BezpelCnostni pfedpisy a organizace prace
v zakladnim praktiku z analytické chemie

I. Bezpecnost prace v praktiku
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Zakladnim bezpe&nostnim pravidlem je védét CO délame a PROC tak ¢inime.

V pribehu praktika je tieba disledné zachovavat bezpecnost prace — neohrozit ani sebe, ani
ostatni.

Pravidla bezpecnosti prace visi na nasténce u vchodu do laboratofe. V den zahdjeni praktika
potvrdi posluchaci jejich znalost podpisem.

Do laboratofe maji ptistup pouze posluchaci, ktefi maji laboratorni cviceni. V zadném ptipadé
nesm¢ji do laboratote prichdzet navstévy kolegu ¢i jinych osob.

V laboratofi se neji, nepije, nekouii, nezvyka a nepouzivaji se mobilni telefony.

V laboratofi se neustale nosi ochranné bryle.

V laboratofi se pouzivaji pteziivky (nikoliv vSak pantofle) a laboratorni plast’ (vzdy zapnuty).
Pipetuje se zdsadn¢ POUZE pomoci balonkli a pipetovacich néastavci. NIKDY ne usty (ani
destilovanou vodu).

Kazdou ptipadnou nehodu ¢i uraz je tieba OKAMZITE hlasit pedagogickému dozoru.
T&hotna studentka NESMI praktikum absolvovat.

Organizace prace v praktiku

. Pracovni doba praktika je od 13.00 do 17.00 hod.

2. Cas od 17.00 do 17.30 hod je uréen pro uklid laboratofe.

Odé&v a taSky patii do skiinky na chodbé (cennosti a vétSi penézni obnosy zanechejte radéji
doma). Do laboratoie si vezméte pouze psaci potieby, laboratorni denik a kalkulacku. Klice od
skiinky se vyzvedavaji z desky u pedagogického dozoru.

. Na plasti noste vzdy piidéleny identifikadni §titek s Vasim jménem a kodem. Stitek neztrat'te,

na konci semestru jej vratite.

Pied zapocetim vlastni prace si zkontrolujte pracovni stil podle seznamu (seznam
nepodepisujte a neodnasejte). Pripadné zavady (rozbité nebo chybéjici Casti) ihned nahlaste
laborantovi. Soucésti nékterych uloh je specidlni chemické nadobi a pomicky, které jsou
u piislusné tlohy nebo v pracovnim stole. Po ukonceni prace dbejte na to, aby nedoslo
k zaméné tohoto nadobi a pomiicek.

Kazdy zodpovidd za své pracovni misto. Protoze jste v analytické¢ laboratofi, pracujte
s uzkostlivou Cistotou. Stoly udrzujte stale Cisté (rozlité roztoky ihned utfete hadrem) a véci na
stole méjte fadné usporadany.

Po ukonceni prace umyjte pouzité laboratorni nadoby, srovnejte sttil podle seznamu a nékresu

a uklizeny pracovni stil ptedejte laborantovi.

. Po pfedani stolu si vyzvednéte véci ze skiinky, kterou uzamknéte a kli¢ vratte na desku

u pedagogického dozoru.
Ve stole ani ve skiifice na chodbé neponechavejte své véci. Kazdy den jsou stil a skiinka
obsazeny jinym posluchac¢em.
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Za uklid laboratofe jsou odpovédni posledni tfi posluchaci, ktefi jsou v laboratofi. Pokyny
k uklidu jsou vyvéseny na digestofi.

III. Obecné pripominky k praci

1.

Pied vstupem do praktika je zcela nezbytné provést domaci ptipravu prostudovanim si ndvodu

k praci, ptipadné provedenim ptislusnych vypoctl a tivah.

2. Cas pro praci v praktiku je omezeny a je nutno jej maximaln& vyuzit.
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IV.
. Vzorky k jednotlivym stanovenim se vyzvedavaji u pedagogického dozoru.

