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Systematicky kvalitativni rozbor amorgamickych latek pisobi potize
tehdy, je-li k disposici jen nékolik malo mg zkoumané latky. Metody
mikroskopické [1] lze zpravidla pouZiti jen jako metody identifikaéni.
Analyticky pochod s pouzitim kapkové metody podle Tananajeva
[2] nebo F eigla [3] vychazi z nelinosného pozadavku stanoviti v kap-
ce jednotlivy hledany element selektivni reakei za p¥itomnosti viech
ostatnich sloZek [4-7]. Pfitommé latky nuino maskovati, co? sniZuje
citlivost reakci. K amalyse se pouZije tolik kapek vzorku, kolikrat se
patra po jednotlivych iontech. Nakonec je tedy tfeba mékolik desitek
kapek vzorku a celkové potfebné mmozstvi se blizi héZnému mmoZstvi
pfi makroanalyse. Dalsi nevyhodou té&chto postupii je velmi €asté po-
uzivani té€zko pristupnych &inidel. Citovany N. A. Tananajev ve sv¢
posledni knize o mikroanalyse [8] pouZiva v systematickém postupum opét
déleni sraZenim a filtraci. Mikroanalyticky postup, ktery pouziva oddé-
leni jednotlivych skupin iomtd zpisobem sraZecim, je odvisly od zafi-
zeni k déleni sraZeniny od kapaliny. Vedle odstfedovani se pouZiva fil-
trace podle K. L. Maljarova [9]. Na roziifeny a zabrouSeny konec
kapildry se da kotoué filtraéniho papiru :a druha zabrousena kapildra,
pak se obé ¢asti k sobé pritlaéi pérem. Podle E. Caleye [10] se fil-
truje malym kotouckem filtraénihe papiru, ktery je umistén na kau-
tukové vlozce v T trubici. Kley a Bemedeti-Pichler [1] fil-
truji papirovou drti, kterou péchuji do zvomnkovité milevky. Tento fil-
traéni zvonek pouziva i L. Clarke [11] p¥i své ohnuté kapilare, kte-
rou ssaje kapalinu z odstfedovacich zkumavek. Podobmého typu je
Emichova filtraéni tyéinka [3], pouZivana 1 ve vazkové mikroanalyse.
Emichovu tyéinku k nassavani kapaliny shora pouZivd Gorb ach [12].
Lze téz pouZiti k filtraci sklenény fritovy kelimek nebo mué. Fei gl [3]
popisuje pipetu, ve které di do ziZeného konce chomdiéek vaty a tim
prossaje roztok. Tento pestup hodi se jen pro pripady, kdy nejde o
dalsi zpracovani ssedliny,

‘ Pro systematicky postup kvalitativni analysy mékolika kapek ruz-
toku se mi osvédéila upravena filiraéni ndsoska. Je vyfouknuta ze sil-
nosténné kapilary. Pro prici s 0,2—1 ml jsou rozméry a tvar uvedeny
na obr. 1. Objem nasosky je 5—8 ml. Pro filtraci jedné kapky az né-
kolika kapek je vhodna nasoska z kapilary 5 mm, jeji tvar a rozméry
jsou obdobné, ale celkovy objem je asi 2 ml. Jako filtra¢ni vrstva slouZzi
¢ista vata. Maly chomaéek vaty (10 — 20 mg) se uchopi prsty levé ruky
na jednom komeci, druby komec se palcem a ukazovatkem pravé ruky
silné sto¢i. Této stofené <Casti se ponechaji jen asi 3 mm, konec se od-
stfithne. Chomaéek se vsume stoéenym koncem do kapilary nalevkovi-
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tym rozsifenim. Pak se vata upéchuje vytaZzenym koncem tylinky (obr.
4) a East, ktera pfecniva pfes malevku, se odstfihne. Druhy konec ty-
dinky se ov']hcx destilovanou vodou. Tim se mavlh&i vata a dile se upé-
chuje. Cim je ssedlina, kterou filtrujeme, jemn&jsi, tim siln&ji se musi

vata upech;ovat Propustnost vrstvy jes§té pred f11tnac1 se kontroluje
prossavanim 1sty.
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Obr. 1—7.

U nasosky z kapilary 7 mm vazi hotovy filtraéni chomaé 6—12
mg, u mensi, z kapilary 5 mm, vaZi 3—8 mg. Vazi-li filir praméru 90
mm 0,65 g a filtruje-li se jim objem 10 ml, pak pFipadi na 1 ml kapa-
liny 65 mg celulosového filtraéniho materialu. U filtraéni nasosky ob-
jemu 7 ml ptipada pfi filtraci 0,5 ml na 1 ml 12—24 mg filtraéniho
materidlu, u men$i ndsosky priméru 5 mm pripadd 30—80 mg vaty.
byl-li objem filtrovamé kapaliny 0,1 ml. ProtoZe u popsaného zpusobu
se makonec prossaje vzduch, jsou ztraty ve filtraénim materidlu mensi
neZ p¥i bézné filtraci s nélevkou a papirem.

