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1. Uvod

Tato skripta jsou urena posluchaéim l.roéniku Fakulty chemicko-technologické pro zakladni a v jejich
vysokoSkolském studiu prvni laboratorni kurz. Hlavnim cilem zakiadnich Cloh je osvojeni potrebné laboratorni
techniky a ovéreni nékterych obecnych chemickych zakonitosti, se kterymi se studenti teoreticky seznamili v
prednaskach predmétu obecna chemie,

1.1. Chemicka laborator

Chemicka laborator je zakladnim objektem, ve kterém provadime nejriznéjsi chermické prace. Kazda
laboratorf je zafizena podle typu a zaméreni prace, klera je v ni provadéna. Podle typu prace jsou laboratofe
napr. Skolni, provozni, vyzkumné ap., podle zaméreni analytické, spektralni, preparacni ap. Kazda laborator by
méla byt dobfe osvétlena, sucha a dobre véiratelna mistnost, opatiena pracovnimi stoly. Povrch pracovnich
stoltl byva podle Uéelu oblozen keramickymi obkladackami, umélou hmotou, ¢ jinak chranén. Pod pracovni
deskou byvaji obvykle prostory na uloZeni pracovnich pomlcek, nadobi a nafadi. Obvyklym vybeavenim
pracovniho stolu je vyvod vody, plynu a tlakového vzduchu. Na pracovnim stole byvaji instalovany zasuvky s
elektrickym napétim 220V a 380 V.

Nezbytnym vybavenim chemické laboratore, kde se provadéji preparace, je digestor. Je to prosklena
dievéna nebo kovova skiifl postavena u stény laboratore s piedni ¢asti vysouvatelnou nahoru. Zadni éast a
pracovni plocha je vykachlickovana V digeston jsou vyvody vodovodniho a plynového potrubi a vylevky. Co je
podstatné, v zadni sténé ve spodni a horni ¢asti jsou otvory - odtahy, pripojené k ventilatorim, odvadéjicim
vzduch se Skodlivymi vypary ven z budovy.

V digestoii pracujeme s jedovatymi, pachnoucimi a leptavymi tékavymi latkami a také tehdy,
odpaiujeme-li roztoky obsahujici kyseliny nebo amoniak.

Podél stén laboratore byvaji pevné konzoly, na nichz jsou postaveny vahy a dalSi spoleéna zafizeni -
picky, susamy, police s chemikaliemi ap.

V laboratofich jsou nadoby na odpadky. Do téchto nadob se neodhazuji zbytky Ziravin, samozapalnych
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latek, ani sklo. Rozbité sklo se shromazduje v nadobé k tomu zviast urcené.
DiileZitou soucasti kazdé chemické laboratofe jsou protipozami pomlicky, predevsim hasici pristroje,
bedny s piskem, sprchy apod.

1.1.1. Voda

Voda je v laboratomim stole ¢ digestofi vyvedena do kohoutkl, umisténych nad otvory odpad( nebo
nad vylevkami. Kohouty maiji zeleny natér a jsou opatieny Sroubenim, k némuz Ize previecnou matici piipojit
trubicku, na kterou se pak mlze nasadit gumova hadice. Otevieny vodovodni kohout se nesmi nechat bez
dozoru. UtrZena nebo uvoinéna hadice dokaze zplisobit v kratké dobé zatopu v laboratori.

Qdpadni otvory v digestofich i na pracovnich stolech jsou zpravidla (izké. Neodkladame proto na né
zkumavky, trubicky, kadinky a chranime je pred ucpanim. Vylevky po stranach stolli jsou kameninové a jsou
spojeny s odpadnim potrubim pres sifonovy Lzavér, aby do laboratore nevnikaly plyny z odpadniho potrubi. Do
vylevky se nesmi odhazovat pevné odpadky jakéhokoliv druhu. Jeji ucpéni napr. zbytky filtradniho papiry,
zatkami, zapalkami ap. je pak nutno fesit vyfiznutim ucpané Easti. Zasadné nevylévame do odpadu hoitaviny
nemisitelné s vodou. Z{stavaji ve vylevce a jejich vypary mohou se vzduchem vytvoiit vybusnou smés, jejiz
vzniceni byva pficinou vaznych nehod v laboratoii,

1.1.2. Plyn

Plynove kohouty a plynové polrubi jsou oznaceny Zlutym nétérem. V laboratori je rozveden zemni plyn.
Plynové kchouty musi byt tésné a piitom snadno otoéné. Oteviraji se otocenim ve sméru hodinovych rucicek o
90°, opaCnym pohybem se zaviraji. Je vyhodné, jsoui uzavéry vpredu pod hranou pracovni plochy (predevsim
v digestorich). Pfi praci se sloZitéjSi aparaturou nebo v pfipadé pozaru se takto umisténymi uzavéry snaze
manipuluje, nez kdyZ je treba sahat k uzavéru kohoutu pres stil. '

Plyn se nesmi nechat horet bez dozoru, Poklesne-li tlak plynu, nebo pii prechodném zaskreeni hadice
miZe plamen vskoGit dovniti hofaku. Ten se &asem rozzhavi tak, Ze privodni gumova hadice se miiZe vznitit a
zpUsobit pozér. Plynové hofaky se zapaluiji zapalkou & zapalovaem, nikoliv zapalenym kouskem papiru.

1.1.3. Elekfrina

Do laboratomnich stoltl je rozvedeno napéti 220 V a 380 V pro napajeni napr. olejovych vyvév. S
elektrickymi piistroji je nutno pracovat opatmeé. Zelezné zafizeni laboratore (stojany, miize) neni zpravidia
dobie uzemnéno a pii poruseni izolace miZe mit traz elektrickym proudem ty nejtézsi diisledky.



1.1.4. Tlakovy vzduch

V laboratoii je proveden rozvod tlakového vzduchu do pracovnich stoll. Kohouty tlakového vzduchu
jsou tvarové stejné jako kohouty plynove, maji vsak modry natér. Piivody tlakového vzduchu je treba otevirat
velmi opatmé, jinak mize pretlak vzduchu odtrhnout nebo roztrhnout piipejenou hadici.

1.2. Laboratorni potieby a pomiicky

Timto nazvem aznacujeme vSechny predméty, jichZ pouzivame jako pomiicek pro praci v laboraltofi. Je
to predevsim
- chemické nadobi ze skla, porcelanu, kiemene
- pomticky kovové (Zelezo, mosaz, nikl...)
- nadobi a material z plastt a pryze
- pomocny konstrukéni material pro sestaveni aparatur jako stojany, svorky, drzaky ap.
Vybér téchto pomticek je dan jednak druhem prace, kterou provadime, jednak mnozstvim pouzitych
latek. Podle mnozstvi latek Kleré pouzivame, se rozlisuji zhruba ti zakladni laboratorni techniky:
1) Makrotechnika - pracuje s latkami v mnoZstvich nad 1 g a objemy roztokd nad 10 mi
2) Semimikrotechnika - pracuje s mnozstvim v deselinach g a objemy do 10 ml
3) Mikrotechnika - pracuje s mnozstvim pod 0,1 g a objemy do 1 ml,
V zakladnim kurzu se bude pracovat metodami makrotechniky, ktera je pro zacatek nejsnadnéjsi a
potrebna zafizeni nejdostupnéjsi.

1.2.1. Pomiicky ze skla
Pro svou vysokou odolnost vi&i vétSing chemickych latek a vybomé optické viastnosti je skio

nejpouzivanéj§im materidlem v chemické laboratoi. Jedinou zévazngjsi nevyhodou je jeho kiehkost pii
mechanickém namahani a v nékterych pfipadech mala odolnost vié prudkym zménam teploty (s vyjimkou
kremene). Blize o fyzikalné-chemickych viastnostech skia viz kapitola 3. (Prace se sklem).

Jako v jinych oborech, uplatnila se i u chemického skia normalizace. Byla piijata a primysiové se
pouZiva urcita soustava velikosti a tvarovych pomén. Jednoduché a piitom tésné spojovani skienénych dills
bylo vyreseno pomoci standardnich spojil, tzv. normalizovanych zabrusii. Nejb&znéjsi jsou typy NZ14 a NZ29,
kde Cislice udavaji primér Sirsi casti zabrusu v mm. Délka zabrusu &ni 23 resp. 32 mm a kuzelovitost je 1:10.

V soucasnosti nejpouzivanéjsi chemické sklo je zn. "Simax", borosilikatové sklo s pomémé vysokou
chemickou odolnosti a relativné malou tepelnou roztaznosti.

Nejdiilezitéjsi druhy chemického nadobi:

1) Kadinky - slouzi jako reakcni nadoby, k piipravé, zahiivani ¢ chlazeni roztokil apod. Déli se na vysoké a
nizke.

Norn*elizwafﬁfadaobjemﬁ: 25-50-100-150-250-400-600-800ml-1-15 -2-3-5-101.

V posledni dobé se zacina rozSifovat pouzivani kadinek mimé konického tvaru, se kerymi se lépe pracuje,
nedaji se vSak zasouvat do sebe azabiraji vice mista.

2) Bariky - se vyrabéji v iznych tvarech podle pouziti v objemech od 10mldo 51,

a) kulaté (vhodné pro praci za sniZeného tlaku),

b) kuzelové (Eflenmayerovy),

€) odsavaci (kuzelovité silnosténné s bocnim vyvodem)

d) specialni (srdcovité, slzovité, s vice vyvody), obvykle zabrusové
3) Nalevky, j. kuzelovité nadoby s vivodem ve spodni ¢asti. Podle velikosti spodni Gasti je miZzeme rozdélit na
nalevky ((zkeé hrdlo) a nasypky (Siroké hrdlo). Nalevky se vyrabéji v fadé variant:

a) nalevky filtracni

b) nalevky délici nebo téz kapaci, které jsou ve spodni ¢asti opatieny kohoutem a

v homi €asti uzaviratelné. Jejich zakladni pouZiti vyplyva z nazvu.

4) Zkumavky - valcovité nadobky se zakulacenym dnem, obvykly primér kolem 15 mm a délka 160 mm. Pro
rizna pouziti mohou byt zkumavky kénické, s bocnim vyvodem, zabrusové apod.
5) Misky - nadobi vhodné k suseni latek, krystalizacim a odpafovani roztoki

a) ploché Petriho misky s okraji o vySce cca 1 em

b) krystalizaéni - misky s vyS8imi okraji o priméru 4-30 cm

¢) hodinova skla - mime vyduté misky predevsim k suSeni a navaZovani |atek a ke kryti kadinek
6) Odmémeé nadobi urcené k odmeérovani presnych objemu

- valce riznych velikosti od 10 ml - 21

- pipety délené i nedélené

- odmémeé bariky (10 ml -21)

- byrety (pfesné délené trubice opatiené vypustnym kohoutem - o tomto nadobi viz 163 kapitola 4.

(Vazeni a méfeni objemU, piiprava roztokl).
7) Chiadice - slouzi ke kondenzaci par, délime je podle Ucelu na sestupné a zpétné. Nejb&znéjsi. typy - primy
Liebiglv, kulickovy Allihndv, spiralovy Dimrothilv, prstovy. -
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8) Exsikatory - nadoby urcené k suSeni pfip. pfechovavani preparatll za snizeného tlaku (viz kapitola 6. SuSeni
tuhych latek).
9) ﬁyﬂnﬁvadky - zabrusové valcové nadoby slouzici k promyvani a suSeni plynQ.
10) Zasobnf lahve na prechavavani chemikalii

- (zkohrdlé - na kapaliny

- Sirokohrdlé (prachovnice) na tuhé latky

- malé tenkost&nné nadoby opatiené zabrusem se nazyvaji vazenky.
11) Teplomeéry (plastove, tyCinkove, zabrusoveé _..) s napini rtutovou (pro teploty do 360°C) resp. lihovou (pro
teploty pod -30°C).

1.2.2. Pomiicky z porcelanu

Porcelan se vyznacuje vyssi chemickou a mechanickou odolnosti nez sklo (bod méknuti kolem
1400°C). Porcelanové nadobi se vyrabi bud polévané (kelimky, misky) nebo nepolévané (trubice). Z
béznéjSiho nadobi uvedme

- kelimky urcené k zihani a taveni

- odparovaci misky s kulatym dnem (nevhodné pro piimy ohfev plamenem), tfeci misky s tlouckem pro

rozmélnovani latek

- filtracni Blichnerovy nalevky.

1.2.3. Pomiticky z kov{i

Proli sklu a porcelanu maji kovové materialy velkou mechanickou pevnost, dobie vedou teplo a lépe se
opracovavaiji. NejdlleZitéjsi pomtcky z kovii
1) Kelimky a misky Zelezné ¢i niklové pro alkalicka taveni (pro specidlni uZiti také platinové, tantaloveé,
molybdenové ap.)
2) kiesté a pinzety
3) Spachtle (kopisti) a IZicky
4) tlacky Sroubové nebo pérové
5) kahany (viz kapitola 2. Zahfivani)

1.2.4. Pomiicky z plastil

Zacinaji se v poslednich letech stale castéji pouZival, dokonce vylladuji materialy Kasické. Vedle
starSich matenaldi jako je pryz pouzivana na hadice a zatky a plexisklo pouzivané na Stity a bryle, pronika stale
vice novych materiall. Uvedme :
polyethylen - stiicky, nalevky, lahve, misky, trubice
polyvinylchlorid - hadice odolavajici halogentim
teflon s vynikajici chemickou odolnosti - trubice, kadinky, jadra kohoutli
polykarbonat - nadoby, kadinky, misky.

