie [20].

2.4.2 Atomova absorpcni spektrometrie

Atomova absorpéni spektrometrie s atomizaci v plameni (F-AAS) je pomérné bézné
a §iroce pouzivanou technikou prvkové analyzy alze ji vyuzit ipro stanoveni vapniku
a hor¢iku. Pti analyze pomoci F-AAS se vétSinou vychazi z doporuceni vyrobce, ale jako
kazda analyticka metoda vyzaduje 1 tato metoda provedeni optimalizace a validace v rozsahu
dle potieby. Je potieba zejména zvolit vhodnou horizontalni i vertikalni polohu vybojky
s dutou katodou a horizontalni 1 vertikalni polohu hotaku za ti¢elem dosazeni co nejvyssi a co
nejstabilnéj§i odezvy detektoru. DalSimi parametry jsou slozeni palivové smeési, geometrie
vnitfnich ¢asti zmlzovace a vzdy samoziejmé i volba vhodné vinové délky. V této praci je
vyuzivana F-AAS, ale na trhu jsou dostupné i dalsi formy atomové absorp¢ni spektrometrie,
jako AAS s elektrotermickou atomizaci (ET-AAS) nebo specialni jednoucelové techniky AAS
(napt. TMA nebo novéjsi AMA na stanoveni rtuti v pevnych 1 kapalnych vzorcich).

V tisténém materialu vyrobce [21] jsou uvedeny doporucené parametry pro stanoveni
vapniku i hot¢iku pro dany pristroj. Nékteré nejdilezitéjsi parametry jsou uvedeny v Tab. 2.
Metody pro stanoveni vapniku a hot¢iku se li§i proudem vybojky s dutou katodou, vinovou
délkou, Sitkou Stérbiny, ale také koncentraénim rozsahem a citlivosti, které jsou ovSem dany

zvolenou vlnovou délkou.

Tab. 2: Piehled parametri metod doporuc¢enych vyrobcem [21].

Prvek Proud vybojky Vlnova Sitka Typ Koncentrac¢ni  Citlivost
rve
s dutou katodou délka Stérbiny  plamene rozsah
[mA] [nm] [nm] [ng/mi] [ng/mi]
4227 o 1-4 0,02
Vapnik 10,0 S oxidujici
239.9 180-760 4,0
285,2 0,5 o 0,1-0,4 0,003
Hoi¢ik 3,0 oxidujici
202,6 1,0 5-20 0,1

2.4.3 Postupy chelatometrického stanoveni tvrdosti vody
Chelatometricka titrace je vyuzivana pro stanoveni tvrdosti vody a postup neni jednotny.
Nize popsané postupy jsou pro piehlednost shrnuty v Tab. 3. Postupy vychazi z navodu

Katedry agroenvironmentalni chemie a vyzivy rostlin Ceské zemedélské univerzity v Praze
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[22], Katedry chemie Pfirodovédecké fakulty JihoCeské Univerzity (PiF JU) [23],
Hydrobiologického ustavu Biologického centra AVCR (HBU) [24], Mendelovy univerzity
v Brné [25], Microchemical Journal [26], Ustavu technologie vody a prostredi VSCHT [27]
a z norem CSN ISO 6059 (757384) [28] a CSN ISO 6058 (757416) [29].

Tab. 3: Pfehled parametra stanoveni tvrdosti vody pomoci titrace.

Objem Objem
vzorku - vzorku-  Koncentrace Objem

celkova stanoveni  Chelatonu 3 Hydroxid/objem/koncentrace pufru Zdroj

tvrdost Ca
[ml] [ml] [mol/] Vzorec/[ml]/[mol/1] [ml] -
25,0 25,0 0,02 NaOH/2/2 2,0 [22]
100 100 0,05 KOH/8/6 10 [23]
50,0 50,0 0,01 KOH/2/6 2,5 [24]
100 - 0,05 -/- 10 [25]
5,00 - 0,01 -/- 1,0 [26]
100 - 0,05 -/- - [28]

- 100 0,05 -/- - [29]

V publikacich [22-24] byla stanovena jak celkova tvrdost, tak koncentrace vapenatych
iontt a diferen¢ni metodou dopocitana koncentrace hoteCnatych iontt.

Jednotlivé metody se lisi objemy vzorka k titraci, koncentraci titracniho Ccinidla
Chelatonu 3, pouzitym hydroxidem i objemem pufru pro upravu pH.

V citovanych publikacich se ke stanoveni celkové tvrdosti pouziva objem vzorku vody
5-100 ml. Stanoveni vapenatych iontd je provadéno pro objemy 25-100 ml. Pii hledani
nejlepsi metody pro zakovsky workshop, kterd byla optimalizovana pro fakultni vodu
JihoCeské univerzity, byly objemy vzorku voleny dle pouzité koncentrace Chelatonu 3
a viditelnosti barevného prechodu.

V citovanych publikacich se ke stanoveni, jak celkové tvrdosti, tak i1 stanoveni
vapenatych iontd vyuzival Chelaton 3 o koncentraci 0,01-0,05 mol/l. V publikacich nebyl
uveden divod zvolené koncentrace.

Standardizace Chelatonu 3 je dle publikaci mozné provadét na roztok vapenaté soli
ptipraveny kyselym vyluhovanim latek v rozpoustédle nebo na roztok CaCl, ptfipraveny
z vysuSen¢ho CaCOs.

Pro stanoveni celkové tvrdosti jsou vyuZivany dva druhy indikatord, a to ERChCT

a indikatorova smés. Priprava indikatorové smeési byla popsana ve dvou publikacich [24; 27].
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Néavody se 1isi navazkami jednotlivych chemikalii. V pfipadé stanoveni vapniku je v mnoha
publikacich uvadén indikator Murexid, publikace HBU uvadi ERChCT. V normé 6058 byl
pro stanoveni vyuzit indikator HSN [2-hydroxy-1(2-hydroxy-4-sulfo-1-naftylazo)-3-naftoova
kyselina].

Pomoci navodi v publikacich [28; 29] se stanovi koncentrace celkové tvrdosti a vapniku
v podzemni, povrchové a pitné vodé. Metodu Ize také pouzit pro surové vody za predpokladu,
Ze obsah tézkych kovl nerusi stanoveni. Metoda se nehodi pro moiskou vodu, nebo jiné vody
s vysokou koncentraci soli. Metoda dovoluje stanovit koncentraci celkové tvrdosti od
S mmol/l avapnik v koncentracich 2—-100 mg/l. Navod v publikaci [23] je sméfovan na

mineralni ¢i vodovodni vodu.

2.4.4 RuSivé vlivy ovliviiujici chelatometrické stanoveni

V ptipadé chelatometrické titrace je stanoveni snadno ovlivnitelné rusivymi vlivy.
Konkrétné u stanoveni vod je Casto vylucovana slou¢enina CaCOs3, proto se k roztoku pridava
kyselina chlorovodikova nebo dusi¢na, které funguji zaroven i jako konzervanty [30].

Vlastni stanoveni byva také ovlivnéno ionty kova, které reaguji s Chelatonem 3 a to jsou
napt. Sr, Ba, Zn, Pb, Cd, Mn nebo ty, které negativné ovliviiyji funkci indikatoru (Co, Ni, Cu,
Al, Fe) tim, ze zpusobuji obtizn€ viditelny pfechod barevné zmeény [27]. Vliv téchto kov,
s vyjimkou Ba a Sr, lze odstranit pfidavkem 10 ml roztoku triethanolaminu (30 %), 0,1 g
pevného hydroxylaminhydrochloridu a2 ml sulfidu sodného o koncentraci 0,2 mol/l na
100 ml zneutralizovaného vzorku. Po pfidavku tlumivého roztoku o pH 10 se jeste piida 0,1 g
pevného KCN. Rusivy vliv zptasobeny Zelezem (do 50 mg/1), Co, Ni nebo Cu lze vyloucit ze
stanoveni maskovanim tak, ze se kokyselenému vzorku pfida asi 03 g
hydroxylaminhydrochloridu, roztok se nechd stat asi 10 minut a pak se pifidda 5 ml
amoniakového tlumivého roztoku o pH 10 a 0,2-0,5 g KCN. Poté se vzorek zahteje na teplotu
70 °C atitruje se s indikatorem ERChCT. Dal3i prvek, ktery ¢asto ovliviiuje stanoveni tvrdosti
vody je Mn, ktery se titruje soucasn€. V piipad€, Ze je pfitomen ve vzorku i hlinik, miZze byt
maskovan pfidavkem 10 ml triethanolaminu po pfidavku KCN. Oxid uhlicity, ktery se
vyskytuje ve vysokych koncentracich, rusi tvorbou malo rozpustnych uhlicitand po pfidani
tlumivého roztoku. Tyto uhliitany lze odstranit povarenim, nebo Iépe odstranit oxid uhlicity
ze vzorku pfedem probublanim okyseleného vzorku vzduchem nebo dusikem. Nerozpusténé

latky 1ze odstranit filtraci nebo odstfedénim vzorku [27].
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3 MATERIAL A METODY

3.1 Atomova absorpéni spektrometrie

3.1.1
[
[

3.1.3

Pouzité chemikalie

Uhlicitan vapenaty (CAS: 471-34-1; Cistota 100 %)

Heptahydrat siranu hotec¢natého (CAS: 10034-99-8; Cistota 99 %)
Acetylen pro fotometrii (Linde)

Ultracista voda vyrobena pfistrojem Smart2Pure (Thermo)

Pitna voda

Instrumentalni vybaveni, spotiebni material a software

Atomovy absorp¢ni spektrometr SensAA Dual (GBC Scientific Equipment)
Vybojka s dutou katodou: P405 (Photron)

Analytické vahy: MS105DU (Mettler Toledo)

Vyrobnik ultracisté vody: Water purification Smart2Pure (Thermo)
Automaticka davkovaci pipeta: BioPettePLUS o objemu 10-100 ul (Labnet)
Automaticka davkovaci pipeta: BioPettePLUS o objemu 100-1000 pl (Labnet)
Automaticka davkovaci pipeta: Transferpette ® o objemu 1-10 ml (Brand)
Odmérné sklo, tfida presnosti A (Fisherbrand)

Spotfebni material: plastové Spicky

Plastové odmérné bariky (100 ml)

Plastové zkumavky se Sroubovacim uzavérem (15 ml)

Sklenéné kadinky (rizné objemy)

Software: Ovladani pfistroje: GBC SavantAA Ver 3.02. (GBC Scientific
Equipment), vyhodnocovani naméfenych dat: MS Excel (Microsoft
Corporation), validace analytické metody: EffiValidation 4 (EffiChem)

Priprava roztoku standardu a realnych vzorku

3.1.3.1 Priprava zasobnich roztokii

Zasobni roztok vapniku o koncentraci prvku 1000 mg/l (ZR-A) byl pfipraven presnym

navazenim 0,6243 g uhlicitanu vapenatého. Navazka byla kvantitativné prevedena do

odmérné bariky (250 ml), pfidany byly 2 ml kyseliny dusi¢né abarika byla doplnéna

ultracistou vodou po rysku.
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Zasobni roztok hotc¢iku o koncentraci prvku piesné€ asi 1000 mg/l (ZR-B) byl pfipraven
pfesnym navazenim 2,5593 g heptahydratu siranu hotecnatého. Navazka byla kvantitativné
pfevedena do odmérné bariky (250 ml), pridany byly 2 ml kyseliny dusi¢né a barika byla

doplnéna ultracistou vodou po rysku.

3.1.3.2 Priprava pracovnich roztoku

Pracovni roztok véapniku (PR-A) o koncentraci prvku 100 mg/l byl pfipraven
odpipetovanim 10 ml zasobniho roztoku vapniku (ZR-A) do odmémé banky (100 ml)
a doplnén ultracistou vodou po rysku. Pracovni roztok vapniku byl ptipravovan vzdy Cerstvy
a nebyl uchovavan déle nez 1 den.

Pracovni roztok hoi¢iku (PR-B) o koncentraci prvku 10mg/l byl pfipraven
odpipetovanim 1 ml zasobniho roztoku hoi¢iku (ZR-B) do odmérné bariky (100 ml) a doplnén
ultracistou vodou po rysku. Pracovni roztok hotciku byl pfipravovan vzdy Cerstvy a nebyl

uchovavan déle nez 1 den.

3.1.3.3 Priprava smésného pracovniho roztoku

Smésny pracovni roztok (SPR) o koncentraci vapniku 10 mg/l a hoi¢iku 0,5 mg/l byl
ptipraven odpipetovanim 10 ml pracovniho roztoku véapniku (PR-A) a5 ml pracovniho
roztoku hot¢iku (PR-B) do odmérné baiky (100 ml) a doplnénim ultracistou vodou po rysku.