Pii filtrovani se odssivd bud sty nebo vodni vyvévou. Filtraéni
nasoska se spoji gumovou haditkou s daldi pojistnou trubici, ktera je
roziirena dvéma vyfouknutymi koulemi (obr. 2), nebo pojistnou trubici
tvaru vyobrazeného na obr. 3. Pri odssavani sty se smackne gumova
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hadi¢ka po vyssani vzduchu tlaékou. P¥i pouZiti vodni vyvévy se zafadi
.za pojistnou trubici kohout, aby bylo moZno regulovati vakuum. Pojist-
‘na trubice ma byti pokud moZno ve vodorovné poloze. Bo¢ni kapilarni
otvor nasosky — vypust — se uzavie tenkou hadi¢kou se sklem&nou
tyéinkou mebo priloZenim prstu. Nisoska se pomofi filtraénim koncem
do kapaliny a poéne se mimé odssavati. KdyZ ve zkumavce zbyva jiz
jen malo kapaliny, uzavie se kohout vyvévy, aby prohanénim proudu
‘vzduchu nenastaly ztraty filtratu. Filtrace je skoméena, kdyz od spodu
mirné bublia vzduch, Trva celkem nékolik vtefin aZ jednu minutu po-
dle 1oho, jak velké bylo mnoZstvi kapaliny, jaké vlastnosti méla ssedli-
na a jak silna a upéchovana byla filiraéni vrstva, Byl-li filtr malo upé¢-
chovan a filtrdt neni &iry, vrati se vypusti do zkumavky, filtr se doda-
teéné upéchuje tyéinkou a filtrace se opakuje. Pak se vyvéva a pojistna
trubice odpoji, nisoska se necha ve svislé poloze a pozoruje se, je-ii
v horni kouli kapalina, kterou by bylo pripadné nutno opatrné vyfouk-
nouti do spodni koule. Pak se trubit¢ka makloni do vodorovné polohy
vypusti nahoru, vypust se uzavie a prossaje se vzduch. Tim se pFesun¢
kapalina z kapilary do spodni koule a také vata se prakticky zbavi ka-
paliny. Otodenim masosky stede kapalina do méilevkovité 8asti k vypusti.
Vypust priloZime ke sténé zkumavky a mirnym foukmutim nasosku wy-
prazdnime. Pak se do zkumavky, ve které bylo provedeno srazemi, na-
kape promyvaci kapalina a postup se opakuje: Ztraty filtrata pFi tomto
postupu jsou malé, jak patrno z tabulky. MnoZstvi filtratu zji§fovano
titradné tak, Ze uréity objem m/10 louhu draselného, obarveného fenol-
ftaleinem, byl popsanym zptisobem prefiltrovan a odkapin do misky.
ve které byl pak titrovian n/20 kyselinou solnou z mikrobyrety. Do p¥es-
né dotitrovaného roztoku byla odkapana také promywaci kapalina, des-
tilovana voda. Po prvé promyto 2 kapkami destilované vody, po druhé
5-ti kapkami. Po prvnim a po druhém promyti byla zjisténa spotfeba
kyseliny. Pokusy 5—10 byly provedeny obdobn& s n/2 kyselinou si-
rovou, obarvenou metyloran#i a jeji mmnoZstvi stanovemo titraci n/l10
louhem draselnym. Pro snadnéjsi porovnani byla spolfeba vZdy piepoéi-
tana na normalitu filtrovaného roztoku.

Zbytek roztoku ve zkumavce a ve filtraéni nasosce pfi filtraci bez
promyti je u vétsiho typu asi 0,05 ml, u men3iho typu asi 0,03 ml a
zmen§i se promytim dvéma kapkami asi na polovinu. Pro ticely kvali-
tativni analysy postaéi jedno nebo dvoje promyti, aby se roztok zbyteéné
neziedoval. Pro téely kvantitativni byle by tf¥eba trojtho az étverého
promyti, ale vzhledem k malym objemim a jejich snadnému odpafeni
by ani takto nevznikly podstatné potiZe.

Misto vaty je moZno pro filtraci Ziravych kapalin pouZiti jako fil-
traéni material asbest.