1.2.5. Pomocny konstrukéni material

Bez téchto pomtiicek se neobejdeme pii stavbé i téch nejjednodussich aparatur. Byvaji obvykle
' Zelezné (litinové), méné casto mosazné nebo duralové. Jde predevsim o ‘

- stojany (litinova deska s ocelovou tyGi priméru 12 mm)
- kiizové svorky slouzici k upevnéni drzakd a kruhti
- drzéky (Klemy) - malé, stfedni, velké (chladicové)
- kruhy riznych primén
- trojnozky se sitkou pro zahfivani
-triangly pro uloZeni kelimkd pii zihani.

Timto vyctem zdaleka nejsou uvedeny viechny predméty, se kterymi se v rliznych laboratoiich
mizeme setkat. Uvedme jesté alespor jeden - fittratni papir. Nejvhodnéjsi je pomémé fidky neklizeny papir
dodavany v arsich. Jeho pouziti v laboratofi je velmi rozmanité, filtrace je pouze jedno z moznych.

1.3. Chemikalie

Vychozi latky pouzivané pro chemické reakce se mohou vyskytovat v rizném skupenském stavu, 1.
tuhé, kapainé a plynné. Jednou z podminek reprodukovatelnasti pokusu & méfeni je to, Ze musi byt provadén
s definovanymi chemickymi latkami, majicimi odpovidajici Gistotu a s ni spojené fyzikalni konstanty jako bod
tani, bod varu, hustotu, index lomu apod. U obchodnich preparatd je jejich kvalita zaruGena vyrobcem a stuper
Cistoly se vyznacuje na Stitku. Obchodni preparaty mohou mit lizny stupen Gistoty a podle CSN 65 0102 se
oznacuji jako
a) Technické chemikalie

1) surovy (sur., crudum),

2) technicky (techn.),
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3) cisteny (Cist., purum). Tyto chemikalie se pro laboratorni GCely musi Easto precistovat, protoze
obsahuji pomémeé vyznamné procento necistot.
b) Cisté chemikalie

1) cisty (C., purissimum)

2) pro analyzu (p.a., pro analysi)

3) chemicky Cisty (ch.€., puriss. spec.). Obsah piimeési u této skupiny latek je uveden v katalogu nebo

j&e uréen normotL
c) Specialni chemikalie - chemikalie pro specialni ticely, coz byva obvykle uvedeno jiZ v nazvu, napf. pro
chromatografii, pro polovodice, spekiralné cisty apod. Cistota téchto chemikalii je uvadéna zvlastnim
atestern.

Pro chemickou praci volime chemikdlie vzdy takové Cistoly, Kera je nezbytné nutna, nebot cena
chemikalii s cistotou znacné roste.

Kazda nadoba s chemikalii musi byt opatiena Stitkem s jasnym oznacenim obsahu a jeho mnozstvim,
piipadné i dalsimi Gdaji. V poslednich letech uvadéii vyrobci na Stitku stale vice Gdaiti, tykajicich se jednak
obsahu (mol. hmotnost, hustota, bod varu, destilaéni rozmezi atd.), jednak vlastnosti obsahu z hlediska
bezpecnosti, napr. jed, hoflavina, korozivni latka, oxidacni cinidlo, Ziravina apod. ZviaSt instruktivni je pouZiti
piktogramii umisténych na Stitku napi. plameny-hofiavina, lebka - jed atd.

Mnohé chemické latky, kdyz se dostanou do organizmu, mohou vyvolat otravu. Podle vyhlasky €.192 z
r.1988 Sb. jsou tyto latky, neboli jedy, déleny na zviasté nebezpecné jedy a na ostatni jedy. Mezi zviasté
nebezpecné jedy radime takové biologicky aktivni latky, Keré jiz v minimalnich, Gasto miligramovych davkach
vyvalaji po vniknuti do organismu tézké patologické zmény az smrt. Mezi takové latky radime napr. kyanidy,
pentaboran, pentakarbonyl Zeleza, alkylslouCeniny riuti, tetraethylolovo, fosfan, organofosfaty, kyanovodik aj.
Do této skupiny zafazujeme i jedy, které maji vy$si smrtelnou davku, ale nebezpedi priniku do organismu ve
velkych dévkach je u nich v dilsledku dalSich okolnosti znacné (napr. metylalkohof).

Ostatni jedy maji smrtelnou davku daleko vétsi neZ jedy zviasté nebezpecné, nelze je vsak
podcenovat, protoze bylo zjiSténo, Ze v laboratorni a primyslové praxi dochazi k otravam daleko spiSe touto
skupinou latek, nez jedy zvlasté nebezpecnymi. Z rozsahlé skupiny ostatnich jedd jmenujme: rozpustné
slouceniny barmaté, ethylenglykol, dusiénan stiibmy, dusitany, hydrazin, jodicnany, slouceniny riuti, siran
médnaty, thionylchlorid, oxid uhelnaty, sulfan ad.

1.4. Bezpe&nost prace v chemické laboratofi

Pro bezpecnou praci v chemické laboratofi plati predpisy urtujici povinnosti organizace a pracovniki,
spravné pracovni postupy, pozadavky na vybaveni laboratofi apod. Mezi nejdtilezitéjsi patfi normy

CSN 01 8003/1986 Zasady pro bezpeénou praci v chemickych laboratofich.

CSN 65 0201/1982 Pozami predpisy pro praci s hoifavymi kapalinami

Narizeni viady €.192/1988 o jedech a nékierych jinych latkach Skodlivych zdravi.

Prvné jmenovana norma uréuje povinnost organizace prokazatelné seznamit pracovniky laboratofi se
zasadami bezpecné prace v chemickych laboratofich. Pro polieby laboratornich cviceni uvadime tento vytah z
norem,

1.4.1. Prace v laboratori

1) Vlaboraton musi byt udrzovana Cistota a poradek. Zafizeni, pfistroje a nafadi musi byt udrzovany

Vv provozuschopném a bezpecném stavu. Unikové cesty a manipulaéni prostory v laboratofich musi byt
udrzovany trvale volneé.

2) Pracovnici musi byt seznameni se zachazenim s hasicimi pristroji a s pRivolanim protipozami pamoci.

3) Vlaboratofich je dovoleno provadét pouze prace piikazané piimymi nadiizenymi, nebo ty prace, ke kterym
byt dan souhlas nadfizenym, nebo prace bezprostiedné souwvisejici s danym Ukolem.

4) Laboratomi nadobi se nesmi pouZivat k jidlu, piti a k pfechovavani potravin.

5) Vyzaduje-li to charakier prace, musi pracovnici pi praci pouZivat piidélené ochranné pomdicky.

6) KaZdy pracovnik, ktery po skonCeni prace opousti laborator, se musi presvédéit, zda jsou zavieny piivody
energii a vody.

7) Do odpadniho potrubi je zakazano vylévat rozpoustédia, jedy, latky vybuiné, koncentrované silné kyseliny a
louhy, atakové latky, které stykem s vodou, kyselinami nebo louhy uvolfiuji jedovaté nebo drazdivé plyny.

8) Kyseliny a louhy se sméji vylévat do odpadniho potrubi v omezeném mnozstvi po patficném zredéni,
nejmeéne vsak 1:30.

9) Rozpoustédla, pokud neni vedoucim pracovisté urdeno jinak, se slévaji do oznatenych nadob.

10) SKlenéné siiepy a jiné odpadky s ostrymi hranami musi byt odkladany do zviastni odpadni nadoby.

11) Pro praci s vakuem nebo pretiakem ve sklenéné aparatufe se musi pouzivat jen vhodné a neposkozené
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nadoby (banky s kulatym dnem apod.). Aparatura musi byt v digestofi nebo chranéna krytem. Vyjimecné lze
pouzit jen ochranny oblicejovy Stit.

12) Pro pradi s jedy a latkami Skodlivymi zdravi plati zviastni predpisy. Predevsim je tfeba dbat, aby pii praci
nedochazelo ke styku chemikalie s pokozkou, sliznici, dychacimi organy a zazivacim Ustrojim.

13) K nabirani tuhych chemikalii se pouzivaiji IZice. Latky Skodlivé zdravi a latky tékavé se pipetuji pomoci
vakua nebo bezpecnostnimi pipetami. !

14) Manipulace s latkami dymavymi, drazdivymi, zapachajicimi, dale s jedovatymi plyny a parami, jakoZ i
spalovani a Zihani latek, pi nichz se uvoliuji tyto typy zplodin, je dovoleno provadét jen v digestofi s
dostatecnym odtahem.

15) Pii manipulacich s latkami v otevienych nadobach (zkumavky, bafiky apod.) se musi udrZovat dsti nadob
odvracené od sebe a jinych pracovnikd.

16) Ziraviny, jejichz rozpousténim nebo fedénim se uvoliiuje teplo, se musi rozpoustét po Eastech a za stalého
michani a pripadné i chlazeni.

17) Pii nasazovani sklenénych trubic do gumovych zatek nebo hadic je nutno chranit ruce rukavicemi nebo
dostatecné silnym textilnim materidlem. Konce trubic nesmi mit ostré hrany.

18) Ph rozliti vétsiho mnozstvi hotlaviny je nutno okamzité zhasnout viechny plynové spotiebice a dikladné
laborator vyvétrat. JsouHi v laboratofi zapnuté elekirické spotiebice, je nutno je vypnout spinaéem umisténym
mimo laborator.

19) Zapélené horaky kahan neni dovoleno nechat hofet bez dozoru. Proslehne-lii plamen dovniti hofaku nebo
ulétne-i, je treba okamzité uzaviit privod plynu a hofak seridit. Privodni pryZové hadice k hofakiim musi byt
neporusené a musi byt z jednoho kusu maximalni délky 1,5 m.

20) Ocelove tlakove lahve s plyny je tieba chranit pred narazy. Ventily lahvi musi byt pii prepravé dobre
uzavreny a chranény klobouckem. Tlakovou lahev prenaseji minimainé dveé osoby.

21) Na pracoviti je nutno tlakovou lahev zajistit proti padu timenem, Fetizkem nebo upnutim do pevného &i
pojizdného stojanu.

22) Chemikalie musi byt ukladany v nadobéch z vhodného materialu, oznacenych presnym nézvem (chemicka
Gstota, koncentrace apod.). Nadoby musi byt uzaviratelné.

23) Latky, jejichz smichavanim mize dojit k prudké reakci (napf. kyseliny a hydroxidy, oxidovadla a hoftaviny),
musi byt ulozeny oddélené.

24) Nadoby s agresivnimi latkami se nesmi ukladat vySe nez 165 cm nad podlahou mistnosti.

25) Kazda latka v laboratoii musi byt oznacena.

Kratce je tfeba se zminit o praci Zen v chemické laboratofi. Zenam jsou obecné zakazany préace pro né
fyzicky nepiiméfené a prace, které Skodi jejich organismu. Jsou to zejména prace, pii kterych je Zena ohrozena
onemocnénimi se specifickymi trvalymi nastedky, ohrozujicimi jeji fertilitu.

V anorganickych laboratorich piichdzi v uvahu:

1. Prace s jedy a latkami, které vyznacné sniZuji generacni schopnosti. Jde zejména o prace s benzenem,
rtuti, dlovem, kyanovodikem a kyanidy, chromem, CHsCl, CCl,, CO. asbestem.

(Vyjimka je povolena pro préace s témito latkami v malém, laboratornim méitku)

2. Prace, pfi nichZ jsou trvale vystaveny nadméme fyzické namaze, jako napi. ruéni zvedani a prenaseni
bremen nad 15 kg (manipulaci s tlakovymi lahvei, s kanistry s destilovanou vodou apod.).

2Viastni pozomost je treba vénovat praci téhotnych Zen v laboratorich. Kromé jiz uvedenych restrikci je
jim zakazana:

a) prace s latkami poSkozujicimi vnitii organy, jako jsou jatra a ledviny apod.,

b) prace s latkami majicimi narkotizacni (cinek,

¢) odmastovani pomoci organickych rozpoustédel,

d) veskere prace se zviast nebezpecnymi jedy a latkami omamnymi,

e) prace s HF.

Dale je téhotnym Zenam zakazana prace spojena s nepiijemnou fyzickou namahou, napi. zvedani
biemen nad 10 kg, prace trvale provadéna ve stoje bez moznosti odpoginku vsede apod. (Seznam zakazanych
praci je mnohem SirSi a zahmuje i prace, s nimiz Zena v anorganické laborateii nepfijde do styku, napr. prace
sionizujicim zarenim, prace s patogennimi zarodky ap.).

Upozormujeme, ze podie laboratomiho fadu platného pro laboratofe obecné a anorganické chemie
Jsou studentky povinny hlasit graviditu vedoucimu laboratofi a projednat s nim Upravu laboratormnich cviéeni.

1.4.2, ProtipoZarni opatreni

Prace s hoflavinami:
Podle své nebezpecnosti se hoilavé latky zarazuiji do &tyr tfid (skupin):



Trida Bod vzplanuti Priklady
I Do 21°C aceton, ethylalkohaol, diethylether, benzin
] 21° - 55°C amylalkohol, nafta, ledova kys. octova
1] 55° -100°C ethylenglykol, anilin
v 100° - 250°C antracen

Bodem vzplanuti se mysli nejnizsi teplota kapaliny, kdy dojde k jefimu vzplanuti dotykem otevieného
plamene. _

Pii praci s hoflavymi kapalinami je treba zajistit fadné vétrani a hlavné se vyvarovat styku par
hofavych kapalin s otevienym ohném (kahan), s rozzhavenymi pfedméty (suSama), ba i s elektrickou jiskrou
(vypinace, komutatorové motory).