Smésny pracovni roztok byl pfipravovan vzdy Cerstvy a nebyl uchovavan déle nez 1 den.

3.1.3.4 Priprava kalibracnich roztoki

Priprava kalibra¢nich roztokti je shrnuta v Tab.4. Celkem bylo pfipraveno
10 koncentracnich urovni. Do plastové centrifugani nesterilni zkumavky (15 ml) byla
odpipetovana automatickou pipetou voda, poté byl nad hladinu pfidan automatickou pipetou

smeésny pracovni roztok.
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Tab. 4: Piiprava kalibracnich roztokd.

Koncentraéni Koncentrace Koncentrace Objem Objem Objem

uroven vapniku hoi¢iku SPR vody celk.
[mg/1] [mg/1] [ml] [ml] [ml]

K1 0,250 0,0125 0,250 9,75 10,0
K2 0,500 0,0250 0,500 9,50 10,0
K3 0,750 0,0375 0,750 9,25 10,0
K4 1,00 0,0500 1,00 9,00 10,0
K5 2,50 0,125 2,50 7,50 10,0
K6 5,00 0,250 5,00 5,00 10,0
K7 7,50 0,375 7,50 2,50 10,0
K8 10,0 0,500 10,0 0,00 10,0

3.1.3.5 Priprava slepého vzorku

Pro ovéfeni Cistoty pfistroje i pracovniho postupu kvuli pfipadné kontaminaci bylo
odpipetovano 10 ml ultracisté vody do plastové centrifugacni nesterilni zkumavky (15 ml).
Slepy vzorek byl pfipravovan do zkumavek stejného typu, jaky byl pouzit v ptipadé€ piipravy

roztoku standardu a realnych vzorkd.

3.1.3.6 Priprava redalnych vzorki

Pro zavadéni této metody byla jako vzorek k analyze vyuzita vodovodni voda JihoCeské
univerzity. Odbér vodovodni vody byl proveden dle doporuceného postupu akreditované
laboratore [31]. Vlastnimu odbéru vzorku predchazelo odpousténi vodovodni vody do
konstantni teploty (pfiblizn€ po dobu 5 minut), nasledné byla naddoba na vzorek 3x
vyplachnuta odebiranou vodou a poté byl odebran vlastni vzorek. Voda byla odebrana tak, aby
pfipadna necistota z rukou nekontaminovala vzorek.

Redéni vzorku bylo provedeno dle Tab. 5. Kazdy vzorek byl piipraven ve 3 nezavislych
opakovanich pro kazdou koncentracni uroveini a byl rovnéz ptipraven jeden vzorek slepého

pokusu.
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Tab. 5: Shrnuti fedéni vzorku vodovodni vody.

Koncentraéni Oznaceni

uroven

Objem vzorku Objem vody
roztoku

Objem celk.

- [ml] [ml]

[ml]

Vz-la
Vz-1b 10,0 -
Vz-1c

10,0

10x

Vz-2a
Vz-2b 1,00 9,00
Vz-2¢

10,0

20x

Vz-3a
Vz-3b 0,500 9,50
Vz-3c

10,0

50x

Vz-4a
Vz-4b 0,200 9,80
Vz-4c

10,0

100x

Vz-5a
Vz-5b 0,100 9,90
Vz-5¢

10,0

1000x

Vz-6a
Vz-6¢ 0,0100 9,99
Vz-6¢

10,0

Sl. pokus Vz-0 - 10,0

10,0

3.2 Chelatometricka titrace

3.21

Pouzité chemikalie

Uhlicitan vapenaty (CAS: 471-34-1; Cistota 100 %)
Kyselina chlorovodikova (CAS: 7647-01-0; Cistota p.a.)
Hydroxid amonny (CAS: 1336-21-6; Cistota 99,99 %)

Ethylendiamintetraoctova kyselina (EDTA) (CAS: 6381-92-6; Cistota p.a.)

Chlorid amonny (CAS: 12125-02-9; Cistota 99,5 %)
Hydroxid draselny (CAS: 1310-58-3; Cistota 85 %)
Fluorexon (CAS: 1461-15-0)

Thymolftalexon (CAS: 125-20-2)



e Murexid (CAS: 3051-09-0)

e Dusicnan draselny (CAS: 7757-79-1; Cistota 98 %)

e Ultracista voda vyrobena pristrojem Smart2Pure (Thermo)
e Erichromova ¢em T (CAS: 1787-61-7)

e Pitna voda

3.2.2 Instrumentalni vybaveni a spotifebni material
e Laboratorni stojan
e Byreta (10 a 25 ml)
e Titracni banky
e Kopistka
e Odmeérny valec
e Trieci miska s tlouckem
e Automaticka davkovaci pipeta: Transferpette ® o objemu 1-10 ml (Brand)
e Ned¢lena pipeta o objemu 50 a 100 ml
e Digestor
e Analytické vahy: MS105DU (Mettler Toledo)
e Vyrobnik ultracisté vody: Water purification systém Smart2Pure (Thermo)

e Ultrazvukova vodni lazeri USC600THD (VWR)

3.2.3 Priprava roztoku a indikatorové smési
Ptipravit bylo tfeba roztok chloridu vapenatého, Chelaton 3, pufracni roztok, hydroxid
draselny a také indikatorova smés. Koncentrace, slozeni a piipadn€ presné postupy roztokt

a indikatorové smési byly pievzaty z navodu HBU [24], PiF JU [23] a VSCHT [27].

3.2.3.1 Chlorid vapenaty

Roztok chloridu vapenatého o koncentraci 0,01 mol/l byl piipraven dle navodu HBU.
Z 1 hodinu suSeného uhlicitanu vapenatého pii teploté 110 °C bylo navazeno piesné asi
0,050 g. Tato navazka byla rozpusténa ve 20 ml 1 mol/l kyselin¢ chlorovodikové. Poté bylo
zmeéteno pH a v pfipadé potreby bylo upraveno pomoci NH4OH na vyslednou hodnotu pH 4.

Nakonec byl roztok kvantitativné pfeveden do odmérné bariky o objemu 500 ml.
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3.2.3.2 Chelaton 3
Roztok Chelatonu 3 o koncentraci 0,01 mol/l byl také pfipraven dle navodu HBU.
Navazeno bylo presné asi 0,93 g Na2EDTA, navazka byla kvantitativné pfevedena do odmérné

bariky o objemu 250 ml a doplnéna ultracistou vodou po rysku.

3.2.3.3 Pufracni roztok

Pufracni roztok o pH 10 byl pfipraven dle navodu PiF JU. Bylo navédzeno piesné asi
10,8 g chloridu amonného, ktery byl rozpustén ve 20 ml ultracisté vody a rozpousténi bylo
podpofeno v ultrazvukové vodni lazni. Nésledné byl roztok kvantitativné preveden do
odmeérné baikky o objemu 100 ml, odmérnym valcem bylo pfidano 70 ml vodného roztoku

amoniaku, a nakonec byla odmérna barika doplnéna po rysku ultracistou vodou.

3.2.3.4 Hydroxid draselny
Roztok hydroxidu draselného o koncentraci 6 mol/l byl piipraven dle navodu HBU.
Navazeno bylo pifesné asi 8,416 g hydroxidu draselného, navazka byla kvantitativné

prevedena do odmérné baiiky o objemu 25 ml a doplnéna po rysku ultracistou vodou.

3.2.3.5 Indikdtorova smés
Indikatorova smés byla piipravena dle navodu VSCHT. Indikatorovd smés byla
pfipravena navazenim 0,6 g fluorexonu, 0,4 g thymolftalexonu, 0,01 g murexidu a 25¢g

dusi¢nanu draselného. Navazky byly smichany a rozetieny v tfeci misce na jemny prasek.

3.2.4 Postupy stanoveni
3.2.4.1 Standardizace Chelatonu 3

Stanoveni presné koncentrace Chelatonu 3 bylo provedeno dle navodu PiF JU titraci
roztoku chloridu vapenatého. Do titracni bariky bylo napipetovano automatickou pipetou
10 ml chloridu vapenatého, bylo ptidano odmérnym valcem 90 ml ultracisté vody a nedélenou
sklenénou pipetou 2 ml hydroxidu draselného o koncentraci 6 mol/l. Do titracni baiiky bylo
pfidano kopistkou malé mnozstvi indikatoru Murexid. Standardizace Chelatonu 3 pomoci
roztoku chloridu vapenatého byla provedena ve tfech opakovanich. Roztok byl titrovan do
prvniho rizovo-zlutého zbarveni. Rozdil ve spotiebé Chelatonu 3 nesmél presahnout 0,20 ml.
Nasledné byla vypocitana piesna koncentrace titracniho ¢inidla. Vzorek pro stanoveni byl

pfipraven a chelatometricka titrace byla provedena 3x.

17



3.2.4.2 Celkova tvrdost vody

Stanoveni celkové tvrdosti vody bylo provedeno dle HBU. Do titratni baiky bylo
napipetovano sklenénou nedélenou pipetou 50 ml vodovodni vody, bylo pfidano 2,5 ml
pufra¢niho roztoku (pH 10) a kopistkou bylo pfidano malé mnozstvi indikatoru ERChCT.
Roztok k titrovani byl pfipraven 3x. Roztok byl titrovan standardizovanym roztokem
Chelatonu 3 o koncentraci pfesné asi 0,01 mol/l do zmény barvy z vinové Cervené pres

fialovou az do jasné modrého odstinu.

3.2.4.3 Obsah vapniku ve vodé

Stanoveni obsahu vapniku bylo provedeno dle navodu PiF JU a HBU. Do titra¢ni baiiky
bylo napipetovano sklenénou nedélenou pipetou 100 ml vodovodni vody, do které byly
pfidany automatickou pipetou 2 ml hydroxidu draselného o koncentraci 6 mol/l a kopistkou
pfidano malé mnozstvi indikatorové smési do zeleného zbarveni. Pfipraveny vzorek byl
titrovan standardizovanym roztokem Chelatonu 3 o koncentraci piesn€ asi 0,01 mol/l do
prvniho rizovozeleného zbarveni. Nasledné byla vypocitana presna koncentrace vapniku.

Stanoveni bylo provedeno ve tfech opakovanich.

3.2.4.4 Obsah hoiciku ve vodé
K chelatometrickému stanoveni hoiciku diferenéni metodou se vyuzivaji vysledky ze

stanoveni celkové tvrdosti (kap. 3.2.4.2) a z obsahu vapniku (kap. 3.2.4.3).

3.2.4.5 Slepé stanoveni

Kazdé stanoveni (kapitoly 3.2.4) bylo doplnéno titraci slepého vzorku, tedy ultracisté
vody. Pii kazdém slepém stanoveni se postupovalo vzdy stejné jako v pfipadé stanoveni
realného vzorku vodovodni vody, ale stim rozdilem, ze misto vzorku vody byla pouzita

ultracista voda.

3.2.4.6 Analyzované vzorky
Pomoci postupu této diplomové prace byly analyzovany nasledujici vzorky: vodovodni
voda, voda z odb&ru HBU (vodni nadrze Slapy a Rimov) a komeréné dostupné balené

mineralni vody (Mattoni neperliva, Korunni a Dobra voda).
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

Experimentalni ¢ast byla v prvni fadé zaméfena na piipravu laboratornich postupt pro
stanoveni koncentrace vapniku a hoiciku ve vodé. Prvni metodou byla atomova absorpcni
spektrometrie, pro niz byly vyuzity a optimalizovany podminky stanovené vyrobcem. Pro
chelatometrické stanoveni bylo pouZzito né€kolik riznych navodi, zejména [23-25; 27].
Ziskané vysledky stanoveni obsahu véapniku a hoiciku ve vzorcich pitné 1 uzitkové vody byly
vzajemné porovnavany a rovnéz bylo provedeno srovnani s vysledky ziskanymi v laboratotich
HBU. Pro stanoveni vodovodni vody byly vysledky porovnany s hodnotami uvadénymi
spoleCnosti Cevak, ktera stanoveni provadi chelatometrickou titraci dle norem [28; 29]. Obé
metody stanoveni byly vyuzity zaky stfedni Skoly, problematika byla zpracovana formou
workshopu. Pfi hledani nejvhodnéjsiho postupu titrace pro zakovsky workshop, ktera byla
optimalizovana pro vodovodni vodu Jihoceské univerzity, byly objemy vzorku voleny dle
pouzité koncentrace Chelatonu 3 a viditelnosti barevného piechodu. Postup titrace byl rovnéz
modifikovan pro Gcel pouziti na akci pro Sirokou vetejnost ,,Noc védcu“, které se zucastnily

i dét1 predskolniho veéku.