Ssedlina zustdva z ¢dsti na sténdch zkumavky, 8ast se zachyti ma
filtraéni vrstvé. Ssedlina se ve zkumavce rozpusti v pfisluiném roz-
poustédle. Filtraéni nasoska se pri tom mnecha poloZena na dné zkumav-
ky, pak se rozpustidlo pomalu prossaje nasoskou, jeli tfeba, vrati se
vypusti do zkumavky a prossaje znovu. UmoZiiuje tedy filtraéni nésos-
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Tap.

Nalezeno
Obsah | V2t po filtraci | po pnim promyi | pa druhém promyi
O sty “ ;r;ﬁce o 2tréta 2trdta o) | Ztrata
ml fo o | mL | % o | ™% ol '0—/0‘
1 slepy nefiltrovdno
pokus | 1,00 | 1,00 | 100 0,00
2 |7ml| 1,00 095 95 | 0,05| 098 | 98 | 0,02 | 0,99 [99] 0,01 | 1
3 04 | 036( 90 | 0,04 | 037! 93 | 0,03
4 0,2 | 0,17 | 85 003| 0,19 95 [ 0,01
5 1,001 094 | 94 | 0,06 | 097 | 97 | 0,63 | 0,99 {99| 0,01 | 1
6 0,251 0,19; 76 | 0,06 | 0,22| 88 | 0,03 | 0,24 {96| 0,01 | 4 .
7 025 020 | 8 | 0,05 0,23 92 | 0,02 | 0,245{98| 0,005/ 2
8 |2mi]| 025 0,22 | 8 | 0,03 0,235 94 | 0,0'5 0,245 98| 0,005| 2
9 0,251 0,22| 8 | 0,03 | 0,245 €8 | 0,005 0,248 99| 0,002| 1
10 0,05 0,035i 70 | 0,015; 0,050 100 —

ka rychlé a bezpetné déleni iontd a jejich skupin srazecimi zpiasoby
v objemu mnékolika kapek vzorku a tim celkovou kvalitativni analysu
» miligramového mnozstvi.

Vedle filtra¢ni nasosky bylo pouZito nékterych dalsich jedrodu-
chych pomicek. SraZeni se provadi ve zkumavkach priméru 10 — 18
wmm, ale jejich vyika je jen 10 — 30 mm (obr. 5). Zkumavka muze byti
zasazena v prohlubni vyvrtané do dfeva. Je vBak lépe ji zachytiti v
draténém stojanku pro jednu zkumavku, kterého je pak moZno pouZiti
jako drzatka a ktery je moZno poloZiti na horkou asbestovou sitku,
checeme-li ohsah zkumavky zavarit nebo odparit. Stojanek je z mékkého
pozinkovaného dratu priméru 1 — 2 mm, stoéeného podle obr. 6. Po-
kud je tfeba provadéti v analytickém pochodu kapidkové reakce, lze
s vyhodou pouziti ploché bezbarvé sklo, na kterém se ohraniéi Carou
napsanou ¢istym parafinem plocha 1 X 1 em aZ 2 X 2 cm pro jednu
reakei, Vodné roztoky nesmadéeji parafinované sklo a zdstanou v ohra-
niéeném prostoru. Pod sklo se podlozi podle potieby bud bily nebo
¢erny leskly papir. Velmi slabé barevné odstiny se stanou zfetelnéjiimi,
nassajeme-li pozorovanou kapalinu do kapilarné ziZené trubicky.

Potfebny sirovodik se pFipravi piésobenim zfedémé kyseliny na
sirnik Zeleznaty v jednoduchém pristroji, ktery se sklada z trubice pri-
méru 10 — 14 mm, délky asi 200 mm, kterd je 20 mm od konce pro-
tazena v kratkou kapilaru. Nad toto ziZeni se daji kousky sirniku Ze-
leznatého, nad né oddélend nékolik chomaékt skelné vaty. Nahofe se
trubice uzavie jednou vrianou ziatkou, kterou prochizi trubic¢ka pri-
méru 4 mm. K té se pFipoji kaudukovou hadid¢kou srazeci trubice. Po-
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kud potfebujeme sirovodik, ponofime trubici do zkumavky 18 mm s ky-
selinou. Neni-li sirovodik privé tfeba, predélame trubici do zkumavky
s vodou a zkumavku s kyselinou lehce uzatkujeme (obr. 7).