Ulohy provadi kazdy posluchac¢ sam za sebe.

. Vysledky prace si v praktiku zaznamenavejte do laboratorniho deniku, teprve pozdéji

vypracujte fadny protokol, jenz odevzdate na pocatku pristiho praktika.

. Pevné vzorky se vazi zasadn€ na analytickych vahach, kapalné vzorky se odméiuji nedélenymi

pipetami.
K odmétovani reagencii postacuji odmérné vélce.
Neékteré potifebné roztoky naleznete v digestofi, pfipadné si je musite pfipravit vhodnym

nafedénim koncentrovanych chemikalii. Ziraviny a amoniak nalévejte pouze v digestofi.

. Rozbité sklo patii do specialni nadoby pod susarnu. Rozbité sklo se hlasi laborantovi a rozbité

sklo se plati.

Pfi praci s analytickymi vahami pracujte jemn¢ a s uzkostlivou cistotou. Piipadné rozsypané
latky ihned odstrante Stétcem (k vyzvednuti u pedagogického dozoru). Po kazdém vazeni se
zapiste do sesitu u ptislusnych vah.

Zbytecné neplytvejte destilovanou vodou; ¢isténé nadoby je ucinngjsi vyplachnout sttickou.
Néavody nevyjimejte z ochrannych obalil ani z vazby a neodnaSejte z praktika. (Navody jsou

k dispozici na www.natur.cuni.cz/analchem/.)

Vzorky

Vzorky v odmérnych bankéach doplite pfed vlastnim stanovenim destilovanou vodou po rysku
a fadn¢ promichejte.

U né&kterych kvantitativnich tloh musite pied zapocetim stanoveni provést kvalitativni rozbor
vzorku.

4. V ptipadé potteby dal§iho mnozstvi vzorku se obracejte na laboranty.

Po ukonceni prace lahvicku od vzorku umyjte, vyplachnéte destilovanou vodou a po sejmuti
Stitku odlozte na nositka u dvefi do laboratofe.

Zbytky vzorkl obsahujici jedy (rtut, arsen, antimon) se ukladaji do d6zy na nositkach u dvefti
do laboratote.

Zbytky kapalnych vzorkil a roztokii obsahujicich kyanidy se slévaji do 1dhve k tomu urcené,
umisténé v digestofi.

. Zbytky organickych rozpoustédel (amylalkohol, chloroform) se slévaji do l1dhve na organicky

odpad na nositkach u dveii do laboratofe.



Protokol z analytického praktika

Vysledky jednotlivych praktickych uloh provedenych v analytickém praktiku se odevzdavaji

zasadné pouze formou protokolu. Protokol shrnuje vSechny potfebné udaje a vypocty vedouci

k zdvéru s vysledkem stanoveni. Protokol se piSe na volné listy formatu A4, citelné a bez

piepisovani (s jednoduchym Skrtanim pii omylu). Jednotlivé listy se vzdjemné seSiji. Protokol

zacina normalizovanou hlavickou, kterd je k dispozici v podobé¢ razitka u pedagogického dozoru.

Protokol ma zpravidla tyto ¢asti:

1.

Teoreticky princip — v némz se strucné uvede princip stanoveni (chemické rovnice,
instrumentalni metoda pouzita pro stanoveni) a pripadné i vzorec vedouci k vyjadieni mnozstvi

stanovované latky.

2. Popis vzorku — v némz se stru¢né charakterizuje vzhled a sloZeni vzorku vzatého ke stanoveni.

. Popis prace — stru¢né se popise postup prace (vzdy v minulém case, bud’ v 1. osobé nebo

v trpném rodg¢).

. Namérené hodnoty, vypocty — prezentované nejlépe ve formé tabulky. Uvedou se mnozstvi

vzorku pouzitd ke stanoveni (navazka, pipetdz), koncentrace a faktor odmérného roztoku,
spotieby odmérného roztoku apod., a jim odpovidajici vypocitané vysledky jednotlivych
stanoveni. Uvedené hodnoty je tfeba uvadét ve spravném tvaru, vcetné ptislusnych jednotek.
Provede se i pfislusné statistické zhodnoceni vysledki.