4.1 Atomova absorpcni spektrometrie

Vychozi podminky, které vyznamné ovliviyji citlivost metody, byly nastaveny podle
doporuceni vyrobce [21] a jsou uvedeny v Tab. 6. Pro analyzu byla pouzita viceprvkova
(Ca, Mg, Cu, Zn, Na, K) vybojka s dutou katodou. Dale bylo optimalizovano nastaveni polohy
vybojky s dutou katodou, horizontalni a vertikalni poloha hotdku. Po nalezeni optimalnich

podminek byla provedena validace analytické metody a nasledna analyza realnych vzorkda.

Tab. 6: Podminky méteni doporucené vyrobcem.

Parametr Jednotka Vapnik Hor¢ik
Proud vybojky s dutou katodou [mA] 10 3
Vlnova délka [nm] 422,77 285,2
Siika $tdrbiny [nm] 0,5 0,5
Typ plamene - oxidujici oxidujici
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4.1.1 Poloha vybojky s dutou katodou

Nastaveni polohy vybojky s dutou katodou se provadi v modulu instrument (nastroj). Na
obrazovce se zobrazi dva ukazatele napéti na fotonasobici, jejichz hodnoty jsou neptfimo
umérné emitovanému svételnému toku kazdé vybojky (Obr. 2). Levy ukazatel zobrazuje stav
vybojky s dutou katodou (pro méfeni absorbance analytu) a pravy ukazatel zobrazuje stav

deuteriové vybojky (pro korekci neselektivni absorpce).

@ Status Panel - HC+D2 Alignment FEX

Reference HC Reference D2
0.00 10000 20000 000 10000 20000
EHT (V)
Peak EHT +
180 eak E D2

Obr. 2: Stavovy panel pro nastaveni napéti na fotonasobici.

Poloha lampy se upravuje pomoci Sroubu umisténych na levém boku pfistroje, a to do
takové polohy, kdy je ukazatel napéti na fotonasobici ,,Reference HC* maximalni. Nasledné
je tieba ukon potvrdit tlacitkem Peak EHT + D2, ¢imz se provede uprava hodnoty napéti na
fotonasobici, oznaceno na obrazku EHT. Pokud se hodnoty pfi opatrném otoCeni Sroubu
vyznamné zmeéni, je tfeba tento ukon zopakovat. Hodnota napéti na fotonasobici je zavisla na

staii vybojky — s postupnym opotfebenim (stafim) vybojky se tato hodnota postupné zvysuje.

4.1.2 Vertikalni a horizontalni poloha horaku

Vertikalni a horizontalni poloha hotédku je upravovéana do takové polohy, pfi niz paprsky
zdroje zafeni o priméru 2—3 mm prochazi celou délkou oblasti s nejvyssim mnozstvim analytu
v atomizovaném stavu. Pfi spravném nastaveni dochédzi k maximalni absorpci zafeni
prichazejici zvybojky sdutou katodou, coz umoziuje dosazeni nejnizSich mezi
stanovitelnosti a zarover také nejvyssi spolehlivosti stanoveni.

Pred zapalenim plamene se provede predbézna manualni Giprava vertikalni a horizontalni
polohy hotraku tak, ze se na prouzku bilého papiru pozoruje prichéazejici zareni z vybojky.
Paprsek by mél prochézet pfiblizné 5-10 mm piimo nad otvorem hotaku po celé jeho délce.
Vertikalni poloha se upravuje pomoci justacniho Sroubu UP-DOWN a horizontalni poloha se

upravuje pomoci justacniho Sroubu OUT-IN.
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4.1.3 Validace analytické metody

Validace analytické metody slouzi k objektivnimu ovéfeni vhodnosti metody pro dany
ucel a zprincipu se provadi az po kompletni optimalizaci metody. Validace musi byt
provedena v adekvatnim rozsahu, aby byla prokazana a zajiSt€éna spolehlivost vysledku
analyzy. Mezi zakladni parametry patii linearita, pfesnost, spravnost, mez detekce a mez

stanovitelnosti.

4.1.3.1 Linearita

Linearita analytické metody predstavuje jeji schopnost poskytnout v daném rozsahu
prijatelnou linearni korelaci mezi odezvou detektoru (zavisle proménna velicina) a koncentraci
analytu (nezavisle proménna veli¢ina). Vyjadfeni této zavislosti je provedeno pomoci rovnice
kalibracni kfivky ve tvaru ¥ = £ - ¢ + ¢, kdy y je odezva detektoru, k smérnice kalibracni
kiivky, ¢ oznacuje koncentraci analytu a g usek na ose y (intercept) rovnice kalibra¢ni kivky.
Linearita byla hodnocena na zakladé 2 kritérii pfijatelnosti: korelacni koeficient > 0,9900
a QC koeficient <5,00 % [32]. Vyhodnoceni bylo provedené pomoci programu
Effivalidation 4.0 a vysledky jsou uvedeny v piiloze (kap. 10.1 resp. 10.2). Na zakladé
vyhodnoceni (Tab. 7) bylo zjisténo, ze vSechna kritéria pfijatelnosti byla splnéna a ze
kalibra¢ni kiivky pro vapnik 1 hoi¢ik vykazuji v danych koncentracnich rozsazich dostatecnou

linearitu.

Tab. 7: Vysledky hodnoceni linearity kalibra¢nich kiivek.

Konc. rozsah Korelaé¢ni koeficient QC Kkoeficient
Prvek
[mg/1] [%] [%]
Vapnik 0,50-10 0,9995 2,61
Hoi¢ik 0,025-0,50 0,9992 3,65

4.1.3.2 Presnost a spravnost

Pro uspésné zavedeni metody bylo dale kromé linearity nezbytné provést i hodnocenti
presnosti a spravnosti. Pfesnost byla vyjadrena jako opakovatelnost, ktera predstavuje t€snost
shody mezi navzajem nezavislymi experimentalné zjiSt€énymi koncentracemi analytu.
Spravnost byla vyjadiena jako vytéznost, ktera predstavuje t€snost shody mezi experimentalné

zjisténou hodnotou a referencni hodnotou koncentrace analytu [32; 33]. Kritéria pfijatelnosti
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byla pfevzata z publikace [34]. Vyhodnoceni bylo provedeno pomoci programu Microsoft
Excel.

Na zakladé vysledkt uvedenych v Tab. 8 je ziejmé, ze hodnoty spravnosti a presnosti
vapniku 1 hof¢iku na kazdé koncentracni urovni jsou akceptovatelné, avsak hoicik se
v koncentraci 0,10 mg/l blizi k hranici pfijatelnosti spravnosti 110 %. Dale je zfejmy i obecny

trend, Ze s rostouci koncentraci analytu se presnost 1 spravnost metody postupné zlepsuje.

Tab. 8: Vysledky hodnoceni pfesnosti a spravnosti.

Konc. Piesnost [%] Spravnost [%]

l{;‘,’;ﬁ? pﬁg:&ﬁ;“gﬁ Vipnik  Hokdik plgij?:tirl‘;‘;:ﬁ Vipnik  Hoitk
0,025 9,3 73
0,050 21 4,0 60-115 98
0,075 1,9 104
0,10 0,57 109
0,25 s 3,7 98
0,50 11 1,5 87 100
0,75 4,0 93

Ho b9 80-110 8
2,5 2,8 99
5,0 H 0,32 103
7.5 0,84 101
10 7.3 0,98 99

4.1.3.3 Rozsah

Rozsah vyjadiuje interval mezi nejvyssi a nejniz§i koncentraci analytu, pro ktery bylo
dosazeno akceptovatelné linearity, spravnosti i presnosti. Z vysledk uvedenych v Tab. 8 je
patrné, ze rozsah, ve kterém lze kvantifikovat vapnik ¢ini 0,50-10 mg/1. V piipad€ hoiciku byl
rozsah prokazan v rozsahu 0,025-0,50 mg/1.

4.1.3.4 Mez detekce a mez stanovitelnosti
Poslednimi hodnocenymi parametry byly instrumentdlni mez detekce (IDL)
a instrumentalni mez stanovitelnosti (IQL). Obé meze byly urCeny na zakladé vybérové

smérodatné odchylky absorbance z opakovaného méfeni slepého pokusu a smérnice kalibracni
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kiivky [32; 33]. Vysledky téchto parametri jsou uvedeny v Tab. 9. Vyhodnoceni bylo
provedeno v programu Effivalidation 4 a veskeré udaje (primarni data a vysledky hodnoceni)
jsouuvedeny v priloze (kap. 10.3 a 10.4). Vzhledem k uz§imu rozsahu kalibracni kiivky realné
pouzivané pro potieby workshopu (praktické duavody), vysledkim Gspésné
validace, k charakteru matrice vzorku (pitnd voda) a pouzivanym fedénim vzorku (analyza

i nefedénych vzorki) byly jesté urCeny meze stanovitelnosti metody (MQL).

Tab. 9: Meze detekce a meze kvantifikace.

Analyt IDL IQL MOQL
[mg/1] [mg/1] [mg/1]

Vapnik 0,08 0,3 1,0

Hoi¢ik 0,003 0,01 0,050

4.1.3.5 Vysledné podminky metody

Na zakladé vysledkt validace metody bylo potvrzeno, ze zakladni podminky analyzy
doporuc¢ené vyrobcem i nasledné experimentalné zjisténé nastaveni optimalni polohy
zakladnich Casti spektrometru (vybojky 1 hotaku) jsou pro ucely této metody vyhovuyjici. Za
téchto podminek bylo dosazeno pouze jinych koncentracnich rozsaha, nez jaké uvadi vyrobce,
a to v obou pripadech o necely 1 fad nizsich. Divodem je vSak skuteCnost, Ze vyrobce v tomto
ptipadé pro danou vlnovou délku uvadi optimalni rozsah, zatimco v této praci je uveden
nej$ir§i mozny pouzitelny rozsah se zamétrenim na zacatek kalibrace v oblasti co nejnizsich
koncentraci.

Koncentrace analytd v pitné vodé ziskané pomoci F-AAS byly pro vapnik
29,83+0,26 mg/l a pro hoi¢ik 2,424+0,035 mg/l, cozje v porovnani s vysledky chelatometrické
titrace (kap. 4.2) jen o 3 % méné pro vapnik a necelych 19 % pro hoicik. V ptipadé vapniku
je rozdil vysledkd zanedbatelny, ale v pripadé hoic¢iku je rozdil vysledku jiz pomémé znacny,
coz by mohlo byt dano jednak o 1 fad nizsi koncentracni urovni analytu ve vzorku a jednak
principialni rozdilnosti obou analytickych metod a z nich vyplyvajici citlivosti na rizné

interference.

4.2 Chelatometricka titrace

Vychozi chelatometricka titrace byla provedena dle postupu PiF JU [23]. Postup byl

nasledné upravovan a optimalizovan s vyuzitim citovanych laboratornich postupti zejména
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[23-25; 27]. Cilem bylo zavést takovy postup, ktery povede ke spravnym a presnym
vysledkiim stanoveni obsahu vapniku a hoi¢iku ve vod€ a soucasné by byl pouzitelny pro zaky
sttednich a zakladnich Skol. Vysledky odmérné analyzy byly porovnavany s vysledky
ziskanymi metodou F-AAS, dale s hodnotami uvadénymi spole¢nosti Cevak a rovnéz s daty
ziskanymi v laboratofich HBU. Na zaklad& validace je patmné, Ze vysledky ziskané pomoci
F-AAS jsou pfesné a spravné, a proto byly upravovany metody titrace, aby se dosahlo co
nejblizsich vysledki.

Vlastnimu stanoveni koncentrace vapniku a hot¢iku ve vodé predchéazela standardizace
odmeérného roztoku Chelatonu 3. Postupné byl optimalizovan objem vzorku k titrovani, objem

roztoku hydroxidu a pouzity indikator (Tab. 10).

Tab. 10: Standardizace odmérného roztoku Chelatonu 3.

Destilovana KOH

Metody CaCl, voda Indikator

[ml] [ml] [ml]

1 20 80 1,6

2 20 - 2,0 Murexid

3 20 80 2,0

4 20 80 1,6

5 10 40 2,0 Indikatorova

6 10 90 2,0 smés

Metoda 1 byla provedena dle postupu laboratofe PiF JU a v ostatnich metodach byly
nasledné upravovany objemy CaCl,, destilované vody 1 KOH. V metodach 1-5 byl problém
s obtizn¢ viditelnym barevnym prechodem v oblasti bodu ekvivalence. V metodé 5 byla
pouzita indikatorova smés dle postupu VSCHT. Tato indikatorova smés byla vyuZita
i vmetodé 6, kde byl zvétSeny objem titrovaného roztoku a barevny prechod byl zietelné
pozorovatelny, proto byla tato metoda vybrana k dalsi optimalizaci.

