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ΠΡΑΓΜΑΤΙΚΑ ∆ΕΙΓΜΑΤΑ (1)

- Οι χηµικοί σε ακαδηµαϊκά ιδρύµατα και βιοµηχανία κατά

κανόνα έχουν να κάνουν µε υλικά που δεν είναι απλά ούτε

διαθέτουν ιδανικά χαρακτηριστικά διαλυτότητας,

πτητικότητας, σταθερότητας και οµοιογένειας.

- Θα πρέπει να προηγηθούν πολλά στάδια πριν την τελική

µέτρηση, η οποία ίσως είναι και το ευκολότερο και λιγότερο

χρονοβόρο στάδιο.

- Για τα πραγµατικά δείγµατα (real samples) συχνά

απαιτείται συµβιβασµός µεταξύ διαθέσιµου χρόνου και της

κρινόµενης ως απαραίτητη ακρίβειας.
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ΠΡΑΓΜΑΤΙΚΑ ∆ΕΙΓΜΑΤΑ (2)

� Παράδειγµα προσδιορισµός ασβεστίου σε υδατικό διάλυµα (πχ περιεκτικότητα σε

ασβέστιο ενός απλού άλατος):

• Τιτλοδότηση µε πρότυπο διάλυµα EDTA

• Μέτρηση δυναµικού ενός εκλεκτικού ηλεκτροδίου

• Με ατοµική απορρόφηση ή ατοµική εκποµπή

• Με καθίζηση ως οξαλικό άλας και ζύγιση ή ογκοµέτρηση µε υπερµαγγανικό κάλιο

� Ωστόσο πιθανότερο είναι να ζητείται η περιεκτικότητα σε ασβέστιο δειγµάτων ζωικών

ιστών, πυριτικών ορυκτών ή δείγµατος υάλου

• Κανένα από τα υλικά αυτά δεν είναι διαλυτό στο νερό ή σε αραιά διαλύµατα

αντιδραστηρίων

• Πριν από τον προσδιορισµό το δείγµα θα πρέπει να διασπαστεί σε υψηλές θερµοκρασίες

και µε πυκνά αντιδραστήρια, µε κίνδυνο απώλειας ασβεστίου ή εισαγωγής ακαθαρσιών

ασβεστίου. 3



ΕΠΙΛΟΓΗ 

ΤΗΣ ΑΝΑΛΥΤΙΚΗΣ ΜΕΘΟ∆ΟΥ (1)

1. ΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΠΡΟΒΛΗΜΑΤΟΣ

� Περιοχή συγκέντρωσης υπό προσδιορισµού ουσίας

� Επιθυµητή ακρίβεια

� Άλλα συστατικά που περιέχει το δείγµα� Άλλα συστατικά που περιέχει το δείγµα

� Φυσικές και χηµικές ιδιότητες χονδρικού δείγµατος

� Πόσα δείγµατα απαιτείται να αναλυθούν

Ο χρόνος διεξαγωγής µιας ανάλυσης συχνά αυξάνει εκθετικά µε το
απαιτούµενο επίπεδο ακριβείας

Μπορεί να είναι απαραίτητη η ταυτοποίηση συστατικών ενός
δείγµατος πριν την ποσοτική ανάλυση
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ΕΠΙΛΟΓΗ 

ΤΗΣ ΑΝΑΛΥΤΙΚΗΣ ΜΕΘΟ∆ΟΥ (2)

2. ∆ΙΕΡΕΥΝΗΣΗ ΤΗΣ ΒΙΒΛΙΟΓΡΑΦΙΑΣ

Επιπλέον χρόνος για τη µελέτη της βιβλιογραφίας
εξοικονοµεί χρόνο και προσπάθεια στο εργαστήριο

3. ΕΠΙΛΟΓΗ Η’ ΣΧΕ∆ΙΑΣΜΟΣ ΜΙΑΣ ΜΕΘΟ∆ΟΥ3. ΕΠΙΛΟΓΗ Η’ ΣΧΕ∆ΙΑΣΜΟΣ ΜΙΑΣ ΜΕΘΟ∆ΟΥ

Αν η προς ανάλυση ουσία είναι συνηθισµένη, επιλέγεται µια
από τις εναλλακτικές µεθόδους που πετυχαίνει την επιθυµητή
αξιοπιστία µε το µικρότερο κόστος σε χρόνο και προσπάθεια