Pouziti popsaného niéini umoZiuje velmi rychly kvalitativni roz-
bor malého mno#stvi latky i za pouZiti reagencii b&Znych pro makro-
analysu, Pouzit byl v zisadé postup déleni kationtd podle B6 ttgera.
Pro ovéreni pouZitelnosti byl pripraven roztok, ktery v objemu 0,30 ml
ohsahoval po 0,10 mg Ag, Pb, Bi, Cu, Cd, Ni, Co, Fe, Zn, Ca, celkem
1 mg kationtd., Viechny tyto kationty se podafilo postupné v roztoku
dokazati, kdyZ k analyse bylo vzate 0,3 ml a 0,6 ml roztoku, to je jeden
nebo dva mg kationtd. P¥i pokusech s 0,15 ml roztoku, to je 0,5 mg
kationt, nebyla reakce ma zinek sirovodikem dosti prikazna a vapnik
bylo nutno sraziti pFimo jako $tavelan, uhli¢itanem amonnym nevznikla
patrna ssedlina. Tim bylo prokdzimo, Ze pfi pouZiti bé&inych reakei je
moZno pomoci filtraéni misosky a ostatnich popsanych pomitcek ana-
lvsovati s tspéchem velmi malsd mnoZstvi latky.

Souhrn

Byl popsan nevy filtraéni zpisob déleni ssedliny od roztoku v ob-
jemu nékolika kapek pouzitim specialni sklenéné filtrani nasosky. Ta-
to umoziuje jednoduché a p¥i tom kvantitativni déleni srazeniny od roz-
toku, jeji promyti a daldi zpracovani. Ztrity po dvojnisobném promyti
ssedliny nékolika kapkami promgyvaciho roztoku jsou 1—4%, coz pro
uéely kvalitativni analysy je postacujici. Byly 1aké popsany mé&které daisi
jednoduché pomicky pro mikroanalysu, reakéni madobky, stojanek,
kapkovaci desticka a pFistroj pro vyvoj sirovodika. Popsané zaFizeni
bylo vyzkouSeno na b&Zném systematickém postupu kvalitativniho dé-
leni kationtd. Pro kvalitativni stanoveni az 10 kationti vedle sebe
dostaduje 1 mg vzorku v ohjemu 0,3 ml.

HEKOTOpre TEXHUY2CKHME BCIOMOraTeJIbHbIE€ CPEACTBA KAa4YeCTBEHHOIO
MUKpOaHaJusa

11 Bpxewrtsin
BriBongsn

OnucaH HOBbIA PHIHTPALMOHHBIA METO/, BhIAE 1EHHST 0CAAKA OT PACTBOPA B 00'bEME
HECKOJbKAX KaNeJ/b, P DOMOLY CHELHAJIBHOTO CTEKJSSHHOrO (puIbTPOBAJBHOrO CH-
(ona. OH caenaeT BOSMOXKHBIM IPOCTO H KOJIHMYECTBEHHO BHAECIBITH OCAfOK OT pac-
TROpA, NIPOMBIBATL €ro W janee paspaborars. [Jorepu mocne jBOAHOro npombiBa-
HHA 0CaJKa HECKOJIbKHMHA KaIIsiMd OPOMBIBHOH skuakocTd 1—49/,, OmnucaHsl Tarxe
HEKOTOpble OPOCThbIE BCIOMOraTelbHble CPEACTBA AJII MHUKDOAHAa/IM3a — pPEaKLHOH-
Has 1I0CY/a, KamesibHasi mJIAcTAHKAa M OpnbOp AJsT BblAeJseHus cepoBopgopopa. Opwu-
CaHO€ YCTpOeHHMe HCCJIeJ0BaHO Ha OOBLIYHOM CHCTEMATHYECKOM NpPHEME KayeCTBEH-
HOro paspefieHus] KaTAOHOB. [lns1 KayeCTBEHHOro ompejeneHus 10 xaTHOHOB AOCTa-

TO4HO 1 Mr mpo6nl B o6beme 0,3 M.
[Toay4yedo B Pepmaxumio 27 mapra 1952,
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EINIGE TECHNISCHE BEHELFE DER QUALITATIVEN MIKROANALYSE
JAN VRESTAL

Zusammenfassung

Ein neuer Filtrationsart fiir die Trennung der Niederschlige von der Flissig-

Keit mit Hilfe yon ciner glisernen Mikroheber wurde beschrieben. Dieser erméglicht
cinfache und dabei quantitative Trennung des Niederschlages von der Fliissigkeit,
sein vollstindiges Waschen und weiteres Verarheiten. Die Verluste bei zweimaligen
Durchwaschen des Niederschlages sind 1—4%, was fiir die Zwecke der qualitativen
Analyse vollkommen geniigend ist. Es wurde auch einige weitere einfache Hilfsmittel

fir

die Mikroanalyse. Reaktionsgefisse, Stiander, Tiipfelplatte und cin Schwefel-

wasserstoffentwickelungsapparat beschrieben. Beschriebene Einrichtung wurde auf dem
gewohnlichen qualitativen Gange fiir die Kationen geprift. Bei qualitativer Ermit-
telung bis 10 Kationen necheneinander geniigt 1 mg der Probe in 0,3 ml
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In die Redaktion eingelangt den 27. II1. 1952
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