Dale byly optimalizovany za stejnym ucelem (barevny prechod) i metody pro stanoveni
celkové tvrdosti a koncentrace vapenatych kationtt. Cilem bylo také dosazeni optimalnich
spotieb - vyuziti jedné byrety pro stanoveni ruznych mineralnich vod (Mattoni neperliva,

Korunni a Dobra voda). Metody jsou shrnuty v Tab. 11.
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Tab. 11: Metody stanoveni celkové tvrdosti vody a koncentrace vapniku, resp. hot¢iku.

; ¥ty Vysledk
Metoda Objem Koncentrace Pouznty Pufr y y
vzorku  Chelatonu  hydroxid Ca + Mg Ca Mg
[ml] [mol/] - [ml] [mol/1] [mg/] [mg/1]
1,6 ml
35,0683+ 4,6017+
1 100 0,05 KOH 10 1,06 0,0009 0,0009
41,7+ 1,8+
2 25 0,02 NaOH 10 1,09 1.0 1.0
34,48+ 3,23+
3 100 0,02 NaOH 10 0,99 0.87 0.87
35,1+ 4,9+
4 100 0,025 KOH 10 1,08 0.9 0.9
2 ml
50 0,01 - 2,5 1,01 - -
5 32,21+ 501+
100 0,01 KOH - - 0.83 0.83
32,21+ 3,16%
6 100 0,01 KOH 10 0,933 0.81 081
7 - - - - - 29,83+0,26 2,424+0,035
8 - - - - - 31,0 2,70

Pozn.: Metoda 1-4 piedstavuji vysledky titrace, metoda 7 vysledky F-AAS a metoda 8 vysledky Cevak.

Metody 1-4 byly ptipraveny dle postupu [23]. Pro pfipravu metod 5-6 byly vyuzity
navody [24; 27].

Z metod 1-4 1ze brat v ivahu pouze metodu 3. V této metod¢ jsou vysledky koncentraci
obou prvka nejblize tém, které byly zméfeny metodou F-AAS. U metody 2 byl pouZzit mensi
objem vzorku, vysledky koncentraci stanovovanych kationta jsou odlisné od metody 3, ktera
byla az na objem vzorku provedena stejnym zpusobem. Rozdil je dan pravdépodobné tim, ze
v piipadé metody 2 byl obtizné zietelny barevny prechod. U ostatnich metod, kde byly pouzity
razné objemy vzorkti a mé€nény koncentrace odmérného roztoku, se vysledky koncentraci
vapniku a hoic¢iku znacné lisily od vysledku ziskanych metodou F-AAS. V téchto metodach
1-4 byl vyuzit pro stanoveni celkové tvrdosti indikator ERChCT a pro stanoveni koncentrace
vapenatych kationtd Murexid. Ze vS§ech metod byla vybrana metoda 6, ktera poskytla nejblizsi
vysledky vzhledem k vysledkiim zméfenych F-AAS metodou a barevné piechody byly dobte
viditelné. V metodach 5-6 se stanovuje celkova tvrdost také na ERChCT, ale koncentrace
vapenatych kationti na indikatorovou smés [27], slozené z fluorexonu, thymolftalexonu,
murexidu a dusi¢nanu draselného. Mezi metodou 5-6 je rozdil v objemu vzorku pro stanoveni

celkové tvrdosti a v tlumivém roztoku. V pfipadé metody 6 byl pouzit pufr stejny jako
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v metodach 1-4. V metodé 5 byl ptipraveny pufr dle navodu [27]. Vysledky koncentraci
titracni metodou mohly byt CasteCné ovlivnény nepfesnosti pii titrovani, a to i kvuli obtizné
viditelnému prfechodu, nebo rusivymi vlivy viz. kapitola 3.4.3. Proto byly vybrany takové
metody, jak pro standardizaci odmérného roztoku, tak pro uréeni koncentrace stanovovanych
kationtd, u kterych byly dobfe viditelné barevné prechody a vysledky se témeéf shodovaly
s vysledky zméfenymi pomoci F-AAS metody.

Metoda 6 pro stanoveni koncentrace stanovovanych kationtd byla vSak nasledné jeste
upravena — rozdil od metody 6 byl v objemu vzorku a pufru pro stanoveni celkové tvrdosti
(50 ml vzorku a 2,5 ml pufru) a v piipadé stanoveni koncentrace vapenatych kationtd byl
zménén objem hydroxidu na 2 ml. Tyto zmény byly provedeny za ucelem co nejvice se
pfiblizit navodu [24], usnadnit détem a zakim pipetovani a snizit spotieby. Zmény neovlivnily
vysledky stanoveni.

HBU poskytl vzorky vody z vodni nadrze Slapy a Rimov. Vysledky stanoveni obsahu
vapenatych a hofe¢natych kationtd chelatometricky v laboratofich HBU a postupem
uvedeném v této diplomové praci (metoda 6), pfinesly téméf shodné hodnoty (Tab. 12), proto
byla tato metoda zvolena jako finalni. Vysledky stanoveni tvrdosti vodovodni vody pomoci
upravené metody 6 byly stale pfiblizné shodné s ptivodni metodou 6 v zavislosti na presnosti

titrovani.

Tab. 12: Porovnani vysledkt chelatometrickych titraci provedenych na dvou pracovistich.

Vysledky HBU Vysledky titrace metoda 6

Rimov Slapy Rimov Slapy

Ca Mg Ca Mg Ca Mg Ca Mg

[mg/l] [mg/l]
11,98474+ 3,75125+  20,29674+  5,43150+
0,00034 0,00034 0,00055 0,00055

13,1 3,39 21,9 6,51

Koncentrace vapniku i1 hotc¢iku jsou uvedeny v Tab. 11. Koncentrace vapniku zjisténa
chelatometrickou metodou ¢inila 32,21+0,81 mg/l a F-AAS metodou (metoda 7) Ccinila
29,83+0,26 mg/l, coz je jen o necelé 4 % vice a 0 3 % méné, ne které uvadi spolegnost Cevak
(metoda 8). Koncentrace hotciku zjis§téna chelatometrickou metodou cinila 3,16+0,81 mg/l
a F-AAS metodou (metoda 7) €inila 2,424+0,035 mg/1, coz je o 17 % vice a o necelych 16 %
méng, nez uvadi spole¢nost Cevak (metoda 8). Rozdil v hodnotach v piipadé chelatometrické

titrace mize byt dany nepfesnym titrovanim nebo rusivymi vlivy, jak je uvedeno v kap. 3.4.4.
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S WORKSHOP

5.1 Didakticka cast

5.1.1 Program workshopu

Workshop, v literatufe uvadéno praktické cviceni, by mél byt zadbavnou formou
zkuSenosti, pfi niz zaci maji hlavni roli a jsou aktivni. Workshopy jsou narocné na piipravu,
je tfeba pfedem promyslet vSe do nejmensich detaild, aby v prubéhu programu nechybély napf.
zadné pomucky ani vybaveni, zaroveri je tfeba byt pohotovy a pfipravit se na to, ze se muze
kdykoliv cokoliv ptihodit. Dilezité je, aby cely program byl vyzkouSen piedem a s vybavenim
a za podminek, kterych budou vyuzivat Zaci. V prubéhu pfipravy je dobré vnimat celou véc
z pohledu zakl a poznamenavat si postup a vSechny potfebné pomucky, co se nemusi povést
a co muze selhat, kritéria spravného postupu a zasady bezpecnosti. Je také tfeba mit na paméti,
Ze si musime vypujcit vybaveni, a to s dostateCnym predstihem a v dostateCném mnozstvi
[35].

Pti vymysleni programu je tfeba si stanovit cil a dle toho cely pribéh naplanovat. Zda si
maji zaci vSimat néceho konkrétniho, budou si zapisovat vysledky akam. Nesmime
také zapomenout na bezpecnostni zasady. Je dilezité zajistit, aby meéli vSichni co délat, a to
v prubéhu celého programu a myslet na to, Ze vSichni zaci nebudou pracovat stejné rychle a ze
nékteti budou potfebovat vice pozornosti, takze dle poctu ticastnikt zajistit odpovidajici pocet
lektord. V literatute od Petteho se uvadi, ze instrukce je nejlepsi psat na tabuli v pfitomnosti
zaku [35]. Ja jsem ke svému programu, aby se mohl vyuzivat iv nasledujicich letech,
pfipravila pro organizatora pracovni postup k pfipravé jednotlivych roztoku apro zaky
pracovni list a pracovni postup. Také jsem pripravila teoretické informace o priubéhu
a jednotlivych metodach workshopu, které jsem zakiim par dni pred workshopem elektronicky
poskytla.

Na zavér workshopu se doporucuje provést diskuse. Zhodnotit dosazeni cile - co se méli
naucit, jaké vysledky mély vyjit, z jakého divodu nevySsly a také co mohlo vysledky ovlivnit.

Zaci oceni, kdyZ jim v této &asti je podano shrnuti celého programu [35].

5.1.2 Pracovni listy a pracovni postupy
Zasady pro tvorbu vlastnich pracovnich listt a postupt [35]:
e Obtiznost je tfeba spravne€ odstupriovat, pro slozity ukon je lepsSi pfipravit

k procviceni vice nez jeden priklad.
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e Na zacatek zvolit jednodussi ulohy, které zakiim dodaji sebedtivéru a motivuji je.

e Dbat na spravné tazeni ukold, jejich spravné Cislovani, aby bylo vSe jasné
a prehledné, ukoly rozClefiovat na Casti a jasn¢ formulovat.

e Zéaci by méli mit moZnost vyzkouset si nové schopnosti a znalosti na jasnych
ukolech.

e Alespoii posledni otazka by méla byt oteviena, aby rychly zaci méli moznost se
nad otazkou zamyslet a nestalo se, ze nebudou mit co d¢lat.

e Brat v ivahu osobni rozmér, souvislost se zivotem zakt, hadanky, problémové
ulohy atd.

e Snazit se, aby pracovni listy byly zajimavé. Psat je na pocitaci, pouzivat schémata,

grafy, tabulky a fotografie, neptehlcovat je informacemi.

5.2 Prakticka ¢ast

Zavedena metoda stanoveni vapniku 1 hoi¢iku ve vzorcich vody pomoci atomové
absorp¢ni spektrometrie (kap. 4.1) byla upravena dle poteb pro samotny workshop. Byly
upraveny koncentracni rozsahy kalibracnich kiivek vapniku i1 hoi¢iku pro ucely workshopu.
Zaci méli v prib&hu workshopu k dispozici pouze sklenéné nedélené a délené pipety a jednu
automatickou pipetu o objemu 1 ml, proto byly koncentrace jednotlivych kationtd upraveny

viz. tabulka (Tab. 13).

Tab. 13: Upravené objemy piipravy roztoku kalibracni kfivky.

Koncentracni Koncentrace Koncentrace Objem Objem Objem
uroven vapniku hoi¢iku SPR vody celk.
[mg/1] [mg/1] [ml] [ml] [ml]
K1 0,50 0,050 1,00 9,00 10,0
K2 1,0 0,10 2,00 8,00 10,0
K3 L5 0,15 3,00 7,00 10,0
K4 2,0 0,20 4,00 6,00 10,0
K5 25 0,25 5,00 5,00 10,0
K6 3,0 0,30 6,00 4,00 10,0
K7 3,5 0,35 7,00 3,00 10,0
K8 4,0 0,40 8,00 2,00 10,0
K9 4,5 0,45 9,00 1,00 10,0
K10 5,0 0,50 10,0 0,00 10,0
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Pred samotnym workshopem byl cely program odzkousSen se studentem chemického
oboru Stiedni §koly obchodni v Ceskych Bud&jovicich. Na zakladé jeho zpétné vazby byly
materialy upraveny. Tato zkuSenost byla velmi ptinosna. Diky studentovi jsem se dokazala
jesté vice koukat na dany problém o¢ima zakl a cely program jim co nejvice pfizpusobit, aby
bylo vSe jasné a srozumitelné.

Dale bylo potieba pfipravit laboratof, chemikalie, zaskolit lektory a zajistit bezpecny
a plynuly program. Workshopu se zucastnili studenti chemického seminafe z Gymnazia
Trhové Sviny (kap. 10.9). Zpracovana zadani a pracovni listy jsou k nahlédnuti
(kap. 10.5 a 10.6). Pro plynuly pribéh programu bez zbyte¢nych prostojii bylo rovnéz potieba
pfipravit dopliikova cvi€eni. Tato cvi€eni tematicky souvisela s vlastnim stanovenim véapniku
a hoi¢iku. Zaci se v prib&hu workshopu seznamili s funkci tlumiciho roztoku (soudast
kap. 10.5 a 10.6) a dale byly pfipraveny dikazové reakce vapenatych a hofecnatych kationtu
(kap. 10.7) a procvideni nového nazvoslovi anorganické chemie (kap.8). Casovy

harmonogram programu je uveden na obrazku (obr. 3).