Nadoby na hoflavé kapaliny musi byt vzdy uzavieny a nesmazatelné oznaceny. V rozbitnych
nadobach bez obalu Ize skladovat nejvySe 5 | hoflaviny v jedné nadobé.

Hasici pfistroje:

Pro haseni vétSiny chemikalii je vhodny snéhovy hasici pristroj, kde hasivem je oxid uhlicity. Lze jim
hasit i elekiricke zarizeni pod napétim. Pn pouZiti se otevie venlil a kapalny oxid uhlicity unika do vystfikové
trysky a proudnice, kde Castecné tuhne a vytvaii viotky. Hasici Gcinek suspenze tuhého CO; v proudu plynu je
dan jednak prudkym ochlazenim hoiiciho predmétu, jednak zabranénim piistupu vzduchu. V laboratori jsou k
dispozici hasici phistroje malé $1,5 a stredni S6.

V piipadé vzniku poZaru je povinnosti studentd ihned informovat vyuéujiciho a fidit se dale jeho
pokyny.

1.4.3. Urazy a nehody v laboratofi

Nejbéznéjsi Urazy v laboratoil jsou pofezani, popaleni a poleptani. V dalSim texiu se zminime o
nejobvyklejSich piicinach téchto (razil, ostatni uz je otazkou dodrzovani predpist), zakladni opatmosti a jisté
laboratomi praxe.
a)Porezani

K porezani obvykle dochazi pii nasazovani trubicky do zatky nebo nasouvani piilis tésné hadice na
trubicku. Alespori ¢astecné omezime tento zdroj Graz(i dislednym otavovanim koncll trubiéek, zvolime
phiméfeny primér spojovanych dilil, vyvanijeme se pouziti hrubé sily, chranime ruce rukavici & utérkou apod.
Casto dochazi k porezani pi myti podkazenych sklenénych nadob. Pred umytim je tfeba nadobi prohlédnout a
poskozené kusy zlikvidovat. Také nasilné vyrypavani zbytk( chemikalii sklenénou tyGinkou vede k trazu,
Nelze-li zbytky uvolnit laboratomi 1Zickou, pouZijeme kovové kopisti.
b)Popaleni

K popdleni v laboratofi nedochazi obvykle pfimym stykem s plamenem, ale spiSe uchopenim horkého
predmeétu nechranénou rukou. Je to predevsim sklo po tepelném opracovani, které zdistava jesté pomémé
dlouho po vyjmuti z plamene horké. Dale to mohou byt kelimky, misky, sitky, kruhy, ale také kahan del$i dobu
hofici s plamenem zaskoCenym dovniti misici trubice.

Mnoho popélenin vzniklo také tak, Ze pracovnik prohlizel obsah vrouci sklenéné nadoby zespodu
(napi. pfi rozpousteni latek za tepla), michal tycinkou, prorazil dno a nalil si horky obsah do obliceje nebo "za
limec". Zcela jisté dojde k popaleni, zahfivame-li obsah zkumavky a (sti uzavieme prstem. Proto tak nikdy
necinime, ani hrdlo zahfivané nadoby nenechame smérovat do obliceje nebo na spolupracovnika.
c)Poleptani

K poleptani dochézi ph viastni préci jiZ méné Casto. Castéjsi je pifpad uchopeni lahve & jiného
predmétu potfisnéného napr. kyselinou nebo koncentrovanym roztokem louhu, ale 167 napr. peroxidem vodiku.
Dojde-li jiz k poleptani, napi. nepczomym uchopenim zvenku politého hrdla lahve s kyselinou (lahve s
kyselinami nikdy neprenasime uchopenim za hrdlo), snazime se co nejrychleji omezit styk ziraviny s pokozkou
intenzivnim omytim, potom pouzijeme neutralizacni roztok.

1.4.4. Prvni pomoc pfi zranéni

Kazdé zranéni, lraz, nehodu, ba i nevolnost, i kdyZ na prvni pohled neohrozuje zdravi, je tfeba ihned
ohlasit vyucujicimu. Ten zafidi prvni pomoc a piipadné se postara o dalsi lékafské osetfeni a registraci
poranéni Gi urazu (v plipadé vaznéjSino Grazu, spojeného s pracovni neschopnosti, je o ném sepsan protokol),
Uvadime zde proto pouze nejjednodussi prvni pomoc, jejiz poskytnuti je neodkladné a nelze éekat na zasah
vyucujiciho nebo laborantky.

Pfi feznych ranach nechame zprvu téci krev, ktera vyplavi vétsinu necistot. Ranu nevymyvameé vodou.
Cizi télesa v rané (stfepiny) miZe odstranit pouze Iékaf. Na ranu se piilozi steriini obvaz, nikoli vata. P
tepenném kivaceni nutno na ranu prilozit tlakovy obvaz. Nestadi-li toto opatieni, zaskrtime privod krve k mistu
poranéni. Zajistime co nejrychlejsi kvalifikované |ékarské osetreni.
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Popaleniny prvnino stupné (zarudnuti pokozky) a druhého stupné& (puchyre) co nejrychleji ochladime
(vodou, ledem) a piikryjeme sterilnim mulem. P rozsahlejSich popaleninach je nutne |ékarské osetreni.

Pii poleptani postizené misio co nejrychleji omyjeme proudem vody. V omyvani pokracujeme
minimalné dalSich 10-15 minul. Je zasadné chybné hledat neutralizaéni roztoky (2% roztok kyseliny borité
nebo octové na alkdlie, 2% roztok hydrogenuhlicitanu sodného na kyseliny) a nechat ziravinu pusobit. Tyto
roztoky Ize pouZit az po velmi dikladném omyti postiZzeného mista vodou,

Zvlast nebezpecné je poleptani oka. Postizené oko otevieme freba i nasilim a dikladné je vymyvame
piimérenym proudem vody. Neutralizacni roztoky nepouZivame. Po 10-15 mmmach omyvani prilozime obvaz a
vzdy neprodlené vyhledame [ékarske oSetieni.

Pii nedbalé ¢i nepozomé praci s pipetou mize dojit k nasati roztoku kyseliny, louhu Gi jiné latky az do
st (pipetovani koncentrovanych roztok( kyselin, louh(, |atek jedovatych atd. je zakazano). Poleptanou Ustni
dutinu je treba nejprve dokonale proplachnout vodou, pak pouzit neutralizacni roztok. Je nezbytné vyhledat
|ékarské oSetreni.

Pii otravé plyny a parami postizeného okamzilé preneseme na cerstvy vzduch a ve stabilizované
poloze ho ponechame az do prichodu lékare. Dochazii k porucham dychani, nutno zavést okamzité dychani
umeélé. V piipade, kdy je prevoz do nemocnice ziejmy a pi jakychkoliv ofravach nutno okamzité volat
zachrannou sluzbu (z vratnice hiavni budovy, tel. 155).

1.5. Podminky uspésného absolvovani laboratornich cvi€éeni
Organizacni pokyny

Laboratomi cviceni z obecné chemie probihaji cely semestr, kazdy tyden jedno cviceni v délce 5
hodin.

1.5.1. Bezpecnost prace

Pfed zahajenim laboratomich cviceni v daném semestru musi byt kazdy student nalezité seznamen
s bezpecnosti prace v chemické laboratofi a laboratomim radem, coz stvrdi vyucujicimu svym podpisem.
Bez znalosti bezpecnostnich predpisy a laboratomiho fadu nesmi v laboratofi pracovat ani se v ni zdrZovat.

1.5.2. Pracovni misto

V prvnich laboratofich je studentovi pridéleno pracovni misto oznacené ¢islem. Toto misto zistava
pracovnim mistem po cely semestr a student ho nesmi bez souhlasu vyutujiciho meénit.

1.5.3. Priprava na laboratorni cviteni

Kazdy student piijde na Ulohu danou rozpisem vzdy nélezité piipraven. Pfipravenost prokaze
predioZenim laboratomino deniku, pfipadné bude Ustné nebo pisemné prezkousen.

1.5.4. Zahajeni laboratormich cviceni

Vyuka zaéind vzdy pfesné v hodinu danou rozvrhem. Pomucky, které studenti k dané (loze
potiebuji, si vyzvednou béhern 15 minut pred zaGatkem vyuky u laborantky. Pii pozdnim piichodu miiZze byt
student vykazan z laboratore. Kazdy student si vyzvednuté pomUcky zkontroluje na zakladé predlozenych
seznami (mnoZstvi, neporuSenost, éistota atd.). Na pfipadné pozdéjSi reklamace nebude bran zretel.
Posluchaci si do laboratofe piinesou jen véci polfebné k praci. Laborator neni Satna!

1.5.5. Pracovni pomicky

Kromé pomticek, které posluchad obdrzi k dané dloze, dale k praci v laboratofi bezpodminetné
potrebuji:
- ochranné pomucky (plast, ochranné bryle, gumové rukavice)
- predepsanou literaturu, laboratomi denik, chemické tabulky
- hadr, zapalky
- kalkulacku
Dale se doporucuje pinzeta, Spachtle, ntizky, niz.

Do laboratofe je vhodné nosit spiSe starSi odév a pohodinou bezpeénou obuv (ne na vysokém
podpatku nebo oteviené sandaly), dlouhé viasy nosit sepnuté dozadu tak, aby se nemohly vznitit pii pfiblizeni
k plamenu kahanu.

1.5.6. Prace v laboratori

V laboratori pracuje kazdy posluchaé samostatné u svého pracovniho mista nebo ve spaecnych
digestorich. Neni dovoleno, aby dva nebo vice posluchaéll spolecné piipravovali preparat nebo délali méreni.
Takova Cinnost je kvalifikovana jako podvod se vsemi pripadnymi dlisledky. Pouze vyjimecné je bud jiz v
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navodu 1+ceno, ze +ikleré méreni nebn rrejraci delaji dva poslurhadi spoleéné nebo povoli spolecnou praci
VYyugLjici z provoznich divodi.

Chemikalie potfebné pro praci jsou na laboratomi viceni predem phipraveny na urcené polira, nékteré
roztoky a indikatory na vyhrazeném pracovnim stole, pripadné v digestoii Po odvazeni potfebnéhe: mnozstvi
chemikalie je treba ji vratit uzavienou zpét do police a neponechavat ji otevienou u vah! Ve vyhrazené
digeston jsou krorné toho stale k dispozici kyseliny v zascbnich lahvich a roztok amoniaku. Neni pripustné =
téchto zasobnich lahvi odebirat nékolik ml nebo kapek do zkumavky. Pokud nékiera chemikalie byla
spotrebovana, obrati se student s prazdnym obalem na laborantku, ktera chemikalii dopini. Nelze vvzadoval
chemikalii, ktera pro danou praci neni potfebnd. Odpadiii roztoky, mate¢né Ilouhy, kieré vz nebudou déale
zpracovavany apod., se davaji do oznadené nadooy.

Kratke prestavky béhem préce si kazdy posiuchac déla individuding. Opousti-li své pracovni misto,
musi zhasnout kahan a pfipadné zastavit vodu,

1.5.7. Aparatury

VSechny aparatury si studenti musi nechat schvalit od vyucujiciho! V opaéném pripadé budou za
zavainé poruseni bezpeénostnich predpist a laboratomiho fadu vykazani z laboratore.

1.5.8. Zaznamy o praci v laboratofi

Laboratomi protokol: Laboratormni protokol student predlozi vidy nasledujici tyden po absolvovani dané
ulohy, piSe se bud na zviastni list papiru formatu A4 nebo do sesitu téze velikosti. Protokol neni navod
opsany ze skript. Kromé struéného postupu a zakladnich vypoétl obsahuije i analyzu vysledk() prace, rozbor
moznych chyb, nakres aparatur atd. Fodkladem pro napsani protokolu je laboratomi denik. V protokolu se
neskria a neprepisuje Protokol by mél byt natolik podrobny, aby mohl byt na jeho zakladé experiment
kdykoliv reprodukevan Laboratorni protokoly si studenti -akladaji a predlozi je u zavéreéné zkousky, pokud
to vyu€uiici pozaduije.
VZOR PROTOKOLU
Protokol ¢.: Datum:(kdy byla prace provedena)
Jmeéno a prijmeni: Studijni skupina:

Téma: PRIPRAVA SOL,
PRIPRAVA SOLi ROZPOUSTENIM KOVU V KYSELINACH
Teoreticka cast (velice struéné, pouze zakladni informace k danému tématu)
Ukol: Piipravit heptahydrat siranu Zeleznatého ze 4 g Zelera
Princip: Rozpusténi Zeleza ve ziedéné kyseling sirové a izolace produktu krystalizaci
Fe + H;SO, + TH,O —> FeSO,. THO + H,
Vipoéty:
1. Spotieba ¢isté kvseliny sirové:

m M(HASO 1 98,08 = 7.02
'I' " Fa - _— — — g . .
HS0: M, (Fe) ( ) 5585 ' A

2. Objemn 96% kyseliny sirové:

~Myso, _702 _
== = =g 1 %%H SO
Me% ™ "W 086 v S

=Mees _ 7,31 _
=22 = =4 O ml96% H.SO
Lo h 1,83 96%H,SO,

3. Teoreticky vytézek:
: Mee 4
S0,4.7TH,0) - <M, (Feso,. =— _278-
m(Fes0,.7H,0) ETE)M’( eSC,.7H,0) s5gs 278= 19919
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4. Prakiicky vytézek:

"9 4n0-55.2%teorie
19919

Pnstup:

4 g zeleznych tiisek bylo vsypana do roztoku kyselinv sirove v kadince 100 ml (4 ml 96% H,S0. + 25 ml
deslilované vody). Smés bylo nuitno mimé pihrivat (60-70°C), aby mxzpousténi probihalo dostateéné rychle.
Svétlezelena reakcni smeés byla ztiltrovana pres skladeny filtr a na vodni lazni zahusténa na poloviéni ohjem.
Fu ochlazeni roztoku bvly vylouené krystaly produktu odsaty na Blichnerové nalevce a ususeny na vzduchu
Bylo ziskano 11,0q svétlezeienyc!: ‘avstalli FeSO,. 7THX .