. Statistické vyhodnoceni — umoziiuje vyloucit odlehlé vysledky, vypocitat interval spolehlivosti a

relativni odchylku stanoveni.

. Zaver — uvede se ve formé jednoduché, jasné formulované véty o vysledku stanoveni ve formatu

pozadovaném v zadani, v¢etné ptislusnych jednotek.

. Graf — soucasti protokolu mize byt i graf kresleny na milimetrovém papiru nebo vytvofeny

v pocitaci. Soucasti kazdého grafu musi byt jasny popis o jaky graf se jednad (napt. zavislost
absorbance komplexu Fe-fenathrolin na vlnové délce). Jednotlivé osy musi mit jasny popis
véetné jednotek. Rozméry os musi byt voleny tak, aby graf zaujimal co nejvétsi plochu.



Vzorovy protokol

Katedra analytické chemie PFF UK

Ptijmeni: Novak Datum: 23. listopadu 2003
Jméno: Jan Obor: Analyticka chemie
Kod studenta: |15 Ro¢nik: I

Kaod ulohy: BrT Hodnoceni:

Nazev ulohy: | Bromatometrické stanoveni oxidu arsenitého.

Teoreticky princip
Titrace bromi¢nanem draselnym (bromatometrie) patii mezi oxida¢né-redukéni odmérné metody.

Pfi stanoveni se vyuzivaji oxidacni vlastnosti bromicnanu, ktery je redukujicimi latkami redukovan
na bromid

BrO, +6¢ +6 H'——Br +3 H,0

Jakmile je redukujici latka zcela zoxidovana, reaguje nadbytecny bromi¢nan s bromidem v roztoku
za vzniku elementarniho bromu.

BrO, +5Br +6 H'——3 Br, +3 H,O

Uvolnény brom rozrusuje strukturu methylové oranze nebo methylové cervené, které se do roztoku
pridavaji jako indikéator, takZe se roztok v bod¢ ekvivalence odbarvi.

V siln¢€ kyselém prostiedi 1ze za zvySené teploty snadno oxidovat bromi¢nanem arsenité soli na
soli arsenic¢né podle rovnice

3 As* +BrO; +6 H' ——3 As™ + Br +3 H,0
Procentuélni obsah oxidu arsenitého ve vzorku se vypocita s ohledem na stechiometrii reakce:

_ VKBYO3
nKBrO3 - cKBrO3 fKBrO3 1000

n,s = 3 Ao,

A3 3 3 VKBrO3

Ras,0, = ) 2”1<Bro3 ZECKBrO3fKBrO3 1000




Paso, = Mas,05 100 :; CKBr03fK]3ro3 VKBT03MAs203 100

1000m
kde p A0, procentualni obsah oxidu arsenité¢ho ve vzorku (%),
Ckmo, ~ — molarni koncentrace odmérneho roztoku bromi¢nanu draseln¢ho (mol mL ™),
Vimo, — — spotfeba odmérného roztoku bromi¢nanu draseln¢ho (mL),
1 KBio, T faktor odmérného roztoku bromi¢nanu draselného,
Mo — molarni hmotnost oxidu arsenitého (197,84 g mol ™),
m — navazka vzorku (g).

Popis vzorku

Vzorek ¢islo 15BrT byl bily, sypky prasek, uchovavany ve zkumavce uzaviené korkovou zatkou.
Postup prace

Do titra¢ni banky jsem odvazil asi 0,1 g vzorku pfesné a rozpustil jej ve 4 mL roztoku hydroxidu
sodného o koncentraci 4 mol mL™'. Poté jsem ptidal 20 mL roztoku kyseliny chlorovodikové
o koncentraci 6 mol mL ™" a smés ziedil vodou na 100 mL. Pfidal jsem 2 kapky methylové &ervens,
roztok zahtal na 60 °C a titroval jej odmémym roztokem bromi¢nanu draselného o koncentraci
0,015 mol mL™" (f=1,0747) aZ do odbarveni.