Program workshopu
8.11.2022
10:00 — 14:00 prace v laboratori
e Chelatometricka titrace
e Atomova absorp¢ni spektrometrie
e Tlumivy roztok
14:00 — 14:30 vyhodnoceni vysledku

Obr. 3: Program workshopu.

5.3 Hodnoceni workshopu
Na konci programu byl zakim predlozen dotaznik. V dotazniku byli zaci pozadani
o zodpovézeni nasledujicich otazek (kap. 10.10):
e Byly pro tebe postupy, navody a pracovni listy srozumitelné? Pokud ne, uved’
konkrétni ptiklad.
e Co ses béhem workshopu naucil/a a co ti workshop ptinesl?
e Prisla ti néjaka uloha zajimava — jak ziskané informace vyuzije$ v bézném zivote?
e Bylo pro tebe néco opakovani a zbytecna ztrata casu?
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e Co bys zlepsil/a?

Na zaklad¢ téchto otazek jsem ziskala zpétnou vazbu, ktera mi poslouzila k hodnoceni
workshopu. Zaci se bdhem programu hodné ptali a nepracovali souvisle. Na zakladé mého
pozorovani a ze zpétné vazby od zaku i lektort vyplynulo, ze vyklad principt a postupt
jednotlivych metod mél byt podrobnéjsi. Urcita neobratnost zakt v laboratofi je jist€ dana
dlouhou dobou distanéni vyuky zaku stfednich Skol. Pristé bych tedy preferovala vétsi Casové
okno pro hladsi a klidn€jsi priabéh workshopu a pred workshopem bych uskutecnila
prednasku, ktera by méla za cil pfipravit a seznamit zaky s danym programem. Materialy
k prostudovani, dostupné na webu prirodoveda.cz, nebyly dostatecné jako pfiprava na
workshop.

Pracovni listy 1 postupy pro né byly srozumitelné. VétsSina informaci a uloh byla pro
ucastniky nova a ocenili, ze si mohli vyzkouset véci, které pravdépodobné uz nikde a nikdy

jindy v ramci studia stfedni Skoly nevyzkousi.
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6 NOC VEDCU

Zpracovani tématu vapniku a hotciku bylo rovnéz vyuzito a upraveno pro ucely Noci
védct na JihoCeské univerzité s tématem . VSemi smysly“ (Obr. 4). Noc védcu je akce pro
vefejnost a do laboratofi zavitaly i malé déti. U chelatometrické titrace byla tak vétsi pozornost
kladena na barevny pifechod indikatoru v bodé ekvivalence. Koncentrace Chelatonu 3
(0,01 mol/l) byla zvolena tak, aby bylo mozné stanovit koncentraci vapniku a hotc¢iku v co
nejvetsim koncentra¢nim rozsahu, a tedy co nejvétsim poctu riznych znacek mineralnich vod
a spotfeba byla do maximalniho objemu titra¢niho cinidla 25 ml. Tato byreta byla vybrana

kvuli snadn€j§imu plnéni v porovnani s byretou o objemu 10 ml.

VSemi SMYSLY

30. 09. 2022

Pro déti i dospélé

Obr. 4: Plakat Noci védcu.

Ugastnici, predeviim déti, uréovali na zaklad& spotieby titra¢niho &inidla a s vyuZitim
pomocné tabulky ptiblizné koncentrace vapniku a hoiciku ve vybranych mineralnich vodach
(Mattoni neperliva, Korunni, Dobra voda a vodovodni voda) dle vlastniho vybéru. Vzdy si za
asistence mé nebo moji vedouci diplomové prace, ktera mi z davodu vysoké ticasti pomahala,
pfipravili vzorek pro stanoveni celkové tvrdosti. Méfeni probéhlo v jednom opakovani. Na
zakladé spotfebovaného odmérného ¢inidla si dle pfiloZzenych tabulek (kap. 10.11) zjistili, jaka
je koncentrace vapniku a hot¢iku v dané vod¢ a nasledné si mohli hodnoty zkontrolovat dle
etiket a vysledky s nami zkonzultovat.

Dale si méli, ucastnici Noci veédct, moznost vyzkouset funkénost mydla v meékké vs.
tvrdé vodé. Mékkou vodu simulovala destilovana voda a tvrdou vodu simulovala Magnesia

neperliva (Obr. 1).
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Také byly do programu ptidany dle pfedchozi domluvy s mou vedouci diikazové reakce
vapenatych a hotecnatych kationta (kap. 10.7), které byly puvodné ptipraveny jako dopliikové
cvi¢eni workshopu.

Fotografie z akce jsou k nahlédnuti (kap. 10.12).
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7 ZAVER

Tato diplomova prace je zaméfena na stanoveni koncentrace vapniku a hot¢iku ve vodé
pomoci chelatometrické titrace a atomové absorpcni spektrometrie. Cilem prace bylo zavést
a vyuzit ob€ metody stanoveni vapenatych a hofecnatych kationta pro ucely workshopu zakt
stiedni Skoly a také Noci védct. Prvni Cast prace shrnuje teoretické zaklady potiebné pro
zavedeni obou metod, pfipravu materialt pro zaky a nasledné vedeni workshopu.

Metoda F-AAS byla zavedena na zakladé podminek doporucenych vyrobcem a po
provedeni zakladni optimalizace polohy vybojky i hofdku byla takto zvalidovana. Bylo
zjisténo, ze metoda poskytuje spolehlivé vysledky pro vapnik v koncentraénim rozmezi
0,50-10 mg/l a pro hoic¢ik v rozmezi 0,025-0,50 mg/l. Postup chelatometrické titrace byl
optimalizovan za ucelem dobie viditelného barevného prechodu a spolehlivosti naméfenych
dat. Bylo provedeno srovnavaci méfeni koncentrace vapniku a hotc¢iku v pitné vodé metodou
F-AAS a chelatometrickou titraci. Rovnéz probéhla srovnavaci analyza obsahu téchto kationtu
v uzitkové vodé mezi laboratoii PiF JU a laboratori HBU Biologického centra AVCR.

Kromé zavedeni a validace obou metod pro pouziti ke kvantitativni analyze byly
pfipraveny 1 dopliikové laboratorni tlohy objasiiyjici funkci tlumivého roztoku, moznosti
dikazu vapniku a hot¢iku ¢i cviCeni ,,nového nazvoslovi“. Nasledné byly pfipraveny materialy
pro workshop, konkrétn€ pracovni postupy a pracovni listy.

Pripraveny program workshopu i Noci védci probéhl jednou, a to vroce 2022.
Workshop probéhl na zacatku listopadu s zdky gymnazia, kterym byly pfiblizné tyden pied
samotnym workshopem poskytnuty navody vc¢etné teoretického tvodu, aby meéli predstavu
o naplni prace v laboratofi. Na zaCatku workshopu probéhlo seznameni zaku s laboratofi
a jednotlivymi ulohami. Poté zaci samostatné pracovali na pfipravé vzorkd a nasledném
stanoveni celkové tvrdosti, vapniku a hotc¢iku ve vodé. Na zavér workshopu probéhlo
vyhodnoceni vysledkd a diskuze nad jednotlivymi vysledky. Ugastnici na zavér programu
poskytli i pisemnou zpétnou vazbu.

Zaci méli moznost vyzkouset a porovnat dvé metody stanoveni obsahu vapenatych
a hofecCnatych kationtii ve vzorku pitné vody. Na zaklad¢ takovéto akce si mohli vyzkouset

praci ve vysokoskolské laboratofi pod vedenim budoucich ucitelt.
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10 PRILOHY

10.1 Priloha A - linearita vapnik

Obr. 5: Vyhodnoceni linearity kalibra¢ni fady roztoktu vapniku v destilované vodé — vystup

z programu Effivalidation.

o E 'Fﬁ Chem Linearita - Korelacni a QC koeficient | EffiChem s.r.o.
- AAS - Vapnik Purkyfiova 649/127 Bmo
Vstupni data
Popis Val. vlastnost Méi‘eni
[mg/1] (1]

Ca_0,5mgl._a 0,5 0,0131
Ca_0,5mgL_b 0,5 0,0132
Ca_0,5mgl._c 0,5 0,0116
Ca_0,75mgL_a 0,75 0,0178
Ca_0,75mgL_b 0,75 0,0178
Ca_0,75mgL_c 0,75 0,0169
Ca_1,0mgl._a 1,0 0,0234
Ca_1,0mgL_b 1,0 0,0241
Ca_1,0mgl._c 1,0 0,0239
Ca_2,5mgl._a 2,5 0,0515
Ca_2,5mgL_b 2,5 0,0492
Ca_2,5mgl._c 2,5 0,0494
Ca_5,0mgl._a 5,0 0,0993
Ca_5,0mgL_b 5.0 0,0999
Ca_5,0mgl._c 5,0 0,0996
Ca_7,5mgl._a 71,5 0,1462
Ca_7,5mgl._b 7,5 0,1444
Ca_7,5mgl._c 71,5 0,144
Ca_10,0mgL_a 10,0 0,1868
Ca_10,0mgL_b 10,0 0,188
Ca_10,0mgL_c 10,0 0,1845
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Méreni

Vyhodnoceni

Max.
Vypoctena
Vypocteny Rk Vypocteny QCk hodnota
R”2 hodnota  Hypotéza
R testovani QC testovani  pro usek
useku
(absolutni)
[1] [1] [1] [%] [%] [1] [1]
0,9995 0,9991 0,99 2,612 5 20 0,0046 Prijata
Graf
0,18 8
0,14 8

[ ]

o 1 2 3 4 5
Val.Vlastnost

Zavér: Linearita byla prokazana na zakladé hodnot korelaéniho a QC koeficientu. Vypoctena hodnota

useku pro danou pfimku vyhovuje

y=0,0046+0,0184*x.

Podpuima statistika: Usek (odhad)= 0,004616

Smémice (odhad)= 0,018442

Smérodatna odchylka useku (odhad)= 0,000691

Smérodatna odchylka smérmice (odhad)= 0,00013

Interval spolehlivosti pro usek=(0,003171) - (0,006061)
Interval spolehlivosti pro smémici= (0,018171) - (0,018714)

Rezidualni rozptyl (odhad)=4E-06

Smérodatna odchylka rezidui (odhad)= 0,002048
Korelacni koeficient= 0,999531

R"2=0,999063

QC Koeficient=2,611971

kriteriu  pfijatelnosti

pro usek. Rovnice primky:
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10.2 Priloha B — linearita horc¢ik

Obr. 6: Vyhodnoceni linearity kalibra¢ni kiivky hotc¢iku v destilované vodé — vystup

z programu Effivalidation.

O EffiChem

Linearita - Korelaéni a QC koeficient

- AAS - Hoitik

EffiChem s.r.o.

Purkyfiova 649/127 Brmo

Vstupni data

Popis Val. vlastnost Méfteni
[mg/1] (]
Mg 0,025mgL_a 0,025 0,0528
Mg 0,025mgL. b 0,025 0,0487
Mg 0,025mgL _c 0,025 0,0484
Mg 0,05mgl._a 0,05 0,093
Mg 0,05mgL_b 0,05 0,0979
Mg _0,05mgl._c 0,05 0,093
Mg_0,075mgL_a 0,075 0,1374
Mg 0,075mgL_b 0,075 0,1383
Mg 0,075mgL_c 0,075 0,1343
Mg 0,1mgL_a 0,1 0,1808
Mg 0,ImgL_b 0,1 0,1816
Mg 0,1mgL_c 0,1 0,1826
Mg 0,25mgl._a 0,25 0,3936
Mg 0,25mgl._b 0,25 0,3674
Mg 0,25mgl._c 0,25 0,3801
Mg 0,5mgL_a 0,5 0,7632
Mg 0,5mgL_b 0,5 0,7474
Mg 0,5mgL_c 0,5 0,7419
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Méfeni

Vyhodnoceni

Max.
Vypoctena
Vypocteny Rk Vypocteny QCk hodnota
R”2 hodnota  Hypotéza
R testovani QC testovani  pro usek
useku
(absolutni)
[1] [1] [1] [%] [%] [1] [1]
0,9992 0,9985 0,99 3,6496 5 20 0,0234 Prijata
Graf

0,8

0,75

0,7

0,65

0,6

0,55

0,5

0,4

o)

0,35
0,3
0,25
0,2

0,15

9

0,1

Q

0,05

0,18 0,21 0,24 0,27

Val.Vlastnost

( 1]

0,3 0,33 0,36 0,39 0,42 0,45 0,48 0,51

Zavér: Linearita byla prokazana na zakladé hodnot korelaéniho a QC koeficientu. Vypoctena hodnota

useku pro danou pfimku vyhovuje

y=0,0234+1,4535%*x.