Na sténé odparovaci misky se vytvoil beluziuly orstenec oxidacnich a hydrolytickych produkti, kiery nebyl
Zpracovan.

ngér: Bylo ziskano 11,0 g produktu, tj. 55,2% teorie; zbyvajici «mnozstvi zdstalo jednak v mateéném louhu,
jednak jako rozkladné produkly na sténach banky.

1.5.9. Ukonceni laboratorniho cviceni

Student miize ukongit laboratorni cviceni jen se souhlasem vyuujiciho. K tomu je niutné spinit
nasledujici kriténa:
- odevzdat preparat (v dokonale Cisté, suché a uzaviené zkumavce opatiené neprelepovanym Stitkem se
zakladnimi Gdaji: jméno studenta s cislem stolu, vzorec preparatu a jeho mnozstvi)
- predlozZit laboratomi denik ke schvaleni a podpisu
- predloZit vypracovany protoko! z pfedchoziho laboratomiho cvieni
- odevzdal ko$ s dokonale umytymi laboratornimi pomuackami
- piedat svoje pracovni misto laborantce nebo sluzbé v bezvadném stavu (piipadné zavady ihned hiasit)

1.5.10. PfedZasné ukon&eni laboratorniho cviceni

Posluchaci mohou byt predcasné a v jakémkoliv Casovém okamziku vykazani z laboratofe v 1échto
pripadech:
- pil jakémkoliv poruseni bezpeénostnich predpist a laboratomiho rfadu
- pii zasadni nephpravenosti na laboratomni cviGeni, neschopnosti vypocitat Gvodni zadani
- pii nedodrzeni zasadnich kroku pracovniho postupu
- pii spuSténi aparatury bez jejiho schvaleni
- pi opakovani chyb, na néz byli upozormeéni
- pii pozdnim prichodu

1.5.11. Nahrady laboratornich cviceni

Studenti jsou povinni absolvovat vSechna laboratorni cviteni v semestru, Pokud posluchac z
jakychkoliv zavaZnych divodti (pisemné dolozenych) laboratomi Ulohu neabsolvuje, inusi si ji v nejblizSim
moznem terminu nahradit, v opaéném pripadé nemize byt na konci semestru klasifikovan. Pokud si student
nahrazuje laboratomi cviéeni s jinou studijni skupinou, musi se predem domluvit s prisludiym vyuéujicim a
laborantkou, dale musi mil pisemné doporueni od svého vyucujiciho. Studentim s vybormymi studijnimi
vysledky I1ze jednu ulohu neabsolvovanou z vaznych (pisemné doloZenych) diivodil prominout. Pokud je
student z laboratore vyucujicim vykazan musi si piisiusnou laboratomi Glohu nahradit v terminu, ktery mu po
dohodé stanovi vyucujici.

1.5.12. Sluzby v laboratofi

Na kazde laboratomni cviceni je urtena skupina studentl (zpravidla jeden pracovni stdl), ktefi z
laboratofe odchazeji jako posledni, vSichni spoleéné a se souhlasem laborantky. Pred tim uvedou 'aboratof
do plvodniho, tedy alespofl v ramci moznosti bezvadného stavu. Kompletné ukiidi vSechny prostory
laboratofe, umyji, oSetii a zkontroluji veskeré spoleéné pouZivané zafizeni a pracovni pomticky, zkontroluji
vypnuti @ uzavieni vSech zdroju energie a vody, vyprazdni viechny odpadni nadoby (kromé odparnich
nadob na kapaliny). Zjisténé zavady okamzité hlasi vyucujicimu nebo laborantce Béhem laboratc nich
cviceni sluzba doplnuje zasoby destilované vody, filira“nich papirt apcd

1.5.13. PriilbéZné hodnoceni laboratornich cvi¢eni

Posluchati jsou hodnoceni zejména pribézné. Pribéiné hodnoceni ma na konecnou znamku
rozhodujici Viiv. Kritéria, na zakladé kterych jsou studenti hodnoceni, e déli do tii nas'edujicich skupir-
a)
- zviadnuti procviCované experimentalni techniky (zrusnost, spravno it postaveni aparatury, peclivos
organizace prace, cisltota apod.)
- kvalita preparatu (mnozstvi, éistta, vzhied apod.)
- nresnost vysledkl stanoveni
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- troven protokolu

b)

- zviadnuti zakladnich vypoctl v laboratofi (navazka, teoreticky vytézek, prepoCty koncentraci, krystalizace
atd.)

- vypotly z karet

- vypoctova cast testi

- individualné zadavaneé piiklady atd.

c)

- znalos! teoretickych zaklad( vyuCovanych a pouzivanych laboratomnich technik a postupti

- vysledky dvou hlavnich testl a pfipadnych dalSich testt

- vysledky individualniho zkouSeni atd.

1.5.14. Zavére&né hodnoceni laboratornich cviceni
Laboratomni cviceni se znamkuji klasickou stupnici 1 az 4 (vybomé - dostatecné) véetné minusd,
Nejvétsi viiv na koneénou znamku ma priibéZné hodnoceni: Pokud je posiuchad hodnocen v jakémkoliv z
kntérii a, b, ¢ znamkou 5 (nedostatecné) neni mozné ho Kasifikovat. Musi byt prakticky, Ustné nebo pisemné
prezkousen v rozsahu daném pFislusnym kritérfiem a musi dosahnout alespon dostatecného hodnoceni.
Laboratomi cvieni jsou ukontena zavéreénou zkouSkou. Terminy zkouSek stanovi prislusny
vyuCujici. ZkouSka miZe oviivnit znamku stanovenou z vysledkll priibBZného hodnoceni maximalngé o
polovinu Kasifikacniho stupné, ve vyjimecnych pripadech o jeden stuperi. Pokud posluchaé u zkouSky
neprokaze potrebné znalosti nebude Kasifikovan a musi zkousku opakovat. Zkousku lze opakovat pouze
jednou.
1.5.15. Laboratorni fad
Zavazny pro posluchace prvniho roéniku FCHT pracujici ve velké posluchacské laboratofi (HOE).
1) Studenti maji povolen vstup do laboratore jen v dobé, kdy tam konaji laboratomi cvideni. Navstévy jinych
0sob jsou z bezpe€nostnich divodl zakéazany !
2) Pred zapocetim prace prohlédnéte své pracovisté a ohlaste vyucujicimu pripadné zavady.
3) Na pracovnim stole udrzujte pofadek. Kose s pravé nepouzivanym nadobim ulozte do stolu.
4) Dbejte vSech pokynti vyucujiciho. Méate-i néjaké pochybnosti o provadéni zadané prace, poradte se s
vyucujicim. .
5) Pracujte opatme a tak, aby nebylo ohroZeno zdravi vase a véech ostatnich lidi v laboratofi piitomnych.
ProvadejiHi oni néco chybné, upozométe je na to.
6) Pred zapocCetim prace se dikladné seznamte s jejim postupem, s provadénou chemickou reakci a
viastnostmi vSech pouzivanych a piipravovanych chemikalii. Zviastni pozomost vénujte praci s jedy,
informujte se o jejich Ucincich a Gzkostlivé dbejte na pedlivou praci a osobni hygienu.
7) Béhem pobytu v laboratofi noste neustale zapnuty laboratorni plast. Pii provadéni tkondl, kde by mohl byt
ohroZen zrak, pouzifte bryle, nebo lépe ochranny tit Je nepiipustné piimé pipetovani nebo odebirani
trubickou ze zasobnich lahvi.
8) Prace se Skodlivymi plyny a operace, pii nichz se vyviji Skedlivé vypary, provadéjte vidy v dobie tahnouci
digestoi (rozpousténi kovil v kyselinach, odparovani rozioki) obsahujici HCJ, HNOgz nebo NHz, manipulace
s koncentrovanou HCI, koncentrovanym NHs apod.)

9) Prace, pfi nichZ pouzivate plyny z ocelovych tlakovych lahvi, provadeéjte pod dohledem vyuéuijiciho.

10) VSimejte si kahant, zda spravné hoii. Nenechavejte je hofet bez dozoru. Horké nadobi nechte pred
uloZzenim do plastikovych ko3 vychladnout.

11) Hiaste vyucujicimu vSechna poranéni a nehody.

12) Do vylevek je zakazano odhazovat jakékoliv pevné odpady (zapalky, filtracni papiry, kousky skla, hadry
apod.). Mensi zavady v odtoku odstrarite, vétsi zavady hlaste.

13) Do odpadnich koSl nehazejte vznétlivé Ktky a neuhasené zapalky. Odpadni rozioky s obsahem tézkych
kovi nebo jedl slévejte do piipravenych nadob. Pougité filtratni papiry, sklo a keramiku hazejte do
zviadtnich nadob oddélené od bézného odpadu. Nevitedi si s nekterym odpadem rady, dotaite se
vyucujiciho.

14) NeodnaSejte nic z laboratofi. Vystavujete se nebezpeti (fednich zasaht presahujicich ustanoveni
Skolniho fadu.

15) Udrzujte poradek u spoleénych zafizeni (vahy, susamy, digestoie atd.), éistotu sebe a svého pracovniho
prostiedi nejen z divod(i bezpecnostnich, ale i hygienickych a estetickych. Piikaz k odstranéni zavady miiZze
dat vyucujici, pripadné student povéfeny sluzbou v laboratof, Pokyn laborantky se respekluje jako prikaz
vyucujiciho.
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16) V laboratori je zakazano jist, pit, kouiit a prechovavat potraviny. Voda tekouci v laboratoii neni pitna.

17) V laboratofi sméji byt pripravovany pouze preparaty, které jsou v programu nebo zadané vyudujicim.
Vyroba jakychkoliv jinych preparatl je zakazana.

18) Pred odchodem z laboratofe je treba své pracoviSté uklidit, uzaviit vodovodni a plynové kohoutky,
vypnout elektrické spotfebiCe. Po ukonCeni prace |ze z laboratofe odejit jen se souhlasem vyuéujiciho.

18) Studentky jsou povinny hlasit pfipadnou graviditu vedoucimu laboratoif.

20) Kazdy student je povinen seznamit se s bezpetnostnimi predpisy a dodrzovat je. Kazdy posluchat
stvrzuje podpisem, Ze se s témito predpisy a s laboratornim radem seznamil a bude se jimi ridit.
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2. Zahrivani
Zahfivani patii k nejvyznamneéjSim operacim Siroce pouzivanym v chemickeé laboratofi. Jako zdroj tepla
se vyuziva plyn a elektricka energie.

2.1. Plynové kahany

Nejobvyklejsim zarizenim pro ziskavani vy3Sich teplot je plynovy kahan. Vytvoii se v ném smés plynu
a vzduchu, ktera na konci misici trubice hori a tvori plamen. NejbéZnéjsimi typy kahan( jsou kahan Bunseniv
(obr.2/1.a,b) a kahan Tecluho (obr.2/l.c). Pro dosahovani vySsich tepelnych vykon(i a teplot se pouziva kahanu
Mékerova (obr.2/1.d), piipadné 1éZ kahanu sklaiského. Citované kahany byly plvodné konstruovany na
spalovani svitiplynu, v dnesni dobé je jejich konstrukce modifikovana na spalovani zemniho plynu.

SHRHM RSB F]

Obr.2.1. Plynové kahany : a, b) Bunsenovy, ¢) Tecluho, d) Mékerlv

Podstatnou souCasti vSech kahan(i je kovova misici trubice, opatfend v dolni &asti nejcastéji
prstencovou na nékolika mistech perforovanou clonou (kahan Bunsenlv, Mékerlv), umoziujici regulovat
piistup vzduchu nasavaného plynem, ktery proudi z plynové trysky. Trysku predstavuje tizka trubicka umisténa
uprostied misici trubice a kon€ici na trovni vzduchové clony nebo tésné nad ni. Tryska je zasazena do
podstavce kahanu a plyn se do ni piivadi privodni trubici vedenou do podstavee kahanu z boku.

VSechny kahany se zapaluji pii uzavieném pistupu vzduchu, tzn. pi takové poloze vzduchové dony,
kiera pristupu vzduchu do misici trubice zabrafiuje. Ziskame tak tzv. svitivy plamen, ktery ma i pasma: vnitini
tmavé, obsahujici jeSté nespaleny plyn; stedni svitivé, v némz probiha castecné spalovani plynu se vzduchem
pichazejicim difuzi a které obsahuje pyrolyzou uhlovodikil vznikié jemné €astecky uhliku, jez se rozpaluji a
sviti; vnéjSi svitivé, v némz se dokoncuje spaleni plynu dostatkem okolniho vzduchu. Obsah uhlikovych Gastic
Ize prokazat vioZenim studeného predmétu do svitivého plamene, uhlik se na ném usadi v podobé sazi. Svitivy
plamen je malo vyhievny.