Αν δεν υπάρχει µέθοδος για τον συγκεκριµένο τύπο δείγµατος
ίσως χρειαστεί προκαταρκτική εργαστηριακή δοκιµασία για
την αξιολόγηση αλλαγών σε καθιερωµένες µεθόδους.
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ΕΠΙΛΟΓΗ 

ΤΗΣ ΑΝΑΛΥΤΙΚΗΣ ΜΕΘΟ∆ΟΥ (3)

4. ∆ΟΚΙΜΗ ΤΗΣ ∆ΙΑ∆ΙΚΑΣΙΑΣ

o Ανάλυση προτύπων δειγµάτων

Είναι απαραίτητο τα πρότυπα να είναι παρόµοια µε τα δείγµατα ως προς τη
συγκέντρωση του αναλύτη και ως προς την ολική τους σύνθεση. Πηγή προτύπων
υλικών αναφοράς για ουσίες του εµπορίου ή περιβαλλοντικών, κλινικών, βιολογικών ή
ιατροδικαστικών µελετών: Εθνικό Ινστιτούτο Προτύπων και Τεχνολογίας (NIST)ιατροδικαστικών µελετών: Εθνικό Ινστιτούτο Προτύπων και Τεχνολογίας (NIST)

o Χρησιµοποίηση άλλων µεθόδων

o Γνωστή προσθήκη στο δείγµα

Αναλύονται όχι µόνο τα δείγµατα αλλά και δείγµατα στα οποία έχουν προστεθεί γνωστές
ποσότητες αναλύτη και η αποτελεσµατικότητα της µεθόδου κρίνεται από την ανάκτηση
της προστεθείσας ποσότητας. Με τον τρόπο αυτό αναδεικνύονται σφάλµατα που
προέρχονται από τον τρόπο χειρισµού του δείγµατος ή την παρουσία άλλων στοιχείων
ή ενώσεων στη µήτρα.
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ΑΚΡΙΒΕΙΑ ΣΤΗΝ ΑΝΑΛΥΣΗ 

∆ΕΙΓΜΑΤΩΝ ΠΟΛΥΠΛΟΚΩΝ ΟΥΣΙΩΝ
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- Αναλύσεις ακριβείς κατά µερικά δέκατα % αποτελούν εξαίρεση παρά κανόνα στις

αναλύσεις πολύπλοκων δειγµάτων µε κοινές µεθόδους

- Σφάλµατα της τάξης του 1 ή 2 % πρέπει να γίνονται αποδεκτά εκτός και αν αυξηθεί πολύ ο

χρόνος της ανάλυσης

- Για δείγµατα που περιέχουν µικρότερο από 1% του αναλύτη τα σφάλµατα είναι ακόµα

µεγαλύτερα

- Σύγχρονες αναλυτικές τεχνικές δεν έχουν λύσει απολύτως το πρόβληµα στην περίπτωση

των πραγµατικών πολύπλοκων δειγµάτων.



ΠΡΟΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΤΩΝ 

ΕΡΓΑΣΤΗΡΙΑΚΩΝ ∆ΕΙΓΜΑΤΩΝ

� ΘΡΑΥΣΗ ΚΑΙ ΛΕΙΟΤΡΙΒΙΣΗ

Η θραύση (crushing) και η λειοτρίβιση (grinding) χρησιµοποιούνται για τη µέιωση του µεγέθους των
σωµατιδίων.

Οι διεργασίες αυτές µπορεί να αλλοιώσουν τη σύνθεση του δείγµατος (ανάπτυξη υψηλών
θερµοκρασιών, αύξηση της επιφάνειας και άρα και δυνατότητα αντίδρασης µε την ατµόσφαιρα).

Η µηχανική τριβή των επιφανειών της συσκευής λειοτρίβισης µπορεί να επιβαρύνει το δείγµα.Η µηχανική τριβή των επιφανειών της συσκευής λειοτρίβισης µπορεί να επιβαρύνει το δείγµα.

Η θραύση και η λειοτρίβισης συνεχίζονται µέχρι ότου ολόκληρο το δείγµα περάσει από το κόσκινο
µε το επιθυµητό µέγεθος οπών.

Χρησιµοποιείται µεγάλη ποικιλία εργαλείων όπως θραυστήρες και κονιοποιητές µε δίσκους,
σφαιρόµυλοι και διάφοροι τύποι ιγδίων (γουδιά).