Podpuima statistika: Usek (odhad)= 0,023444

Smémice (odhad)= 1,45347

Smérodatna odchylka useku (odhad)= 0,003439
Smérodatna odchylka smémice (odhad)= 0,014224

Interval spolehlivosti pro usek= (0,016153) - (0,030735)
Interval spolehlivosti pro smémici= (1,423315) - (1,483626)

Rezidualni rozptyl (odhad)= 0,0001

Smérodatna odchylka rezidui (odhad)= 0,009995
Korelacni koeficient= 0,999235

R"2=0,99847

QC Koeficient= 3,649609

kriteriu  pfijatelnosti

pro usek. Rovnice primky:

42



10.3 Priloha C — mez detekce a mez stanovitelnosti vapnik

Obr. 8: Vyhodnoceni meze detekce a meze stanovitelnosti vapniku v destilované vode —

vystup z programu Effivalidation.

Meze - 3s - IUPAC - AAS - EffiChem s.r.o.
O EffiChem

Véapnik Purkyfiova 649/127 Brmo

Vstupni data
Pobi Méreni Méreni Meérfeni Méreni Méreni Meéreni Méreni Méreni Méreni Méreni
opis
P 2 3 4 5 6 7 8 9 10
-0,0013 -,0005 -0,001 -0,0004 0 -0,0002 0,0002 -0,0001 -0,0002 -0,0001
Vyhodnoceni
Méreni na Mérené na mezi Validovana vlastnost Validovana vlastnost na
mezi detekce stanovitelnosti na mezi detekce mezi stanovitelnosti
0,001 0,0043 0,0756 0,252
Graf

0,001

0,0005

-0,0005

-0,001

-0,0015

-0,2 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6 1,8 2 2,2 2,4 2,6 2,8 3 3,2

Zavér: Mez det./stanovitel. je 0,001 resp. 0,0043. Val.vlastnost na mezi det./stanovitel. je 0,0756 resp.
0,252.
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10.4 Priloha D — mez detekce a mez stanovitelnosti hor¢ik

Obr. 8: Vyhodnoceni meze detekce a meze stanovitelnosti hot¢iku v destilované vodé — vystup

z programu Effivalidation.

O EffiChem

Meze - 3s - IUPAC - AAS - EffiChem s.r.o.

Hoiik Purkyfiova 649/127 Brmo

Vstupni data
Pobi Méreni Méreni Meérfeni Méreni Méreni Meéreni Méreni Méreni Méreni Méreni
opis
P 2 3 4 5 6 7 8 9 10
0,0005 0,0033 0,0029 0,0027 0,0029 0,006 0,0003 0 0,0034  0,0002
Vyhodnoceni
Méreni na Mérené na mezi Validovana vlastnost Validovana vlastnost na
mezi detekce stanovitelnosti na mezi detekce mezi stanovitelnosti
0,006 0,0162 0,003 0,01
Graf

0,007
0,006
0,005

0,004

0,003

0,002

0,001

-0,001

-0,2 o 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6 1,8 2 2,2 2,4 2,6 2,8 3 3,2

Zaveér: Mez det./stanovitel. je 0,006 resp. 0,0162. Val.vlastnost na mezi det./stanovitel. je 0,003 resp.
0,01.
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10.5 Priloha E — zadani (workshop)

POSTUP PRACE

Chelatometricka titrace - stanoveni vapenatych a hote¢natych
iontd

Zakladni informace k postupu stanoveni vapenatych a hofecnatych iontli pomoci
chelatometrické titrace:
e Veskeré nadobi (kadinky, titracni banky) si popiSte nazvem chemikdlie.
Titracni banky si oCislujte a uvedte i své inicidly.
e Dle obrdzku sestavte titracni aparaturu a v pracovnim listu pojmenujte jednotlivé

¢asti.

)
———

e Pred samotnou titraci promyjte byretu — naplnte byretu odmérnym roztokem
chelatonu 3 a vypustte cely objem do kadinky oznacené jako ,,odpad”.

e Pred kazdou ndsledujici titraci doplnte vidy byretu odmérnym roztokem na nulu.
Nezapomente poté odstranit ndlevku z byrety. Prebyteéné mnoistvi odmérného
roztoku odpustte do kadinky oznacené jako “odpad*.

e Pokud budete mit v byreté bublinu, je tfeba ji odstranit napf. opatrnym poklepdnim,
nebo odpusténim odmérného roztoku do kadinky oznacené jako “odpad”.

e Tlumivy roztok pipetujte do titracni barky v zapnuté digestofi.

e Roztok KOH pipetujte také v zapnuté digestofi a pod dohledem lektora.

e Pred vlastni titraci napipetujte vzorek do titraéni banky a kopistkou pridejte malé

mnozstvi indikatoru.
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Titracni banku s pripravenym vzorkem umistéte pod byretu a poté titrujte
do barevného prechodu.
Titraci provedte tfikrat, pokud se jednotliva méreni nelisi vice nez o 0,20 ml, mizZete
méreni ukondit a pro vypocet pouzijete primérnou hodnotu téchto méreni. V pripadé
vétsich rozdill vysledkd provedte radéji titraci jesté jednou.
Dulezitd informace pro spravny vypocet obsahu Ca a Mg: Zakladem chelatometrie
- jedna molekula chelatonu 3 reaguje s jednim kovovym iontem bez ohledu na druh
a naboj kovu (vyjimka: lanthanoidy a aktinoidy).

M + CH3 - [MCH3]

Pozn: M — kationt kovu (bez ohledu na naboj), CH3 — chelaton 3

Ukoly pro jednotlivé dvojice.

V kazdé dvojici jeden provede stanoveni celkového obsahu vapenatych a horecnatych
iont( (celkové tvrdosti vody), druhy stanoveni vdapenatych iontd. Poté si oba

poskytnéte vysledky a na zadkladé nich urcete koncentraci v mg/I hotecnatych iontd.

Stanoveni celkového obsahu vapenatych a hofec¢natych iontt

e Sklenénou nedélenou pipetou odpipetujte 50 ml vzorku vody do titracni bariky.

Ke vzorku v titraéni barice pridejte sklenénou pipetou v digestofti 2,5 ml pufracniho

roztoku (pH 10). Po dokonalém promichdni pfidejte tolik indikatoru Eriochromova
Cern T, aby se roztok zbarvil pravé zretelné vinoveé.

e Titrujte odmérnym roztokem chelatonu 3 do zmény barvy z vinové aZz do jasné
modrého odstinu. Spotfebovany objem odmérného roztoku si zapisujte do

pracovnich listd.

Stanoveni vapenatych iontd — rukavice a bryle pfi praci s 6M roztokem KOH
e Sklenénou nedélenou pipetou odpipetujte do titracni bariky 100 ml vzorku vody,

pridejte sklenénou pipetou v digestofi 2ml 6 M KOH pod primym

dohledem lektora — jde o Ziravou latku! Po dokonalém promichani pridejte

opatrné kopistkou indikdtorovou smés, aby se roztok zbarvil zelené.
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e Titrujte odmérnym roztokem chelatonu3 do zmény barvy ze zelené do
rdZovozelené. Spotifebovany objem odmérného roztoku si zapisujte do pracovnich

listU.

Stanoveni hofecnatych iontl diferen¢ni metodou
K chelatometrickému stanoveni horciku diferenéni metodou pouzijte vysledky
chelatometrického stanoveni celkové tvrdosti vody a vysledky chelatometrického

stanoveni vapniku. Obsah hor¢iku vypocitejte z rozdilu obou stanoveni.
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Atomova absorpcni spektrometrie — stanoveni vapenatych

a horecnatych iontl

Zakladni informace k postupu stanoveni vapenatych a hofecnatych iontli pomoci atomové

absorp¢ni spektrometrie:

Veskeré nadobi (zkumavky, kadinky) si popiste nazvem chemikdlie.

Roztoky pred pipetovanim a pred mérenim dikladné promichejte.

Kalibraéni funkce je zavislost odezvy detektoru (mérené veliciny) na koncentraci
sledovaného analytu. Cilem kalibrace je urceni této zavislosti. Kalibrace se provadi
postupnym promérenim kalibracnich roztokli o zndmé koncentraci. Koncentrace
stanovovanych iontQ v jednotlivych kalibraénich roztocich postupné roste ve zvoleném
rozsahu. Pro analytickou metodu je nezbytné pracovat v linearni oblasti, tedy v oblasti,
ve které plati linedrni vztah mezi koncentraci analytu a odezvou detektoru.
Koncentrace analytu je hodnota, kterou zname a méfime odezvu detektoru,

naslednym vyhodnocenim ziskdme kalibracni funkci.

Ukoly pro jednotlivé skupiny.

V kazdé dvojici jeden provede pfipravu kalibrac¢nich roztok, druhy fedéni vzorkd vody
k analyze. Po zméreni spolecné sestrojte graf zavislosti absorbance na koncentraci

kalibracnich roztok na mm papir a urcete koncentraci analyzovanych vzorkt vody.

Pfiprava kalibra¢nich roztoku

1.

Pracovni roztoky soli obou stanovovanych prvk( o koncentraci vapniku 100 mg/I

a koncentraci hor¢iku 10 mg/l jsou jiz pripraveny od lektora.

Ptiprava smésného pracovniho roztoku Ca + Mg

Do odmérné bariky o objemu 100 ml odpipetujte pomoci 10 ml pipety 5 ml pracovniho

roztoku vapniku oznageného jako ,pracovni roztok Ca“. Cistou pipetou o objemu 5 ml

odpipetujte do stejné banky 5 ml pracovniho roztoku hoféiku oznaceného jako

»pracovni roztok Mg“. Nasledné doplite odmérnou banku destilovanou vodou po

rysku a dikladné promichejte. Do pracovniho listu vypocitejte koncentraci Ca a Mg

v smésném pracovnim roztoku.
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3.

Priprava smésnych kalibra¢nich roztokd o celkovém objemu 10 ml

Pripravte si 10 plastovych zkumavek a oznacte si je K1 — K10. Pomoci 10 ml pipety
odpipetujte nejprve prislusSné mnozstvi destilované vody - rozpoustédla (Vrozpr)
do vsSech oznacenych zkumavek, poté odpipetujte prisluSné mnozstvi smésného
pracovniho roztoku (Ver) do vSech oznacenych zkumavek dle tabulky. Davejte pozor
a pipetujte do vSech zkumavek nejprve destilovanou vodu, poté smésny pracovni
roztok. Pro prehlednost jsou pipetované objemy shrnuty vtabulce 1. Zkumavky

uzavrete a dukladné promichejte.

Tab. 1: Prehled objemi (destilované vody, smésného pracovniho roztoku
a celkového objemu) pro pfipravu kalibracnich roztokd.

Pfiprava

Koncentracni
uroven V rozp V pr V ceLk

[ml] [ml] [ml]
K1 9 1 10
K2 8 2 10
K3 7 3 10
K4 6 4 10
K5 5 5 10
K6 4 6 10
K7 3 7 10
K8 2 8 10
K9 1 9 10
K10 0 10 10

Pozn.: K1-K10 — kalibracni roztok o urcité koncentraci, ktera je dana objemem smésného pracovniho roztoku a
destilované vody, Vrozr — Objem destilované vody, Ver — objem smésného pracovniho roztoku, , Vcek — celkovy
objem pfipraveného kalibra¢niho roztoku.

Pfiprava pro fedéni analyzovanych vzorku

Kazdy vzorek k analyze se pfipravi prislusnym fedénim plvodniho vzorku vody pomoci

destilované vody v 15 ml zkumavce na celkovy objem 10 ml.

Kazdy vzorek k analyze je treba pfipravit ve 3 nezdvislych opakovanich pro kazdou
koncentracni Uroven (na kazdé redéni). Jednotlivé vzorky je tfeba radné oznacit
(dle oznaceni v pracovnim listu). V prabéhu prace vypliujte prislusnou tabulku

v pracovnim listu, at mate pro pozdéjsi vypocty presné informace o redéni.
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Doporuceni na rfedéni vzorku pitné vody — nenaredit, nafedit 10x, 20x, 50x, 100x,
1000x. K Fedéni pouZijte automatické pipety o maximalnim nominalnim objemu 10 yl,
50-200 pl a sklenéné délené pipety o rozsahu (5 ml a 10 ml). DodrZuje spravnou
laboratorni praxi pfi pipetovani, nezaménujte Spicky pipet pro vzorek a pro
rozpoustédlo (destilovana voda). Nejprve pipetujte do vSech zkumavek rozpoustédlo
(destilovanou vodu), poté pridejte dany objem vzorku.

Také pfripravte 1 slepy vzorek (10 ml destilované vody pouzivané na redéni vzorku

i kalibraci).
Zkumavky s naredénymi vzorky dikladné promichejte.