Postupnym otevienim vzduchové clony ziskame pii optimalnim obsahu kysliku ve smési plynu se
vzduchem nesvitivy plamen. Nad Cstim misici trubice pozorujeme vnitini namodraly redukéni kuzel odlisujici
se od vnéjsiho nesvitiveho obalu, v némZ se dokoncuje spalovani sekundamim, okolnim vzduchem, ktery
piistupuje jednak difuzi, jednak proudénim. V namodralé redukcni Gasti plamene je viivem netipiného spalovani
nizsi teplota. NejvysSi teploty se dosahuje zhruba 1 cm nad Spickou modrého kuzele na vnéjsi, oxidacni casti
plamene. RozloZeni teplot v plameni Bunsenova a Mékerova kahanu, jak bylo ziskidno méfenim
thermodlankem, je uvedeno na obr.2/11.

Pii piilis vysokém privodu vzduchu do kaharnu clonou mize dojit k seskoceni plamene dovriti kahanu
misici frubici a plyn zaéne hofet pfimo u Usli plynové trysky. Kahan piitom zacne vydavat charakteristicky
piskavy zvuk a misici trubice se postupné rozzhavi. Plamen kahanu se pak obvykle zbarvi zelené médi, ktera
je souCasti mosazi, z niz je kahan vyroben. Tento stav je z bezpetnostniho hlediska nepripustny, mohl by
zplsobit pozar. Jakmile zatné kahan "hofet uvrit™, je nutné neprodiené uzaviit piivod plynu, privod vzduchu
cdonou a po vychladnuti kahan podle potreby znovu zapalit.
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r j Obr.2.1l. RozlozZeni teplot v plameni
M a) Bunsenova kahanu,
M ! b) Mékerova kahanu

! 1320
=
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Teciuho kahan ma oproti Bunsenovu kahanu nékteré konstrukcni odlisnosti. Ma viastni Sroubovy ventil
na regulaci privodu plynu umistény proti privodni plynové trubici. U ostatnich kahanti Ize piivod plynu v urcitych
mezich regulovat pouze piivodnim plynovym kohoutem. Pfivod vzduchu do misici trubice se u Tecluho kahanu
oviada Sroubovym kotoucem, ktery se otaGi v zévitech vyiiznutych na vnéjsi strané trysky. VySroubovanim do
homi polohy kotou€ dosedne tésné na konicky okraj misici trubice a uzavie pristup vzduchu.

Snaha dosahnout plynovymi kahany co mozna vysokych teplot vedla ke konstrukci Mékerova kahanu.
Ten umozriiuje piimichat do plynu velké mnozstvi vzduchu, aby ho bylo zapotiebi co nejméné na dodatecné
spalovani, a soucasné zmensit objern plamene. V homi asti spalovaci trubice Mékerova kahanu je dérovany
rost pisobici proti seskoCeni plamene dovniti kahanu a zejména rozkladajici plamen na fadu malych kuzelikii.
Energie spalovani plynu se tak koncentruje do zmenseného objemu plamene, ktery pak dosahuje vyssich
teplot.

Pro sklarske prace (viz nasleduijici kapitola) byl konstruovan specidlni sklafsky kahan. Dalsi zmenseni
objernu plamene je umoznéno pouzitim stlaCeného vzduchu a pro specidini Uéely (napf. prace s kfemennym
sklem) pouzitim kysliku z ocelové lahve. VSechny privodni trubice jsou opatieny regulacnimi ventily.

Pro praci na zafixovanych celosklenénych aparaturéch, pii jejich Opravéach apod. se osvédélo pougiti
ruéniho skiarského hofaku, ktery napadné piipominé hoféak na autogenni fezani prip. svareni.

Sklenéne soucastky (kadinky, banky apod. s vyjimkou zkumavek) nezahiivame plynovymi kahany
piimo, nybrz alespori pies draténou sitku umisténou na trojnoZce nebo na kruhu uchyceném ve stojan.
Citlivéjsi druhy ohfevu budou popsany nize.

2.2. Elektrické zdroje ohfevu

Vedle plynovych kahani Ize k ohfevu vyuzit elekirické energie. Eleklrickych vaficli se viak v
anorganické laboratori pouZiva malo. Jejich vyhodou je bezpe&néjsi ohiev hoilavych kapalin, plotynky
elektrickych vafici vSak maji velkou tepelnou sefrvaénost a neumoziuji rychlou a jemnou regulaci topeni.
Naproti tomu se v poslednich letech velmi rozsifilo pouziti tzv. "topnych hnizd". V téchto topidiech je odporovy
drat vetkan do tkaniny ze skelnych viaken, z niz je vytvarovano polokulovité hnizdo, umoznujici ohiev kulaté
sklenéné banky s kapalinou. Posledni typy "hnizd" obsahuji kromé bimetalického termostatu 16z oddéleny
ohfev dna bariky a dolni poloviny jejich stén. Regulace elektrického piikonu je dale umoznéna piipojenim
"hinizda" k tiakovému regulatoru.

2.3. Topné lazné

Pii zahfivani, at jiZ pfi provadéni chemickych reakci & fyzikalné chemickych operaci, casto
vyzadujeme, aby ohfev byl v celém objemu rovnomémy a aby ani na dné & na sténach nadoby nedochazelo k
prehiivani. Pak nelze pouzil ani plyriové kahany ani elektrické vafice & hnizda, V takovych piipadech davame
prednost pouziti topnych Iazni. Topné lazné predstavuji nepfimy zplisob ohievu. Teplo primamich zdroji se
latce predava prostrednictvim vybraného, obvykle nepiilis tepelné vodivého média,

Vzdusné lazné se pouzivaji malo, protoze jejich teplota je problematicky regulovatelna a prestup tepla
nevalny.

Vodni lazné slouzi k ohfevu nadob s latkami az do bodu varu vody. Nejjednodussim typem vodni lazné
je kadinka, smaltovany nebo hlinikovy hmec napinény vodou a zahiivany plynovym kahanem nebo vaficem
(obr.211). Nadobku se zahfivanou Iatkou ize do vody ponofit. Komeréné jsou dodavany vodni lazné vyhrivané
elekiricky s regulovanym ohirevemn na libovolnou teplotu od teploty laboratorni do bodu varu vody.

Obdobna zafizeni Ize pinit 1€ vysokovroucimi médii a ziskavat tak teploty vySSi. K tomu slouzi lazné

‘oleiové, glycennové a v posledni dobé pinéné té7 silikonovym olejem, kiery je teplotné velmi odolny.

Dosahujeme tak ohfevu na 150-220°C.
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= 7 Piskova lazen se da vytvoit z kovové misky a wrstvy suchého jemného
pisku. Ohfiva se plynovym kahanem a pies svou jednodu-chost zarucuje

daleko bezpecnéjsi a rovnoméméjsi ohiev nez ohfev na sitce. Dbame

zejména, aby vrstva pisku byla tenkd a pode dnem ohfivané bariky

rovnomema.

Metody zahiivani, umoZnuijici praci pii vysokych teplotach, budou popsany v

kapitole ¢, 11.

N
U

|

Obr. 2.1I. Improvizovana vodni lazer.

1.4. Otazky a akoly

1. Uvedte, které konstrukéni prvky maii plynové kahany (Bunsentv, Tecluho a Mékenlv) spolecné a
odiiSné.
2. ProC se nema zapaleny kahan nechavat del$i dobu bez dozoru?
3. Omezime-li piistup vzduchu clonou kahanu, zvétsi se objem plamene nebo zmensi?
4. Jaky je ticel dérovaného rostu Mékerova kahanu?
5. Co je nutné udélat, seskodi-li plamen dovnitf kahanu?
6. Proc se pii pouziti kysliku namisto vzduchu ve sklafském kahanu ziska vyrazné vy33i teplota?
7. ProC se Mékerovym kahanem dosahuje vy3Sich teplot nez Bunsenovym?
8. Jakou nevyhodu ma pouziti elektrickych vaiét k ohfevu v chemické laboratofi?
9. Jake vyhody pii ohfevu piinasi pouziti topnych lazni?
10. Jakou napli s vyhodou pouzijeme do topné lazné pro ohi'ev na teplotu okolo 200°C ?
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3. Prace se sklem

3.1. Chemickeé sklo, jeho slozeni a viastnosti

NejpouZivanejsim materialem, z néhoZz se zhotovuje laboratomi nadobi a mnohé pristroje, jsou rizné
druhy chemického skla, a sice pro jejich vysokou odolnost viléi vétsiné chemickych latek a vybomé optické a
fyzikalni viastnosti. Sklem v SirSim slova smyslu nazyvame amorfni ztuhlé taveniny. V uzsim slova smyslu se
jedna o ztuhlou taveninu vybranych kiemicitanti, zejména vapenatého a sodného, doplnénych cilené volenymi
I fi ji A .

Chemicka odolnost skel se hodnoli podle vahového Ubytku vzorku sklenéné drti pii hydrolytické
zkousce provedené postupem podie piislusné normy. Kyselindm s vyjimkou HF a za horka H.PQ, skio
vybome odolava, naproti tomu korozivni Géinek louhitje daleko zietelnéjsi.

Vyznamnou viastnosti skla, klera predurCuje jeho tepeinou odolnost, je velikost koeficientu lineami
roztaznosti a. Odolna skla maiji & mensi nez 50.107K". Dalsimi vyznamnymi charakteristikami je transformacni
teplota (mezni teplota pfechodu mezi kiehkym a viskoznim stavem skia) a teplota méknuti; prvni (daj je u
béznych chemickych skel okolo 500°C, druhy okolo 600°C.

Nevyhodou skla je jeho kiehkost pfi mechanickém namahani. Porusenim povrchu piip. poskrabanim
jeho odolnost vicéi narazu vyrazne klesa.

Bézna laboratomi skla mgzeme rozdélit do dvou skupin:

CaPborosilikatova skla s malym soucinitelem tepelné roztaznosti, snasejici nahlé zmény teploty; nadobi
z ného zhotovene Ize zahfivat nad plamenem; patii sem zejména vyrobky z ceského skla SIMAX, obdobou je
americke sklo PYREX nebo némecké RASOTHERM (Jena); sklo je v silngj$i vrstvé mimé nazelenalé barvy;

(bPmékka draselno-sodno-vapenata skia; pouZivaji se na soutasti, které nejsou vystaveny tepelnému
namahani; tyto druhy skla vynikaji cirosti a ymi optickymi viastnostmi (kolorimetrické nadobky, odmeme
bariky apod.); mékke sklo mékne a taje pii nizsi teploté nez sia Typu SIMAX: neni teplotné odolné a jen
tenkosténné nadoby, jako jsou zkumavky, z ného vyrobené Ize zahfivat nad plamenem; z mekkého skla se
zhotovuiji | béZné sklenéné trubice, které se pak mohou tvarové zpracovavat s pouzitim dostupnych kahant.

V Tabulce 3.1 je uveden prehled o sloZeni a viastnostech vybranych typli skel, posledni tii typy skel
jsou doplnény pro srovnani.

Tabulka 3.1.
Obsah vyznam- SIMAX PYREX UNIHOST neutralni tabulové skio | krermenné
nych soucasti (Kavalier mékke pii- (Kavalier sklo (Ciré)
Sazava) strojové Sazava)™
[hm. %]
SiO, 80 80,8 69,9 70,2 72,2 >899
B,Os 128 12 7.0
AlO; 23 22 39 75 1,0
MgO 03 29 3,6
Ca0 0,3 55 1.8 i |
Na,O 35 42 178 95 148
Kz0 1.2 06 13 1,0 0,2
a10’K" 32 30-37 98 50-75 87 5.4
teplota [°C] 500 560 500 540 530 -
transformacni
teplota [°C] 590 600 530 590 700 ev.570 1450-1500
meknuti*

* deformaéni teplota
* na ampuiiky, kapalna léciva apod.
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3.2. Zakladni Gkony pfi laboratornim zpracovani skla

3.2.1. Rezani a otavovani sklenénych tyéinek a trubic

Potiebujeme-li odiiznout piimérené velky kus sklenéné trubice nebo tycinky, udélame na jejim opbvodu
nozem na sklo, kolmo k ose, jednoduchy vryp, zhruba na poloviné obvodu. PostaGi jeden, opakovani tkonu
neni Zarouci. Trubici uchopime nadhmatem do obou rukeu tak, Ze palce se opiraji o trubici na strané opacne,
nez se nachazi vryp. Palcl trubici stlaCujeme dopfedu, zarover se ji snazime ostatnimi prsty shnout na
opacnou stranu a soucasné tahem oddalit vznikajici dva kusy od sebe. Pro ziskani potiebn zruénost
rozdélime pivedni trubici o délce 1 m na kusy 15-20 cm dlouhé, které pouzijeme pozdéi

Pii déleni silnosténnych trubic vedeme vryp nozem na skio okolo trubice po celém jejim obvodu. K
vrypu pak piilozime kousek sklenéné tyCinky zahraté do €erveného zaru; trubice podél vrypu obvykle pukne;
ne-li, zakapneme oliaty vryp kapkou vody. Misto sklenéné tycinky lze pouZit kus silnéjsiho Zelezného dratu na
kona olnutého pllknshovité podle pruméru sklenéné trubice. Ohnuty konec dratu rozzhavime a prilozime k
nemu I'ubici, pfip=wingé ji pootacime vrypem nahoru. Naznacené postupy Ize pouzit také tehdy, chceme-li
odriznond kousek <Vlenéné trubicky blizko jejiho konce, kde ji jiz nemizeme (bezpecné ani dost Géinné) uchopit
rukou.

Kazda cerslve odiiznuta trubice nebo tyéinka ma na konci po obvodu velmi ostré hrany, prip. | drobné

zasouv: i trubic do pryzové hadice nebo do otvorl v pryzovych prip. korkovych zatkach. Pii otavovani drzime
trubici fikmo az témnir svisle tak, aby otavovany konec byl v nejteplejsi casti plamene; trubici rovnoméme
otacime a otavovany konec zahrivame tak dlouho, az sklo zacne méknout a hrany se zaohli. Pozname to 162
podle jsné zlutého zbarveni plamene. Pote trubicku nebo tyGinku vyjmeme z plamene, jinak by se konec
trubice 71zl coz neni zadouai.