Namérené hodnoty, vypocty

Titraéni &inidlo: 0,015 mol mL ' KBrOs (f= 1,0747).

Cislo m VKBro3 P as,0,
stanoveni g ml - A -
1 0,1139 18,90 79,38

2 0,1197 20,40 81,53

3 0,1120 19,00 81,16

4 0,1344 22,80 81,16




Statistické vyhodnoceni
Uspotadani vysledki: 79,38 < 81,16 < 81,16 < 81,53
R=281,53-79,38=2,15

_ 81,16 79,38

=0,828
2,15

@)

Protoze Ok n-4= 0,765 < Q) je vysledek 1. stanoveni vyloucen jako odlehly.
Znovu usporadani vysledkt: 81,16 < 81,16 < 81,53

R=281,53-81,16=10,37

x =816

s=k3-R=0,591-0,37=0,22

0,22
*8116

=0,0027

S

Li,=K3-R=1,30-0,37=0,48

Zavér

Vzorek ¢islo 15BrT obsahoval 81,16 + 0,48 % oxidu arsenitého (s, = 0,27 %).



BezpelCnostni pfedpisy pro chemické laboratofe

Tyto predpisy jsou vytahem z CSN 01 9003, poiizenym podle konkrétnich podminek pracovist.
V¢étSina jejich ustanoveni je doslovnou citaci této normy. Dals$i doporucujici pfedpisy, pfichazejici

v uvahu pro chemické laboratote, zahrnuji zejména:

CSN 65 0201 — Hotlavé kapaliny

CSN 73 5195 — Vystavba a iprava chemickych laboratoii

CSN 07 8305 — Ocelové 1ahve se stlaéenymi a zkapalnénymi plyny

CSN 34 1720 — Rentgenové zafeni a pracovistd

CSN 34 1730 — Radioaktivni latky

CSN 34 1730 — Elektricka zaizeni

CSN 34 3500 — Prvni pomoc pii urazech elektiinou

CSN 34 6601 — Plynové spotiebice

Vyhlaska 50/1979 Sb. — odborna zpiisobilost v elektrotechnice

Natizeni vlady 10/1999 Sb. — o jedech a nékterych jinych latkach

Natizeni vlady 114/1999 Sb. — o jedech a nakazlivych chorobach a sktidcich
Zakon 157/1998 Sb. — o chemickych latkach a ptipravcich

Vyhlaska 110/1975 a 274/1999 Sb. — o pracovnich urazech

Vyhlaska 204/1994 Sb. — o poskytovani osobnich ochrannych prostiedkt
Naftizeni vlady 252/1992 Sb. — o poskytovani zvlastnich ptiplatkl ve zdravi Skodlivych podminkéch

Ptislusné ptedpisy jsou k dispozici u bezpecnostniho technika fakulty a u odbornych referentt
bezpecnosti prace jednotlivych oborti. VSichni zaméstnanci, ktefi maji pfistup do chemickych
laboratofi, musi byt prokazatelné seznameni s ptedpisy, pfichazejicimi v uvahu podle pracovniho
zafazeni, jsou povinni tyto predpisy dodrzovat a poc¢inat si v souladu se svoji odbornou kvalifikaci
1 v téch situacich, které nejsou doslovné dany predpisem. Dale jsou povinni ucastnit se pravidelnych
Skoleni bezpecnosti prace. Kontrolu téchto opatieni provadéji vedouci kateder a samostatnych

pracovist nebo jimi povéieni zaméstnanci.

1. Bezpecnost prace v chemické laboratofi vyzaduje dodrzovani bezpecnostnich opatieni,
odpovidajicich povaze prostiedi a latek, s nimiz se pracuje.