Pfed mérenim si zkontrolujte celkovy objem (10 ml).
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POSTUP PRACE — TLUMIVY ROZTOK (PUFR)

Zakladni informace k postupu méieni pH roztoku

pH elektroda musi byt neustdle ponofena v méreném c¢i skladovacim roztoku (roztok
KClI). Mimo roztok smi byt elektroda jen po nezbytné nutnou dobu max. pfiblizné
v radu desitek sekund.

Pri manipulaci s pH elektrodou davejte pozor, aby se elektroda nerozbila.

V pripadé presunu pH elektrody mezi roztoky — elektrodu vidy omyjte destilovanou

vodou a opatrné osuste bunicinou.

Kalibrace pH metru

Kalibraci provedte za poutZiti kalibracnich roztokd o pH 7 a pH 10.

Vyjméte elektrodu z roztoku KCI, oplachnéte ji destilovanou vodou, osuste bunicinou
a vlozte do neutralniho kalibraéniho roztoku o pH 7. Pokud displej neukazuje pH rovno
7,00, pomoci prilozeného Sroubovacku hodnotu upravte. Srovnani provedte tocenim
Sroubku v dolni ¢asti pH metru u pismene N.

Vlozte elektrodu do zasaditého kalibrac¢niho roztoku o pH 10 (opét nezapomerite omyt
destilovanou vodou a osusit bunicinou). Pokud neni pH rovno 10,00, srovnejte opét
pomoci Sroubku, tentokrat u pismene S.

Elektrodu opét oplachnéte a osuste bunicinou.

Po kalibraci vloZte elektrodu do pfipravené kadinky s destilovanou vodou a pokracujte

dalsim ukolem.

Zmény pH v roztoku s pridavkem pufru

Odmérnym valcem odlijte 50 ml destilované vody do vyssi (75 ml) kadinky. K roztoku

pridejte v zapnuté digestofi sklenénou pipetou 2,5 ml pufru. Kadinku nasledné
umistéte na magnetickou michacku, pridejte michadélko a opatrné na malé otacky
zapnéte.

Poté michacku vypnéte a vloite pH elektrodu. Zmérené pH si zapiste. Nasledné do
kadinky pfidejte automatickou pipetou 20 ul 5% HCl a opatrné na chvili zapnéte
michacku. Po vypnuti michacky a ustdleni pH si Udaj zase zapiste. Opakujte

5x a sledujte, jak se méni pH a hodnoty zapisujte. Po zméreni elektrodu peclivé omyijte,
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osuste buni¢inou a vloZte do pfipravené kadinky s destilovanou vodou - poté mate ¢as

na pripravu dalsiho roztoku.

Zmeény pH v roztoku s hydroxidem
Odmérnym valcem odlijte 50 ml destilované vody do vyssi (75 ml) kadinky. K roztoku
pridejte sklenénou pipetou 2,5ml lektorem pripraveného roztoku NaOH

o _koncentraci 0,16 mg/ml. Kadinku nasledné umistéte na magnetickou michacku,

pridejte michadélko a opatrné na malé otacky zapnéte.

Poté michacku vypnéte a vloite pH elektrodu. Zmérené pH si zapiste. Nasledné do
kadinky pridejte automatickou pipetou 20 ul 5% HCl a opatrné na chvili zapnéte
michacku. Po vypnuti michacky a ustdleni pH si Udaj zase zapiste. Opakujte
5x a sledujte, jak se méni pH a hodnoty zapisujte.

Po zméreni vSech vzork( elektrodu opét omyjte, osuste bunicinou a vlozte do roztoku

KCl.
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10.6 Priloha F — pracovni list (workshop)

PRACOVNI LIST

BEZPECNOST PRACE

K jednotlivym piktogramidm pfifadte vyznam dle vwybhéru.
VYSOCE TOXICKA LATKA, DRAZDIVA LATKA, LATKA VYSOCE NEBEZPECNA PRO ZDRAVI, LATKA

NEBEZPECNA PRO ZIVOTNI PROSTREDI, HORLAVA LATKA, VYBUSNA LATKA, OXIDUJICI LATKA,
ZIRAVA LATKA

® & & &

Uvedte k vybranym pfipravkim, jaké hrozi pii jejich pouZivani nebezpeti v zavislosti na
obsaZenych latkach, které jsou uvedené v zavorkach:

* Domestos (chlornan sodny <3%) -
* Savo proti plisnim {chlornan sodny 4,7%, hydroxid sodny) -

* Fixingla (kyselina fosforefna 5-13%) -
¢ (Osyéiovat vzduchu Ozon (propan, butan, isobutan, parfém) -

« Jar Lemon (sodium. Laurath Sulfate, 10-20%, Lauramine Oxide 1-5%) -

Pii laboratornim cviéeni chelatometrické titrace a AAS metody jsou poufivana také
nebezpetna finidla. K jednotlivym Einidlim napiite, o jaké litky se z hlediska bezpeénosti
prace jedna.

¢ Kyselina chlorovodikova -
*  Amoniak -

¢ Pufragniroztok -
* Hydroxid draselny -
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Chelatometrické titrace — stanoveni vapenatych a hofeénatych iontd

Ukol: Pomoci titrace uréete koncentraci vapenatych a hofeénatych iontl v analyzovaném
vzorku.
1. Doplnte vynechana slova.

Chelatometrické titrace se vyuzivaji ke stanoveni tvrdosti vody, konkrétné k urceni

presné koncentrace ....ccceceeeeneereeeeecenens A terenrerneierrenieenneen. iontd. Pri téchto titracich
reaguje odmeérny roztok (......cceeeeeeeseennns ) se stanovovanym kovem v molarnim
POMErU..ieeeeeseees. . Probihajici chemicka reakce vede k uvolfiovani vodikovych kationtd,

coz ovliviiuje pH roztoku, a tim i stabilitu komplexu. Pfi ur¢ovani celkové tvrdosti je
proto tfeba ke stanovovanému roztoku pridavat ...ccccceceeeeeecees corrneeeeesinnne. , aby se
zabranilo zméné .......... prostredi.

Pti titraci vapenatych iontl se pracuje pti pH 12 az 13. V takto alkalickém prostredi se
..................... ionty odmérného stanoveni neucastni, tvofi totiz stabilni bezbarvou
srazeninu hydroXidu ....cceeeeeeeeecceennnnnes.

Koncentraci horecnatych iontl vypoCitdme zZ.....ccccccecceerennenns stanoveni celkové
tvrdosti vody a stanoveni vapenatych iontd.

K urceni bodu ekvivalence se VyuZivaji ....cccceeessereenennens , které po pridani k roztoku
vytvafi s kovovymi ionty (Ca?*, Mg?*) komplex, ten je viak méné stabilni neZ komplex
chelaton — kov. Komplex indikdator — kov ma ....cccceeveeencennee zbarveni, nez volny

(na konci titrace vytésnény) indikator.

2. Tabulka tvrdosti vody — rozdéleni dle mnoZstvi rozpusténych latek

Oznaceni vody [mmol/I]
mékka 0,7-1,25
stfedné tvrda 1,26-2,5
tvrda 2,51-3,75
Tvrda voda je oznaceni, které zejména charakterizuje sumu ................... - ISR

V tomto pfipadé se koncentrace vyjadfuje v ................ .
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Schéma titracni aparatury:

Pfifadte nasledujici nazvy do prislusnych rdmeck( v obrazku: STOJAN, NALEVKA, BYRETA,
TITRACNI ROZTOK, TITRACNI BANKA, KOHOUT, ODMERNY ROZTOK

/ roztok, kterym se titruje
.............. '

R

1]
M-
7 - roztok, ktery se stanovuje
Chelatometrické stanoveni celkového obsahu vapenatych a hofe¢natych iontl
Pfesnd koncentrace titracniho roztoku chelatonu 3: ....ccccceeicveennns mol/l (hodnotu si opiste ze

zasobni lahve)
Objem vzorku ke stanoveni .....cccceeeeeeeee. ml

Spotreba titra¢niho roztoku v priibéhu titrace vzorku vody:

1. MEreni: Vi ceceeerreeencsssssennnnnnnens ml

2. MEFeNni: V2 cuevvieeeeecsessssnnnnnnnnnns ml

3. MEreNni: V3 cuviireeeecciesnnnnnnnnnnnens ml

(4. MEFeni: Va veeeeeinsrnrnnenisisnnnnnnn. ml)

Priimérnd hodnota spotfeby: Vprum Zeeeeeereeiiiissssssnnnnnnnns ml
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Na zadkladé primérné spotfeby a presné koncentrace titracniho roztoku chelatonu 3
vypocitejte celkovou tvrdost stanovované vody. Tvrdost vody je ddna mnoZstvim vapenatych
a hofe&natych iont(. Vysledek uvedte v mol/l a mmol/I.

Vypocet celkové tvrdosti vody v mol/l a mmol/I:

Chelatometrické stanoveni vapenatych iont

Pfesna koncentrace titracniho roztoku chelatonu 3: ...cccceeeereeee. mol/l (hodnotu si opiste ze
zasobni lahve)
Objem vzorku ke stanoveni ......ccceeeeeeeees ml

Spotreba titracniho roztoku:

1. MEreni: Vi cocerreeeeccsennnsnnnnnnnnens ml

2. MEFeNi: V2 civveeeececinnnnnnnnesinnnns ml

3. MEFeNi: V3 eeerreecereenniccnneencnnanns ml

(4. MEFEN: Va ceveeeeeneeneenennssssssnnnns ml)

Primérnd hodnota spotieby: Vprum Zeeeeereeiiiniisisssnnnnnnnnnns ml

Na zdkladé primérné spotieby a presné koncentrace titraéniho roztoku chelatonu 3
vypocitejte celkovy obsah vapniku ve vodé. Vysledek nejprve uvedte v mol/l a nasledné
prepocitejte pomoci molarni hmotnosti na g/l a poté prevedte na mg/I.

Mca = 40,08 g/mol
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Celkovy obsah vapniku ve vodé v mol/I:

Vypocet celkového obsahu vapniku v g/l a mg/I:

Stanoveni hotfeénatych iontd diferenéni metodou

Urcete celkovy obsah horciku ve vodé. Vysledek nejprve uvedte v mol/l a nasledné
prepocitejte pomoci molarni hmotnosti na g/l a poté prevedte na mg/I.

M wg = 24,32 g/mol

Celkovy obsah hot¢iku v mol/I:

Vypocet celkového obsahu hotrciku v g/l a mg/I:
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Atomova absorpénf spektrometrie — stanoveni vapenatych
a hofecnatych iontl
Ukol: Uréete koncentraci analyzovaného prvku vroztoku pomoci atomové absorpéni
spektrometrie.
1. Blokové schéma atomového absorpéniho spektrometru s atomizaci v plameni.

Do pfislusnych rdmeckd, které zndzoriuji blokové schéma AAS doplrite nasledujici

slova: ATOMIZATOR, DETEKTOR, ZMLZOVAC, MONOCHROMATOR, ZDROJ ZARENI,

VZOREK

2. Vyberte z moznosti spravné slovo.

- Atomova absorpéni spektrometrie vyuziva platnosti Lambert-Beerova zakona pro
absorpci/desorpci/adsorpci zareni volnymi/vazanymi atomy stanovovaného prvku
v plynném/kapalném/pevném stavu. VyuZivana spektralni oblast je 190 az 900 nm.
Po absorpci zareni z této oblasti dochazi k excitaci/emisi valencnich elektron(.

- Zdrojem c¢arového zareni je vybojka s dutou katodou/anodou. Vybojka je sloZena
zanody ze Zaruvzdornych kovl a zkatody, kterd je obvykle vyrobena primo
ze stanovovaného prvku a svym tvarem pfipomina duty valecCek. Vnitfek vybojky
je vyplnén plynem o nizkém tlaku. Kdyz se na elektrody vlozi napéti, vytvori se mezi
elektrodami elektricky/jiskrovy vyboj, ktery obsahuje kladné nabité ionty plniciho
plynu a volné protony/elektrony. lonty plniciho plynu se pohybuji smérem ke
katodé/anodé, nardzeji do jejiho povrchu a vyrdzeji zni volné/vazané atomy
stanovovaného prvku. Valencni elektrony vyrazenych atomti/molekul ziskaji diky
srazkam energii a jsou excitovany, pfi navratu do zadkladniho stavu emituji/absorbuiji

zareni charakteristické pro material katody.
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Ve zmlZovaci proudénim plynu (oxidovadla) dojde ke snizeni tlaku a diky tomuto
snizenému tlaku se nasava kapalny vzorek, vznika aerosol, dojde ke tfisténi velkych
kapek na sklen&né kuliéce a aerosol je NASLEDNE smisen s palivem. Tésné nad
vystupem z horaku dojde k uplnému shoreni kapalné/plynné/pevné slozky a do
plamene (atomizatoru) tak vstupuji pouze volné atomy/elektrony, které absorbuiji
zareni pfichazejici z vybojky. Plati Kirchhoffiv zdkon (volné atomy daného prvku
absorbuji zafeni téch vinovych délek, které jsou schopny samy vyzafrovat).