F'o otaveni piipravenych trubicek uiizneme 2 sklenéné tycinky o délce 15-20 cm a rovnéz jejich hrany
otavim Budou piazivany jako michaci tyGinky

Eklo je 5p+='ny vodic tepla a zuslava dlouho horké. Vezmeme-li to v Uvahu pii manipulaci s nim,
vyhnen'e se nepitjen.aym a hlubokym spaleninam. Sklenéné trubicky vyjmuté z plamene neodkladame na
desku ~1clu ani podstavu stojanu, ale na draténnu sitku nebo k fomu Ucelu urGené kachliky ¢i dlazdice.

3.2.2. Vytahovani sklenénych trubic

Vytahovanini sklenénych trubic Ize zhotovit sklenfné pipetky (obdoba kapéatek), kapilary a polotovary
pro zheloveni mikrozkumavek, piip. banicek.

Zakladnim piedpoklademn uspéchu pii sklarském opracovani trubic je jejich dobré a rovnomeémeé
prohfati. Pro pripravn pipetek a kapilar pouZijeme kousku sklenéné trubicky o délce 10-15 em. V poloving je za
stalého olaceni v prstech obou rukou zahnvame v plameni kahanu. Cheeme-li ziskat kvalitni kapilaru, dbame,
abychom rovnomémé prohrali piimérené Siroky kus ve stredu trubice. V zahiivani pokracujeme, dokud sklo
nezmékne a neslane se tvamym Pri stAlém otaceni dbame, abychom ftrubici nezkroufili & jinak
nezdeformovali. Po prohfati skloviny vyjmeme frubici z plamene a za pokracujiciho otaceni trubici v prstech
zvolna vytahneme 7a oba konce tak, aby vznikaijici kapitara dosahla priméru zhruba 1 mm. Pokud byl prohfat
jen Gzky pruh skia tubice, vyjde kapilara bad piilis kratka a k olrajum zietelné rozsirena, nebo piilis terka,
viasova, ktera neni pouzitelna. Po vychladm i skla vviizneme sifedni ¢ast kapilary, kiera je rovnomame Siroka
a konce zbylych kapatek otavime opaltnvm «&lchnutim v plameni (pozor. skl je vylazenim ztender, snadno
by se zatavilo UplnilY)

3.2.3. Priprava mikrozkumavek a banicek

Mikrozkumavka vznikne po uzavieni sklenené trubice kulatym dnem. Postupujeme tak, Ze trubicku o
délce 10-15 cm vytahnieme, ale pred vytazenim prohiivame, na rozdil od predchozi Glohy, co nejuzsi cast
trubice (na vznikié kapilare tak dalece nezdlezi). Po vytazeni rozdélime na dva dily kapatka a kazdy zviast
uzavieme zahratim v misté, kde ‘-ubicka kuzelovité kongi. Zistanei na konci kapka prebytecné skloviny,
odstranime ji hned po zataveni .dtazenim, a to pomoci mimeé rozehratého konce pomocné tycinky nebo
trubicky (kousek odpadu z predchozich pokust). V plameni se kapka "piilepi” k tyGince , vyjme se z plamene a
odtdhne Postupné se tak nadbytecné skloviny zbavime. Postup vyZaduje Uzky plamen a zahfev jen 1é Gash
konce zatavené trubicky, ktery chceme odstranit Pak pichiejeme dno piipravované mikrozkumavky a po
vyjmuti z plamene je opatmeé dokulata rezfoukneme. Dno mikrozkumavky ma byt rovnomémeé, bez niedbyteéné
skloviny. o stejné tlouStce jako stény tubicky. Cheemedi zhotovit baniCku, prohfejeme v plameni dobrého
kahanu nejlépe sklarského. nejen dno. ale navic zhruba 1-1,5 cm trubice piipravené mikrozkumavky a po
vyjmuti z plamene za staléno otaceni vvfoukneme banickn o priméru 1.5.3 om, Dbame, aby s= stény piilis
neztencily, jinak je banicka nepouziteln:
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3.2.4. Ohybani sklenénych trubic

ObtiZnost ohybani trubic roste se zvétsujici se ostrosti Ghlu ohybu, ktery mame pfipravit. Postupy
ohybani jsou dva. Prvni vyzaduje dobry kahan a zruénost, které dociluje povétSinou jen skiofoukac s praxi. Za
stalého otaceni se rovnomémeé prohreje takovy kus skienéné trubice, jaky odpovida délce piipraveného
oblouku Kdyz je sklo tvameé. vyjme se trubicka z plamene, jeden konec se ucpe prstem a soucasné s
ohybanim korigujeme sklon trubice k deformaci (shrriti, zplosténi) mimym piifouknutim do volného konce.
Nebyia-i tribice dstateéné a rovhomémeé prohrata a neprobéhl-li prces ohybani a soucasného piifukovani
dastaterné svizné byva vysledek neuspokojivv.

Dnshy postup spociva v postupném ohybu, dodiluje se poZardovaného Uhlu ohybu na vétSim oblouku.
Po prohrati asti trubice provedeme ohyb jen o takovy uhel, kdy se sklo zietelné neshmuje a trubice se v
ohybu nezuzuje; neprodlené pokracujeme v prohiivani trubice v misté navazujicim na provedenou ¢ast ohybu
a po prohiiati (za stalého otaceni) v ohybu pokraCujeme o dalsi kousek Uhlu; dbame, aby jednotlivé useky
ohybu na sebe plynule navazovaly a byly provedeny v jedné rovine.

Provedeme a odevzdame 3 ohyby - s thly 120°, 80° a 60°.

3.3. Citéni sklenéného chemického nadobi

Pouzité nadobi myjeme co nejdrive po pouziti, dokud necistoly nepiischnou. Nékdy staci oplachnuti ve
vodé, piip. v horkém ziedéném roztoku saponatu. Ulpélé necistoly odstrafiujeme mechanicky s pouZitim
kruhovych kartactl na lahve. Pokud to nepomaha, vychazime z chemické podstaty necistoty a rozpoustime ji
vhodnym cinidlem. Tak napf. usazeniny z tvrdé vody rozpoustime ve ziedéné kyseliné chlorovodikove, poviaky
MnO, v konc. kyseliné chlorovodikové. Umasténé nadobi nejprve zbavime tuku na zabrusech a v kohoutech,
napr. hadiikem s nékolika mililitry technického benzinu (prace v digestoril), potom je miZeme vyvaiit v roztoku
Na;COy. Drobnéjsi, predéisténé soucastky zbavime zbytkli mastnoty a organickych latek ponorenim do
chromové smési, zvané téz kyselina chromsirova, Tu piipravime mozpusténim 20-30 g jemné rozetieného
KoCr, 07 v 1 litru 92-95 % HSO,, nejlépe za tepla. Za tepla je nadobi touto smési ofiSténo za 1/2 az 1 hadinu,
za studena nejlépe stanim do druhého dne. Po vyjmuti nadobi oplachneme nejprve vodovodni vodotr. pak
destilovanou vodou a ususime v susameé pi 120-150°C

S ohledem na ekologické problémy spojené s likvidaci vyGerpané chromsirové smési se v soucasné
dobé rozSifuje ponziti komeriné dodavanych ultazviikovych mycich van; myti probiha za horka, alespori
castecné odmasténé soucastky se myiji ucinkem ultraz wuku v 1azni s nfisadou saponatu 2 kyeliny octove:

3 4, Otazky a tkoly

1. Coje to skio?
2. Jakeé dnihy laboratomiho skla znate a kterymi viastnostmi se od sehe 1iSi?
3. Jaky druh skla pouzZivame k vyrobé sklenéného varného nadobi?
4. Z jakého skla se s vyhodou zhotovuiji sklenéné trubice?
5. Prot se kalibrovany odmémy valec nesmi zalifivat nad plamenem ani se s ném ne=mi ‘edit
kone. ky selina sirova?
6. Popiste, jakym zplisobem se zahfiva obsah zkumavky.
7. Co je lo otavovani a proc se vSechny sklenéné tribice i ty€inky po odfiznuti musi otavit?
8. Mo == nadobi nmv'e vodovodni vodou ma vidy jesté vyplachnout ‘nalym mnozstvim <le-tilované voriv?
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4. VaZeni a méfeni objemu, pfiprava roztoku

4.1. Vahy a vazeni

Stejné jako v bézném Zivoté se ani v chemické laboratofi neobejdeme bez vazeni, nebo-i zjistovani
hmotnosti latek. Vahy patii dosud k zakladnimu, nepostradatelnému vybaveni kazdé laboratore.

Sledovani kvantitativnich zmén béhem reakci umoznilo francouzskému chemikovi Antoine Lavoisierovi
(1743-1794) definovat jeden ze zakladnich pfirodnich zakond - zakon zachovani hmotnosti. Ten pravi, Ze
celkova hmotnost soustavy se béhem chemické reakce neméni.

Vahy jspu pristroj ke stanoveni hmotnosti téles. V podstaté se porovnava silovy Ucinek daného télesa
se znamym silovym GCinkem zavaZi (technické vahy, analytické vahy), pruziny (torzni mikrovahy), piipadné
(¢inkem elektromagnetického pole (moderni elektronické vahy).

Diive nez si struéné uvedeme zakladni typy vah, se kterymi se postupné (napr. ve vyuce specializace)
setkate, probereme si nékolik zakladnich pojmii charakterizujicich moznosti pouZiti danych vah. Tyto pojmy
bychom méli znal diive, nez na danych vahach zaéneme pracovat.

Kazdé vahy maji homi mez vazivosti, tj. struéné vazivost. Udava povolené zatiZzeni vah, do kterého
vyrobce garantuje, "Ze vahy nezmeéni své mérové viastnosli” (nedojde k jejich poskozeni). Druhym zakladnim
parametrem je tzv. citlivost vah vyjadiena poGtem dilk{l na stupnici, o ktery se vychyii vahadio zatizenych vah
piidanim malého zavaZi a hmotnosti tohoto zavazi. Napi. presné analytické vahy maiji citlivost 1 dilek na 0.1
mg a pfesnost vazeni je tedy nejvy5e £ 0.0001 g.

V béZné chemické laboratoii se nejcastéji setkate s jednomiskovymi vahami tzv. predvazky, jejichz
vazivost je 200 g a citlivost 0.1 g. Uvedené parametry jsou dostateéné, aby se na predvazkach mohlo provadét
rutinni vaZeni v laboratofi - navaZovani vychozich latek, zjistovani hmotnosti preparatli apod.. Obdobné
parametry maji i starSi dvoumiskové technické vahy, které téz jesté patii k b&znému vybaveni laboratofi.
Modeméjsi analytické vahy jsou poloautomatické. Rucné se vkladaji pouze gramova zavazi, decigramova a
centigramova zavazi se ukladaji na vahadlo automaticky sama, dokud nedojde k rovnovaze. Podet miligramii a
jejich zlomkil se odeita na stupnici z polohy nitkového ukazovatele. Nejmodeméjsi elektronické vahy slouzi k
vysoce presnému stanoveni hmotnosti pfedmétu na misce (s piesnosti podle druhu vah 107 - 10° g). Hmotnost
vazeného predmétu se pfimo odecte na digitainim displeji.

Obr. 4.1 Elektronické vahy s digitalnim displejem

4.1.1. Prace s vahami

Kazdé vahy, maji-li dlouhodobé spolehlivé slouZit svému (&elu, musi byt umistény na bezprasném
misté, kleré je chranéno proti otfestim, vykyvlim teploty a U8inku latek, Keré by mohly zplsobit korozi
stavebnich dilti vah. Pii viastnim vézeni je nutro dbat na nejvyssi éistotu.

Odvazované chemikalie nepokladame nikdy pfimo na misky vah, ale pouzivame vhodné nadobky (v
pfipadé navihavych a dymajicich latek uzaviené nadobky, tzv. vazenky). V krajnim piipadé Ize pii vazeni latek,
kieré jsou netékavé, nenavihavé a nereaguji s papirem, na technickych vahach pouit papirovou podloZku.
Pied vazenim kusovitych materialll je zadouci tyto pfedem rozmélnit na malé castecky. Pii vysokych
poZadavcich na pfesnost vazeni (napr. pii vazeni na analytickych vahach) nebereme do rukou nadobku do
které latku navaZujeme. K tomuto tcelu pozijeme Gisté kelimkové Kesté, jejichz hroty jsou opatiené pryzi.

Pii vazeni na starSich, dvoumiskovych technickych vahach pokladame vazeny predmét vzdy na levou
misku, prolizavazi na pravou. Vazeny predmét, stejné jako zavazi davame na misku opatmé a vzdy jediné
tehdy, jsou-li v aretovaneé poloze.