� ΑΝΑΜΙΞΗ ΣΤΕΡΕΩΝ ∆ΕΙΓΜΑΤΩΝ

Απαραίτητη για την οµογενοποίηση του δείγµατος. Πρέπει να επαναλαµβάνεται γιατί κατά την
παραµονή διαχωρίζονται τα σωµατίδια, λόγω µεγέθους και πυκνότητας.
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ΥΓΡΑΣΙΑ ΣΤΑ ∆ΕΙΓΜΑΤΑ -

ΑΠΟΜΑΚΡΥΝΣΗ

Κοινή πρακτική η αποµάκρυνση της υγρασίας των δειγµάτων

πριν τη ζύγιση. Όπου αυτό δεν είναι δυνατό, επιδιώκεται η

ρύθµιση της περιεκτικότητας σε σταθερό επίπεδο.

Η ξήρανση επιτυγχάνεται µε θέρµανση σε φούρνο συµβατικό
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Η ξήρανση επιτυγχάνεται µε θέρµανση σε φούρνο συµβατικό

ή κενού ή φύλαξη σε ξηραντήρα καθορισµένης υγρασίας.

Χρησιµοποιούνται επίσης φούρνοι µικροκυµάτων ή λυχνίες

υπεριώδους για συντόµευση της διαδικασίας.

Οι διεργασίες αυτές διαρκούν όσο χρόνο απαιτεί η

σταθεροποίηση της µάζας των υλικών.



ΜΟΡΦΕΣ ΤΟΥ Υ∆ΑΤΟΣ ΣΤΑ ΣΤΕΡΕΑ

(1)

� Απαραίτητο ύδωρ (essential water):

Αποτελεί τµήµα της κρυσταλλικής δοµής µιας ένωσης στη 

στερεά της κατάσταση. Είναι το ύδωρ που περιλαµβάνει σε 

στοιχειοµετρική ποσότητα µια σταθερή ένυδρη ένωση πχ. στοιχειοµετρική ποσότητα µια σταθερή ένυδρη ένωση πχ. 

BaCl2.2H2O

� Συστατικό ύδωρ (water of constitution) είναι το ύδωρ 

που σχηµατίζεται από ένα καθαρό στερεό όταν αποσυντεθεί 

µε θέρµανση ή µε κάποια χηµική επεξεργασία

Ca(OH)2 (s) CaO (s) + H2O (g)
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ΜΟΡΦΕΣ ΤΟΥ Υ∆ΑΤΟΣ ΣΤΑ ΣΤΕΡΕΑ

(2)

� Μη-απαραίτητο ύδωρ (non-essential water)

Είναι το ύδωρ που συγκρατείται από ένα στερεό κατά φυσικό τρόπο. ∆εν είναι απαραίτητο για το

χαρακτηρισµό της χηµικής σύστασης και δεν βρίκεται σε στοιχειοµετρική αναλογία.

� Προσροφηµένο ύδωρ (adsorbed water)
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Βρίσκεται στην επιφάνεια των σωµατιδίων του υλικού και η ποσότητά του εξαρτάται από την

υγρασία, τη θερµοκρασία και την επιφάνεια του στερεού

� Ροφηµένο ύδωρ (sorbed water)

Βρίσκεται στα διάκενα της µοριακή δοµής µια ένωσης κολλοειδούς χαρακτήρα (άµυλο, πρωτεΐνες,

ενεργός άνθρακας, ζεόλιθοι). Η ποσότητα του ροφηµένου ύδατος είναι µεγάλη και εξαρτάται από

την υγρασία και τη θερµοκρασία.

� Έγκλειστο ύδωρ (occluded water)

Παγιδευµένο σε µικροσκοπικούς θυλάκους στερεών και κυρίως ορυκτών και πετρωµάτων



ΕΠΙ∆ΡΑΣΗ ΘΕΡΜΟΚΡΑΣΙΑΣ ΚΑΙ ΥΓΡΑΣΙΑΣ 

ΣΤΗΝ ΠΕΡΙΕΚΤΙΚΟΤΗΤΑ 

ΤΩΝ ΣΤΕΡΕΩΝ ΣΕ Υ∆ΩΡ

Η προσρόφηση ή έκροφηση 
συνήθως επιτυγχάνεται γρήγορα 
και ολοκληρώνεται µετά από 5-
10 min. (0,1- 1,0% της µάζας 
του στερεού).

Η ρόφηση µπορεί να χρειαστεί 
µέρες ή ακόµα και εβδοµάδες 
για να έρθει σε ισορροπία (10-
20% της µάζας του στερεού). 
Αύξηση της θερµοκρασίας 
αυξάνει το ποσοστο 
αποµάκρυνσης του νερού. 
Απαιτούνται θερµοκρασίες 
µεγαλύτερες από 100 °C.