Zareni, které je po prichodu zénou obsahujici atomy v atomizovaném stavu sniZzeno
o absorbovanou ¢ast zareni, prechazi na monochromator/detektor, ktery slouzi
kizolaci uzkého pasu vinovych délek z polychromatického zareni. Izolovany pas
vinovych délek je ddle veden systémem zrcadel do detektoru, v némz je tento opticky
signdl prevedeny na elektricky signal, ktery je dale zpracovdvan vyhodnocovacim
zarizenim (pocitac).

Vyhodnocovani vysledkll se provadi metodou kalibraéni krivky sestrojené

promérenim absorbanci kalibraénich roztok(i o znamé/neznamé koncentraci.
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3. Pripravte kalibracni roztoky a provedte jejich AAS analyzu
- Drte se pracovniho postupu (PRIPRAVA KALIBRACNICH ROZTOKU)

Vypocet koncentrace Ca a Mg v smésném pracovnim roztoku v mg/I:

Pfiprava kalibraénich roztoku

Do tabulky doplite vypoctené koncentrace analytd (Ca a Mg) a v pribéhu AAS méreni
zapisujte namérené absorbance.

Smésné Koncentracni Vapnik Horcik

kalibracni uroven C A C A

roztoky [mg/I] [AU] [mg/1] [AU]

Ca+Mg KO1

K02

KO3

KO4

K05

K06

K07

KO8

K09

K10

e Na zdkladé hodnot v tabulce sestrojte na milimetrovy papir graf zavislosti absorbance
na koncentraci.
e Ndpovéda k sestrojeni grafu:
Véapnik: koncentrace (1 dil =1 cm = 0,5 mg/l), absorbance (1 dil =1 cm = 0,01 AU)
Hor¢ik: koncentrace (1 dil =1 cm = 0,05 mg/l), absorbance (1 dil =1 cm =0,1 AU)
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4. Urcete koncentraci hof€iku a vapniku v analyzovaném vzorku.

- Drte se pracovniho postupu (PRIPRAVA PRO REDENI ANALYZOVANYCH VZORKU)

Redéné vzorky

1. Do tabulky doplite vypoctené objemy rozpoustédla a vzorku pro dosazZeni prislusného

redéni.
Priprava

Redeni V rozp V vzoRrek V cewk

[ml] [ml] [ml]
1000x 10
100x 10
50x 10
20x 10
10x 10
NR 10

Vypocet objem( rozpoustédla a vzorkd v ml:

2. Do tabulky si vpribéhu analyzy vzorklli pomoci AAS vypliiujte namérené hodnoty
absorbanci. Nasledné pomoci grafu kalibracni kfivky uréete koncentraci iontl
v analyzovaném vzorku. Nezapomerite, Ze je roztok fedény — skuteCnou koncentraci
vapniku a hotc¢iku zapiste do tabulky. Na zdkladé grafu kalibracni kfivky se rozhodnéte,
zda se roztok v prislusném redéni vesel/nevesel do kalibracniho rozsahu (vidy udélejte

pramér z tfech namérenych hodnot).
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Vzorek

Vapnik

[AU]

[mg/I]

Ano/Ne

1A

1B

1000x

1C

2A

2B

100x

2C

3A

3B

50x

3C

4A

4B

20x

4C

5A

5B

10x

5C

6A

6B

6C

Na zavér dle tabulky uvedte skutecné koncentrace obou stanovovanych prvk(:

Skutec¢na koncentrace vapniku ve vzorku
Skutecéna koncentrace horciku ve vzorku
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ZAVER:

Zkuste se zamyslet a odpovédét na otdzky:

1. Vysvétlete pojem tvrdost vody.

2. Zhodnotte tvrdost vody v pfipadé vaseho vzorku, ktery jste analyzovali.

3. Porovnejte vysledky obou stanoveni (titracné a spektrometricky), v pfipadé, zZe se
budou vysledky vyrazné lisit, zkuste zdlvodnit, co mohlo vysledek ovlivnit.

4. Byli byste radsi, kdyby Vam doma z kohoutku tekla velmi tvrda, nebo velmi mékka
voda? A proc?
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Tlumivy roztok (pufr)

Zatizeni, pomoci kterého se méfi zdsaditost a kyselost roztoku, musi byt citlivé na vodikové
ionty H* (H30"), jejichZ koncentrace v roztoku udava hodnotu ....... . Pro tato méreni se v praxi
pouziva sklenéna/kovova kombinovana elektroda (Obr. 1). Tenkosténna sklenéna membrana,
tvofici banicku na konci sklenéné elektrody, je citliva na H*/OH- ionty. Pfi ponoreni elektrody
do méreného roztoku dojde ke vzniku potencidlového rozdilu. Pokud bychom sledovali pouze
potencial mérné elektrody, nem(zeme urcit pH roztoku. Pro uréeni je potfeba dalsi elektroda,
tzv. referencni elektroda. Pro stanoveni je treba rozdilny (diferenc¢ni) potencial obou elektrod.
Odezva mérné elektrody je zdavisla na koncentraci vodikovych iontl H*, ¢imZz poskytuje
informaci o kyselosti Ci zasaditosti roztoku. Naopak referencni elektroda tuto informaci
neposkytuje. Referenéni elektroda je zdrojem konstantniho potencidlu, ke kterému se pak
vztahuje potencidl mérné elektrody. Potencial mezi dvéma elektrodami urcuje mnozstvi

vodikovych iontl H*/OH-, ktery pak definuje ...... roztoku.

/ referenéni elektrolyt

referen¢ni elektroda

pH elektroda (mérna)

N\

roztok elektrolytu
sklenéna membrana
(citliva)

Obr. 1: Schéma kombinované sklenéné elektrody.
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Do tabulky vyplfite zmérené hodnoty pH metrem.

Roztok s pufrem - pH

Roztok s hydroxidem -
pH

0 x 20 pl 5 % HCI

1x20 pul5 % HCI

2 x20 ul 5% HC

3 x20 ul5 % HC

4 x 20 pl 5 % HCI

5x20 ul5 % HCI

1. Nazakladé zmérenych hodnot vysvétlete, jakou funkci ma tlumivy roztok.

ZAVER:

2. Jak se ménilo pH v obou roztocich po pridani kyseliny?

3. Znate néjakou latku z béZného zZivota, ktera se chova stejné jako tlumivy roztok?

65



10.7 Piiloha G — zadani ,,Dukazové reakce*

Dlkazy vapenatych a horecnatych kationt(

Mate k dispozici 6 odmérnych banék oznaenych - 1, 2,3, 4. Jde o roztok _

Kationtu'a Rofegnateho kationtu (X1aX2) a roztoky Na>COs , CoHz04 . 2H;0, NaOH a (NH4)>COs

(roztoky 1-4). Prislusny roztok kationtu a roztok slouceniny spolu reaguji dle tabulky reaktivity.

Vasim ukolem je zjistit, co se, v jaké odmérné barice nachazi za roztok.

Tabulka reaktivity.

Kationt Na,COs C;H:0s . 2H,0 NaOH (NH4),CO3
Bila srazenina — N v Bila srazenina —
. ey Bila srazenina — B
- rozpustna a Bila srazenina , rozpustna a
rozpustna

vznikaji bublinky vznikaji bublinky

Bila srazenina — ne e
B Bila srazenina —

- rozpustnaa | = -——- ozpustng |

vznikaji bublinky

Postup:

1. Do ¢tyr zkumavek pomoci kapatka odpipetujte cca 0,5 ml roztoku kationtu (X1).

2. Do kazdé zkumavky pridejte stejné mnozstvi roztoku jednoho z Cinidel (roztoky 1-4).
Obsah kazdé zkumavky po pridani cinidla opatrné promichejte. Sledujte vznik
srazeniny v reak¢ni smési. Ddle pozorujte chovani vzniklé srazeniny v nadbytku
rozpoustédla — zfredéné HCI. VSe zapiste do zaznamové tabulky.

3. Cely postup opakujte pro druhy kation (X2).

4. Pomoci vasich zaznam( a vzorové tabulky reaktivity urcete, jaky roztok se, pod

kterym oznacenim nachazi, a vysledky si zaznamenejte do zaznamového archu.

Zaznamova tabulka.

Kationt i 2 iieieenenee N 4-...cneeeirniennnnns
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10.8 Priloha H — zadani + reSeni ,,Nazvoslovi‘

Nazvoslovi

V této uloze si zkusite nové nazvoslovi formou spojovacky. Mate za ukol spojit nize uvedené vzorce s nazvy

sloucenin, se kterymi pracujete dnes v laboratofi.

HCI Azan

Ca% Dicarbon-dihydrogen-tetraoxygen dioxidan
Mg?* Dinatrium-trioxidokarbonat

NaOH Hydrogen-chlorid

KOH Kalcium(2+)

NacCl Kalcium-trioxidokarbonat

NHs Kalcium-dichlorid

CaCl; Kalium-hydroxid

H.0 Magnesium(2+)

CaCOs Magnesium-tetraoxidosulfat heptaoxidan
MgSQO4 . 7H,0 Natrium-hydroxid

Na2COs3 Natrium-chlorid

C2H204 . 2H,0

Oxidan
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Nazvoslovi - feseni

Spojte nize uvedené vzorce s prislusSnymi nazvy.

HCI Hydrogen-chlorid

Ca? Kalcium(2+)

Mg?* Magnesium(2+)

NaOH Natrium-hydroxid

KOH Kalium-hydroxid

NaCl Natrium-chlorid

NH3 Azan

CaCl, Kalcium-dichlorid

H.O Oxidan

CaCOs Kalcium-carbon-trioxygen

MgSO, . 7H,0 Magnesium-sulfur-tetraoxygen hepta-oxidan
Na,CO3 Dinatrium-carbon-trioxygen

C;H,04. 2H,0 Dicarbon-dihydrogen-tetraoxygen dioxidan
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10.9 Priloha I — fotografie z workshopu
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10.10 Priloha J — dotaznik

Dotaznik

Byly pro tebe postupy, navody a pracovni listy srozumitelné? Pokud ne, uved konkrétni priklad.

Co ses béhem workshopu naucil/a, a co ti workshop pfinesl?

Ptisla ti néjaka uloha zajimava — ziskané informace vyuzijes i v béZném Zivoté?

Bylo pro tebe néco opakovani a zbytecna ztrata casu?

Co bys zlepsil/a?

Dékuiji!
Nela Pazderkova
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10.11 Priloha K — tabulky koncentraci pro danou spotiebu Chelatonu 3

Mattoni neperliva

Spotieba | koncentrace | koncentrace
CH 1l vapniku hofc¢iku
[ml] [mg/1] [mg/1]
15 76 21
15,2 77 21
15,4 78 22
15,6 79 22
15,8 80 22
16 81 22
16,2 82 23
16,4 83 23
16,6 84 23
16,8 85 24
17 86 24
17,2 87 24
17,4 88 24
17,6 89 25
17,8 90 25
18 91 25

Vodovodni voda
Spotieba | koncentrace | koncentrace
CH 1l vapniku hofc¢iku

[ml] [mg/1] [mg/1]
3,6 24 1,9
3,8 25 2,1

4 26 2,2
4,2 27 2,3
4,4 29 2,4
4,6 30 2,5
4,8 31 2,6

5 33 2,7
5,2 34 2,8
54 35 2,9
5,6 37 3,0
5,8 38 3,1

6 39 3,2
6,2 41 3,3
6,4 42 3,5
6,6 43 3,6

Dobra voda
Spotieba | koncentrace | koncentrace
CH 1l vapniku horciku
[ml] [mg/1] [mg/1]
1,2 3,4 3,1
1,4 4,0 3,7
1,6 4,6 4,2
1,8 5,1 4,7
2 5,7 5,2
2,2 6,3 58
2,4 6,8 6,3
2,6 7,4 6,8
2,8 8,0 7,3
3 8,5 7,8
3,2 9,1 8,4
3,4 9,7 8,9
3,6 10,2 9,4
3,8 10,8 9,9
4 11,4 10,5
4,2 12,0 11,0
Korunni
Spotieba | koncentrace | koncentrace
CH 1l vapniku horciku
[ml] [mg/1] [mg/1]
11,6 58 17
11,8 59 17
12 60 17
12,2 61 18
12,4 62 18
12,6 63 18
12,8 64 19
13 65 19
13,2 66 19
13,4 67 19
13,6 68 20
13,8 69 20
14 70 20
14,2 71 21
14,4 72 21
14,6 73 21
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10.12 Priloha L — fotografie z Noci védcu
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