21
4.1.2. Zmény hmotnosti pfi chemické reakci

Jak jsme jiz uvedli, podle zakona zachovani hmotnosti se pii Zadné chemické reakei neméni celkova
hmotnost vSech zicastinénych latek. | pres tuto skuteénost (resp. pravé diky ji) Ize sledovanim hmotnostnich
zmén pi nékterych reakcich usuzovat na jejich pribéh. Vzrika-i pii reakci plynny produkl, resp. se plyn
spotfebovava (napr. O, ze vzduchu pi oxidaci kovil), pak z velikosti zmény hmotnosti soustavy a teploty, pi
kleré ke zméné hmotnosti doslo, miiZzeme uginit fadu kvalitativnich | kvantitativnich zavénl. Na tomto principu je
zalozen cely védni obor - tenmogravimetrie. Tato metoda umoziuje plynulé pozorovani zmén probihajicich v
pevnych vzorcich ze zmény jejich hmotnosti pii jejich zahfivani, resp. chladnuti. Kazda zména ve slozeni latky
se projevi na vynaSené kiivce hmotnosti latky na teploté ( tzv. termogravimetrické kifvce) charakteristickou
vnou. Taklo Ize charakterizoval zmény slouéenin jako napf. dehydratace, oxidace, sublimace apod.. S touto
metodikou se vétSina z vas seznami podrobnéji v ramci studia ve specializacich. Ve zjednodusené formé, kdy
se nesleduje kinetika déje, ale pouze vysiednéa zména chemického déje pomoci vazeni, bude phblizena jiz nyni
vioze € 4.3.1.

4.2. Priprava roztoki

Drive neZ se zacneme zabyvat viastni piipravou roztokl, musime si struéné spedifikovat, co je to
roziok, z jakych Casti se skiada. Dale strucné vysvétiit, resp. zopakovat nizné zpiisoby vyjadfovani
koncentrace roztoku, uvést pravidia rozpustnosti a v neposledni fadé se zminit i o odmémych nadobach, Kleré
lze v laboratoii pouzit pro presné odméreni objemu roztoku.

4.2.1. Roztoky

Roztok je homogenni smés dvou, & vice substanci, tvofeny ionly nebo molekulami. Rozloky mohou
obecné existovat ve vSech 3 skupenskych stavech (gJ,s) a my se s celou fadou z nich setkavame denné v
bézném Zivoté. Napiikiad i vzduch je roztokem - homogenni smési No, O, a v malé mife i dalSich phyna,
sodovka je smési plynu CO; a vody, ¢ista palenka je 16z smési dvou velmi dobre misitelnych kapalin, starsi, ale
stdle uzivané amalgamové zubni vypiné jsou roztokem kapalné Hg v tuhém Ag s malym piidavkem dalSich
kovii atd..

Kazdy roztok je tvoren minimainé 1 rozpoustédiem a 1 rozpusténou latkou. V pripadé; ze rozpoustime
plyn nebo tuhou latku v kapaliné, pak kapalinu povaZujeme za rozpoustédio, druhou éast roztoku za latku
rozpousténou. V ostatnich piipadech plati, Ze rozpoustédio je ta latka, kiera je v roztoku zastoupena ve velsim
MNOZstvi.

4.2.2. Vyjadiovani koncentrace roztokd

U roztokl je nutno znat nejen jeho kvalitativni, ale i kvantitativni slozeni, 1j. zastoupeni jednotiivych
slozek ve smési. Kvantitativni slozeni roztoki se nejéastéji vyjadiuje nasledujicimi zplisoby:

hmotnostni zlomek, resp. hm. %

m, m,
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kde my - hmotnost j-té slozky, m, - hmotnost smési (roztoku), n, - suma latkovych mnozstvi viech slozek
smési (roztoku), ry - latkové mnozstvi j4é dozky, Vs- objem roztoku, Mg - hmotnost roztoku.



4.2.3. Rozpustnost latek

V praxi nelze piipravovat roztoky o libovolné koncentraci, nebot’ kazda tuha latka ma jistou konednou
rozpustnost v daném rozpoustédie. Mirou rozpustnosti latky je koncentrace jejiho nasyceného roztoku. Jelikoz
rozpustnost latek zavisi, a to u rady sloucenin znatné, na teploté, je nutné k Gdaji 0 rozpustnosti vzdy uvést
tepiotu. Rozpustnost vétsiny latek s teplotou vzrista, existuji ale i vyjimky. Toute problematikou se budeme
podrobnéji zabyvat v kapitole 7., vénované krystalizaci, nebot z pribéhu kivky rozpustnosti (teplotni zavislost
rozpustnosti) Ize stanovit, ktery zplisob krystalizace je nejvhodnéjSi pi pripravé slouceniny z jejiho ro-toku

Nejcastéji v anorganické laboratoii pracujeme s vodnymi roztoky. Latky v prvem, hrubém piiblizer,
délime podie jejich rozpustnosti v H,O pii 25 °C nasledujicim zplsobem:

a) rozpustné - ve 100 g H,O se rozpusti vice nez 1 gram latky

b) CasteCné rozpustné - ve 100 g HzO Ize rozpustit 0,1 - 1 g latky

c) nerozpustné - ve 100 g HxO se rozpusti méneé jak 0,1 g latky.

Rozpustnost béznéjSich latek ve HyO lze nalézt praklicky v kazdych chemickych tabulkach, nicméné je
pro chemika uZitecné umét odhadnout podie typu chemikalie (oxid, hydroxid, uhlicitan, siran atd.) zda bude
rozpustna &i ne. K tomu je vhodné si osvojit nasleduijici pravidla rozpustnosti anorganickych slouéenin.

1. Skupina vétSinou rozpustnych latek

a) Temér vSechny sodné, draselné a amonné soli jsou rozpustné. Vyjimky tvoii Na[Sb(OH)g],
Ka[Co(NOz)], K2[PtClg], KCIO4, (NH,)z{P1Clg] a (NH4)s{Co(NO.)s).

b) DusiCnany, dusitany, octany, chioristany a chloreGnany vSech béznych kationtl jsou rozpustné.
KCIO4 se rozpousti jen Castecné.

c) Chloridy, bromidy a jodidy jsou rozpustné s vyjimkou soli stiibrmych, olovnatych a rtutnych.
Halogenidy olovnalé jsou ovSem castecné rozpustné v horké vodé. Nerozpustny je téz HgJs,.

d) Rozpusti3 jsou viechny sirany mimo BaS0O,, SrSO,4 a PbSO,. Také CaSO, Ag,SO4 a Hg,SO;4 jsou
rozpustné jen castecné.

2. Skupina vétsinou nerozpustnych latek

a) VSechny oxidy jsou nerozpustné s vyjimkou Na;O, K;O. Oxidy CaO, SrO a BaO se rozpoustéji jen
Castecné.

b) VSechny hydroxidy jsou nerozpustné kromé hydroxid( alkalickych kovii a NH,OH. Castecné
rozpusingé jsou Ca(OH),, Sr(OH),, Ba(OH),. |

c) VSechny normalni uhligitany (CO,”) a fosforecnany (PO,”) jsou nerozpustné (nebo &asteéné
nerozpustné). Vyjimku tvori uhlicitany a fosforecnany alkalickych kovl (mimo Li*) a soli amonné.

d) Hydrogenuhli&itany (HCOs") a hydrogenfosforeénany (HPO.>, H.POY) tézkych kovi jsou vesmés
ponékud rozpustnéjsi nez uhlicitany a fosforeénany normaini.

e) Fluoridv horciku, hliniku, chromu, kovl alkalickych zemin, Zeleza, médi a olova jsou vesmés
nerozplising.

f) SrCrO,, BaCrO,, AgzCrO,, PbCrO, jsou téZzko rozpustné, pouze Casteénou rozpustnost vykazuiji
chromany nékteryrh dalSich tézkych kovll.

g) Vsechny sulfidy kromé sulfid(i alkalickych kovi, kovtl alkalickych zemin a sulfidu amonného jsou
nerozp' istné. Al,S. a CrS; se vodou hydrolyzuiji a srazi se Al{OH); a Cr(OH)y .

h) Vétsina kiemicitant tézkych kovl je nerozpustna.

4.2.4. Méreni objemu

Na odmérovani objemu kapaliny Ize v laboratofi pouzit odmémeé valce, pipety, byrety a odmémé
banky. Jelikoz objem kazdé kapaliny je funkci teploly, jsou vSechny tyto odmémé nadoby cejchovany pro
urcitou teplotu. Ta je vzdy uvedena na plasti odmémé nadoby a zpravidla je 20 °C. Tyto nadoby proto nelze v
Zadném piipadé pouzivat k méfeni objemti horkych roziokt nebo dokonce k zahfivani roztokd, miseni miznych
kapalin apod.. Slouzi vyhradné k odméfovani objemil kapalin pi dané teploté. Z divodi lepsiho odeditani
objemu kapaliny jsou zhotoveny z prizracnéj§iho sodno-draselno-vapenatého skla. To je na rozdil od
borosilikatového (z ného je bézné laboratomi nadobi jako kadinky, banky apod.) tepeiné méné stalé a zahratim
roztoku v takovéto nadobé mize dojit k jeji trvalé deformaci.

Objem kapaliny ve vSech odmémych nadobach odecitame z polohy spedni Gasti menisky, pricemz je
nutno dodrzet zasadu, Ze mérnou nadobu mame ve svislé poloze a meniskus ve vysi o¢i. Nyni si velice struéné
popiseme zakladni typy odmémych nadob.

Odmémy valec (obr.4.lla) - slouzi pouze k piibliznému odméfovani objemu kapaliny. Presnost
odméfovani v nich zavisi i na celkovém objemu valce. Nejimensi odmémeé valetky o objemu 10 mi maji stupnici
po 0.1 ml, velké napi. 11 odmémé vélce po 10 mi.
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Obr.4.1l. Nadoby na odméfovani objemu kapalin

Pipety - jsou bud délené nebo kalibrované presné na urcity objem (obr.4.1lb). Kapalina se do pipety
bud nasava s pouzitim balénku (odméfovani Ziravin) nebo se sty naséva vzduch z pipety tak dlouho, az
hiadina kapaliny vystoupi nad znacku. Po té se horni konec pipety ucpe ukazovackem a zvolna se odpusti tolik
kapdiny, aby pfi svislé poloze pipety byl spodni okraj menisku pravé na znatce. Kapalinu z pipety nechavame
Zvoina vytékat do phipravené nadoby. Nikdy ji nevyfukujeme, je kalibrovéana na objem volné vyteklé kapaliny.
Poté vyckame nékolik sekund a posledni kapku otfeme o sténu nadoby.

V souCasné dobé stale vice pronikaji do chemickych laboratoii i automatické pipety, zalozené na
odméfovani malych objem( na zakladé definovaného pohybu pistu v pfesné brousené trubici (poznamka: drzi
se vdlani a odméfovani objemu se déje pohybem palce - neplést se sklenénou pipetou!)

Byrety - slouzi k odmérovani riiznych malych objemd (napf. pi titracich). Jsou opatreny ditenou
stupnici a ve spodni Casti vytokovym kohoutem (obr.4.lic). Vypustény objem se opét uréi z polohy meriskil,

Odmémeé banky - maji zpravidla hruskovity tvar a (izké hrdlo opatiené rysken tobr.4.ld) <luzi k
piipravé piesného objeru roztoku pi dané teplots.

4.2.5. Vlastni priprava roztoki

Zpusob pripravy roztokil o dané koncentraci vzdy zaleZi na toin, pro jaké Géely m4 roztok sloirit a v
jakém skupenském stavu je rozpousténa latka. Nejéastéji se jedna o rozpousténi tuhé latky v kapaling
(razpousteédie), resp. kapaliny v kapaliné (napr. fed2ni kyselin apod.) Ostatni kombinace ozpousténi 'atka -
rozpoustédio (s + s, g + 1 apod ) jsou méné béZné a nrbudeme se s nimi v této kapitole 7abyvat.,

4.2 5.1. Rozpousténi tuhé latky v kapaliné

Fro béZné prace v laboratofi postadi odvazit chemikalie na piedvazkach a potiebné objemy vady, resp.
jiného rozpoustédia odméit ve skienéném valci, V analytické laboratofi je nutno pA pfipravé odmémych
roztokil pracovat presnéji - k navazce slozek je nutno pouzit presnéjsi analytické vahy, roztoky phpravovat v
pfesné ocejchovanych odmémych barkach apod.. V tomto piipadé rozpustime latku v mensim podilu
rozpoustédia napr. v kadince nebo Erlenmayerové barice (obr.4.11l.), piipadné mimé zahfejeme. Pa tpiném
rozpusteni latky a zchiadnuti pfevedeme vznikly roziok kvantitativné do odmérné barky a dopinime po rysku.

Rychlost rozpousténi vétSiny latek v daném rozpoustédie Ize vyrazné zvysit zahiatim. Je to disledek
loho, Ze molekuly rozpoustédia se za vy3Si teploty pohybuii rychleji a prichazi tak éastéji do styku s povrchem
rozpousténé latky. Rovnéz i rozpusténé ionty, resp. molekuly se za zvySené teploty rychleji odvadéji z povrchu
luhé latky. Tomu rovnéZ vyrazné napomaha michani roztoku, Rozpousténi se tak dale urychili, nebot’ obecné
plati, Ze latka se lépe rozpousti v Cistém rozpoustédie, nez ve svém roztoku. Bez michani jo pravé v blizkosti
povrchu rozpusténe latky vysoka koncentrace roztoku. Rychlost rozpousténi vzroste 16z 1ozmeélnénim tuhé
latky pred jejim rozpousténim, nebot rozmélnénim zvysSujeme velikost stykovych picch ro. pousténe latky a
rozpoustédia.
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Obr.4.11l. Eflenmeyerova barika

Pii pouzZiti technickych chemikalii se mizZe stat, ze obsahuji mensi & vétsi mnozstvi nerozpustnych
piimési. V takovém piipadé je nutno takovéto mechanické necistoty odstranit z roztoku filtraci ( viz kapitola 5.).
Pokud je latka zneciSténa piimeési, klerd se v daném rozpoustédie téz rozpousti, je nékdy mozno tuto piimés
chemicky prevést na jinou slouceninu, ktera je v pouZitém rozpoustédie (v nasich laboratofich nejcastgii H,0)
nerozpustna a opét ji oddéiit filtraci.