2. Laboratofe musi byt vybaveny dostatecnym pocCtem hasicich pfistroji, které museji byt
umistény na viditelném a piistupném misté a pravideln¢ kontrolovany odbornymi pracovniky.

3. Laboratofe museji byt vybaveny dostatecnym mnozstvim vhodnych pracovnich ochrannych
pomicek (bryle, Stity, rukavice, zastéry, apod.), které museji byt udrzovany ve funkénim stavu.
Zaméstnanci museji byt prokazatelné s uzivanim ochrannych pomiicek seznameni. Vedouci
laboratote urci zaméstnance, ktery odpovida za stav pomicek.

4. Laboratofe musi byt vybaveny prostfedky pro poskytovani prvni pomoci podle charakteru
provozu (1ékarnicky).
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Chemikalie musi byt uklddany v uzavienych nddobach (obalech) z vhodného materidlu a
oznaceny presnym nazvem nebo vzorcem. Uskladnéni a manipulace s jedy musi byt provadéna
v souladu s natizenim vlady 192/88 Sb.

Nédoby s kapalinami se musi chranit pied pfimymi slune¢nimi paprsky a ohfevem.

Alkalické kovy musi byt ukladany pod ochrannou vrstvou inertniho rozpoustédla, bily fosfor
pod ochrannou vrstvou vody. Ubytek kapalin se musi dopliiovat.

Rtut se musi prechovavat pouze v nerozbitnych nadobach. Mnozstvi nad 3 kg pouze
v ocelovych lahvich se Sroubovym uzavérem.

Latky, jejichz smichdnim mtize byt zptisobena nebezpecna reakce, se musi uklddat odd€leng.

V laboratofich musi byt udrzovana &istota a pofadek. Unikové cesty museji byt udrzovany
trvale volné.

Zaméstnanci museji byt seznameni se zachazenim s hasicimi pfistroji, s pozarnimi
poplachovymi smérnicemi a s tim, jak se chovat pfi tniku jedovatych plynd.

Laboratorni nddobi se nesmi pouzivat k jidlu, piti a k pfechovavani potravin. Pozivatiny nesmi
byt pfechovavany v chladni¢kach uréenych pro laboratorni pouziti.

Vyzaduje-li to charakter prace, musi se pfi praci pouzivat ochranné pomticky.

Kazdy zaméstnanec, ktery po skonceni prace opousti laboratof, se musi pfesvédcit, zda je
pracovisté v bezpecném a pozarn¢ nezavadném stavu

Do odpadniho potrubi je zakazano vylévat rozpoustédla, kterd se nemisi s vodou, dale jedy,
latky vybusné, louhy, koncentrované silné kyseliny, amoniak, perhydrol a takové latky a jejich
roztoky, které stykem s vodou, kyselinami nebo louhy uvoliuji jedovaté nebo drazdivé plyny.
Rovnéz je zakdzano vylévat do odpadniho potrubi biologicky odpad.

Do odpadniho potrubi se sméji vylévat v omezeném mnozstvi jednorazové nejvyse 0,5 L (po
ziedéni vodou alesponn 1:10 rozpoustédla s vodou dokonale misitelna a kyseliny a louhy
ziedéné nejméné 1:30 vodou).

Zbytky sodiku se likviduji rozpousténim v ethanolu a vylitim roztoku do odpadniho potrubi po
patficném ztedéni vodou.

Nédobi, které je zneciSténo latkami zdravi nebezpecnymi, musi byt ocisténo pred predanim
k umyti. Je zakdzéno davat k umyti poskozené nadobi.

Obsah olejové 14zné se musi pii zahfivani chranit pfed stykem s vodou a jinymi kapalinami.
Stfepy a jiné odpadky s ostrymi hranami musi byt odkladany do zvlastni odpadni nadoby.

Pti praci s vakuem nebo pietlakem ve skle se musi pouzivat jen vhodné neposkozené nadobi,
jehoz odolnost viici vakuu nebo pretlaku musi byt pfedem piezkouSena. Aparatura musi byt
zakryta Stitem nebo draténou siti.

Pti praci s latkami Skodlivymi zdravi je tfeba dbat, aby nedochazelo k jejich styku s pokozkou,
dychacimi organy, atd.

Veskerou manipulaci s latkami dymavymi, zapachajicimi, drazdivymi a jedovatymi je
dovoleno provadét jen v digestofi s dostatecnym odtahem.

Latky, jejichz rozpousSténim se uvoliiuje teplo, se musi rozpoustét po Castech za michani a
chlazeni.

Pti destilaci nizkovrouci hoflaviny se musi kontrolovat ptivod vody do chladi¢e a odstranit
z okoli vSechny jiné hoflaviny do bezpecné vzdalenosti.
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Pfi rozliti hoflaviny je nutno okamzité zhasnout otevieny oheni, vypnout elektricky proud
(v laboratofi) opustit mistnost a postarat se o ditkladné vyvétrani. Kapalina se asanuje vhodnym
poréznim materidlem. Nepolarni rozpoustédla se nesméji roztirat na plastické hmot¢ (nebezpeci
statické elektiiny).

Je zakdzano vytapét laboratofe piimym plamenem.

Hoflaviny je moZzno piechovavat v laboratofi pouze v mnozstvi, uréeném pro bezprostiedni
pouZiti.

Neni dovoleno nechavat hotet kahany bez dozoru.

Pti zjisténi zavady na plynovém spotiebi¢i nebo na instalaci je nutno ptislusny tsek uzaviit a
zajistit opravu.

Ocelové lahve se stlacenymi plyny je nutno zajistit proti padu tfmeny, fetizky nebo uchycenim
ve stojanu. Vzdalenost ocelové lahve od otevieného ohné musi byt nejméné 3 m.

Mistnosti, vnichz jsou ocelové ldhve splyny, musi byt na dvefich oznafeny tabulkou
s oznac¢enim druhu plynu.

Plyny se sméji vypoustét z [ahvi pouze pres redukéni ventil, urceny pro dany plyn.

V laboratofi sm¢ji byt uloZeny v blizkosti pracovisté nejvySe 2 ldhve stejného druhu plynu.
Lahve nesm¢ji byt skladovany na voln¢ piistupnych mistech.

V piipadé pozaru je nutno z pracovisté nejprve odstranit ocelové lahve.

Uvnitt budovy sméji byt ocelové lahve transportovany jedin€ na voziku a s nasroubovanym
klobouckem.

Osoby bez elektrotechnické kvalifikace mohou:

a) samostatn¢ obsluhovat jednoduché elektrickd zatfizeni provedend tak, Ze pfi jejich obsluze
nemohou pfijit do styku s ¢astmi pod napétim vysSim nez 50 V.

b) pracovat v blizkosti ¢asti pod napétim jen pfi dodrzovani bezpecnych vzdalenosti.
Opravovat, udrzovat a rozsifovat elektrické spotfebice a instalaci elektrické energie je dovoleno
pouze osobam s prislusnou kvalifikaci.

Tam, kde je pro objekt, budovu nebo jeji cast vyhlaSen zdkaz koufeni, musi byt tento zakaz
dodrzovan. Urcené prostory, kde je dovoleno koufit, musi byt ziizeny v bezpe¢ném prostiedi,
nesmé&ji byt komunika¢né spojeny s prostorami, kde se pfedpoklada nebezpeci vybuchu nebo
pozéaru a musi byt zietelné oznaceny.

V odiivodnénych pfipadech muize vedouci pracovist¢ po predchozim projedndni
s bezpecnostnim technikem piipojit k témto piedpisim dopliiky, platné pro prace specidlniho
charakteru.

Sestavil: utvar BOZP a PO 04/96
Doplnil: Josef Wudy 01/2000