4.2.5.2, Priprava roztokd miSenim kapalin

NejcastéjSim piipadem piipravy roztok( miSenim dvou kapalin v laboratofi je fedéni roztoku &istym
rozpoustédiem. Zde si uvedeme pouze nejbéznéjsi piipad piipravy roztok misenim kapalin a sice fedéni
kyselin nebo zasad vodou.

Z hlediska bezpecnosti je nutné si uvédomit, Ze fedéni kyseliny nebo zasady vodou je exotermni dej,
Y. dochazi pii ném k uvoliovani tepla. Pfi nespravném postupu midze dojit k mistnimu prehiati roztoku
do takové miry, Ze roztok miize z nadoby vystiiknout a miiZe dojit k poleptani pracovnika. Je proto nutné si
pamatovat jednoduché pravidio, Ze pii redéni kyseliny (zasady) vodou piidavame za michani kyselinu (zasadu)
do vody, nikoliv obracené. Dodrzime-ii toto pravidio, pak postupnym piidavanim kyseliny (zasady) zvolna
vzrusta koncentrace roztoku kyseliny (zasady), teplo se vyviji zvolna a zminéné vysiriknuti roztoku z
nadoby nehrozi.

Z hiediska pripravy spravného objemu nafedéné kapaliny je nutné si uvédomit, ze misim-li dva roztoky
0 rizné hustoté, pak neplati pravidio prostého séiténi objemd kapalin. To znamena, ze napi. naredénim 100 mi
konc. 86% H,SO, (h = 1.834 g.cm™) se stejnym objemem vody (h = 1 gem™) neziskam 200 mi 48% roztoku
Takto pripraveny roztok bude mit koncentraci 62% a jeho objem bude v diisledku objemové kontrakce pouze
186 mi. ReSeni tohoto piikladu, stejné jako vSech piikladi na sméSovani kapalin je opét zaloZeno na zakonu
zachovani hmotnosti, vyjadreného tzv. sméSovaci rovnici se kierou se podrobné seznamite ve covicenich z
obecné a anorganické chemie.

4.2.6. Prechovavani roztoki

Rozloky zasadné prechovavame v oznacenych uzavienych lahvich. Kromé Udaje o obsahu lahve je
nutné na Stitek uvést i jeho koncentraci. V pripadé, 7e roztok bude pouzivan nepravideiné po delsi dobu je
vhodné uvést i datum piipravy, nebot nékleré roztoky mohou podiéhat pii dlouhodobém skladovanim
rozkladnym reakcim, nebo reagovat napr. s nékterou frakei vzduchu. | z tohoto diivodu je vhodné pouzivat
lahve s Gzkym hrdlem. Lahve se obvykle uzaviraji sklenénymi zabrouSenymi zatkami. Pozor, tyto ale nelze
pouzit pro uzavieni lahvi, v Kierych jsou prechovavany koncentrované roztoky alkalii. Dojde-li napr. pfi odlévani
casti obsahu banky K potfisnéni zabrusu alkalii, pak zatka v zabrusu tzv. "zamrzne". Zbytky koncentrované
alkdlie naleptavaji stycné plochy zabrusu a po odpareni vody zivrdnou a brani vyjmuti zatky. Pro alkalické
roztoky je proto nutno pouzit pryzové zatky nebo zétky z umélé hmoty.

Rozloky nebezpecnych latek (kyseliny, zasady, hoflaviny apod.) pinime pouze do cca i &tvrtin objemus
lahve, aby se roztok dal bezpeéné z lahve vylévat,

Roztoky jedli musi nést piisiusné oznaceni, nejlépe jedovou nalepku. Obdobné i roztoky Ziravin a
hoflavin je nutno oznadit prislusnou nalepkou.

Rozloky na svélle nestalych slouCenin, jako napr. AgNOs, HgCl, apod. piechovavame v hnédych
lahvich.

Roztoky silné tékavych latek (Brp, fada organickych rozpoustédel) prechovavame v lahvich s dvojim
zabrouSenym uzavérem.



4.3. Ukoly a pFiklady

4.3.1. Uréeni vzorce hydratu soli

Jednou z nejbéznéji dostupnych sloufenin médi je tzv. modra skalice, coz je trvialni nazev
CuS0,.5H.0. V této prace si ovéiime spravnost uvedenéha vzorce.

Na predvazkach zvazime hmotnost &istého, suchého porcelanového kelimku a poté do ného odvazime
3 gramy rozetfeného CuSO,5H,0 (navazka my). Kelimek usadime do tiangiu a zvolna zahrivame nad
kahanem. Zahfivani ukonéime po Upliném odstranéni H,O z hydratu. To se projevi zménou barvy krystalk(
siranu médnatéhe z modré na bilou barvu. Kelimek nechéame zcela vychladnout (pozor nepokladat horky
kelimek na diazdicky pracovniho stolu, resp. jinou chladnou podiozku, nebo kelimek praskne). Poté opét
zvazime hmotnost jeho obsahu ma, kiery odpovida hmotnosti bezvodého CuSO4 obsazeného v navazce.
Rozdil hmotnosti my-m; udava hmotnost zahfevem uvoinéné krystalické vody.

Vzorec CuS0 4 5H,0 v sobé nese informaci, ze na 1 mol CuSO, piipada 5 moltl H,O. Pokud jsme vazili
a pracovali presné mél by pomér zlomku

m2 ._m1-m2
Mr(CuSO4) Mr(H20)

byt priblizné roven 5.

_ Po zvazeni bezvodého CuSO, prevedeme tuto stil zpét na krystalickou tak, Ze ze stiicky kapneme na
CuSO, nékolik kapek destilované vody. Obsah kelimku zpét zmodra.

Kvantitativni Glohy z termochemie budeme probirat v kapitole 13., nicméné jiz na tomto misté miZeme udinit
jedno kvalitativni pozorovani tepelného zabarveni reakci. Jelikoz k dehydrataci modré skalice jsme museli tuto
latku zahfivat (endotermni reakce) musi opacny déj - hydratace - byt déjem exotermnim. O spravnosti tohoto
zakona se muzZeme presvédcit dotykem na dno kelimku po smoceni CuSO, kapkami H,O - teplota kelimku
mimé vzrostla nebo sledovanim teploty pii opalmém michani obsahu kelimku teplomérem po pridavku vody.

4.3.2. Stanoveni koordinaéniho ¢isla komplexni slouceniny

Vedle jednoduchych sloucenin prvého fadu (napf. HO, SO, apod.) existuiji i slouceniny vyssiho radu
kam patii podvojné soli, smisené soli a téz komplexni slouceniny. V molekujach nebo iontech komplexnich
slouCenin jsou k centralnimu atomu vazany (koordinovany) dalsi atomy nebo atomové skupiny (tzv. ligandy) v
potty, Ktery prevysuje oxidacni Cislo centraliniho atomu. Jedna-i se o tzv. jednovazné ligandy (molekuly CO,
H0, NHs apod.) je pocet ligandll roven tzv. koordinatnimu Cislu. Ulohy na piipravu nékterych komplext
budete provadét v letnim semestru. Rada komplext: je termicky vice & méné nestabilni, Této jejich viastnosti
mizeme v ramci této kapitoly vyuzit ke stanoveni koordinacniho €isla amminkomplexu chloridu nikeinatého
pouhym vazenim navazky vzorku komplexu (my) a NiCl, (my), ktery vznikne jeho tepelnym rozkladem.

Na predvazkach zvazime hmotnost éistého, suchého porcelanového kelimku a poté do ného odvazime
2 gramy amminkomplexu chloridu nikelnatého. Kelimek usadime do trianglu a zvolna zahiivame v digeston
nad kahanem. Desvolvatace (odstranéni amoniaku) je zpoCatku provazeno vyraznou zménou barvy. Termicky
rozklad je zcela ukoncen ve chvili, kdy se prestane zcela uvolioval amoniak (sledujeme navihéenym
indikatorovym papirkem). Kelimek nechame zcela vychladnout (pozor, nepokladat horky kelimek na dlazdicky
pracovniho stolu, resp. jinou chladnou podlozku, nebo kelimek praskne). Poté opét zvazime hmotnost jeho
obsahu mg, ktery odpovida hmotnosti NiCl; obsazeného v navazce. Rozdil hmotnosti my-me udava hmotnost
zahfevem uvolnéného amoniaku, Stanovime hodnoty zlomki x = ma/M(NICL) a vy = (my-mp)/M(NH;) a
navzajem je porovname. Koordinacni Cislo centralniho atomu Ni v komplexnim kationtu Ni(NH3)** se urdi jako
podil y:x.

4.3.3. Kvantitativni ovéfeni pritbéhu rozkladné reakce

Dusiénan médnaty krystaluje z vodnych roztoki pii teploté nad 26°C ve formé tmavémodrych krystal(i
tnhydratu [Cu(NOs)..3 H,0]. Pii zahfivani na vyssi teplotu se tato sioucenina rozklada na oxid médnaty, oxidy
dusiku (prevazné NO,) a kyslik podlie rovnice

2 Cu(NOg3)2.3Hz0 —> 2Cu0 + 4NO; + Oz + 6H0

Na technickych vahach odvazime asi 0,6 g dusicnanu médnatého a rozetreme na jemny prasek v
porcelanoveé treci misce. Do zvazeného porcelanového kelimku vneseme asi 0,5 g rozetfeného preparatu a na
analytickych vahach zjistime jeho hmotnost. Kelimek obsahujici navazeny dusi¢nan médnaty postavime do
zihaciho trianglu a Zihame mimym plamenem po dobu asi tfi minut, Pak pokracujeme v zihani plnym
plamenem a vznikly oxid médnaty vyZihdme do konstantni hmotnosti. Béhem Zihani pozorujeme priibéh
reakce. Pfeneseme pak kelimek do exsikatoru ke zchladnuti. Vychladly kelimek obsahujici Gerny oxid médnaty
zvazime opét na analytickych vahach, Hmotnost reakci vznikiého oxidu porovname s hmotnosti teoreticky
vypodtenou.



26

4.3.4. Piiprava roztokii soli

KaZzdy student obdrzi na za&atku laboratofi kartu se zadanim, které miize napr. vypadat takio:

1.Vypoététe kolik g CuS045H,0 je tfeba na pripravu 100 mi roztoku CuSOy o latkové koncentraci 0,1
molA. Po schvaleni vysledku tento roztok pripravie.

2.Vypoctéte kolik g KCr;0; a kolik mi vody je potfeba na pripravu 100mi 10 % roztoku K,Cr07 0
hustoté 1,0703 g.cm™.

Student vypolte potfebna mnozstvi chemikalii k jejich pfipravé a PO schvaleni vyuéujicim phipravi do
odmémé bariky roztok &.1 nasledujicim postupem,

Do kadinky o obsahu 100 mi nalijeme cca o 20-30 mi destilované H20 méné, nez je teoreticky
potiebny objem a vneseme po Castech jemné rozetfené vypoltené mnoZstvi prisiusné soli, kterou jsme
predtim odvazili s presnosti 0.1 g na predvazkach. Roztokem Pfi rozpousténi michame sklenénou tyCinkou a
podie potieby zahfejeme mimé na sitce plamenem kahanu, Vznikly roztok po ochlazeni piipadné Ziltruieme a
Pomoci nalevky ho prevedeme do odmeérné barky 100 m! a dopinime vodou PO rysku.

4.3.5. Piiprava zfedénych roztokii kyselin a zasad

Kazdy student obdrzi na zaé4tku laboratofi kartu se zadanim, které miiZe napf. vypadat takio:

1. Kolika ml H,0 je tieba zfedit 20 mi 96 % H2S04, abychom piipravili roztok 40 %7 Jaky bude objem
pfipravené kyseliny?

2. Kolik gram(i KOH a kolik ml vody je tfeba na piipravu 150 mi 15 % roztoku KOH o hustoté
1.125 g.cm™7?

Student vypocte potifebna mnozstvi chemikalii k jejich pripravé a po schvaleni vyuéujicim piipravi
roztok ¢.1.

Pokud se pozadovany roztok piipravuje rozpousténim tuhé latky ve vodé (napi. pecicek KOH nebo
NaOH), piidavame po malych davkach tuhou latku za stalého michani do vypoéteného mnozstyi vody.

4.4. Kontrolni otazky

1) Co je to homi mez véZivosti a citlivost vah?
2) Jak Ize urychiit rychiost rozpousténi tuhé latky?
3) Coje to nasyceny roztok, Ize jeho sloZeni nalézt na kiivce rozpustnosti?
4) P fedéni kyseliny vodou pidavame zvoina vodu do kyseliny nebo naopak? Své tvrzeni zdlvodnéte,
7) Proc se k pfechovavani alkalickych roztokii nehodi bariky opatiené zabrouSenou sklenénou zatkou?
6) Ktery z kazdé z nasledujicich dvojic roztoki je koncentrovanjs:
a) 2 molyl KOH nebo 34 % roztok KOH
b) roztok H,SO, 0 ¢(H,S0,) = 0,4 mol dm™ nebo Wa = 0,05
C) roztok KNO; 0 x, = 0,2 nebo owa =0,2
d) roztok NaOH o m = 1 mol kg™ nebo c(NaOH) = 1 mal | ' 2
7) Jaké mnoZstvi dané chemikalie a jake mnoZstvi H,0 je tieba na pripravu:
a) 300 ml 5% roztoku KOH
b) 500 mi 0.3 moin NaNO4
€) 150 mi roztoku KCI s hmotnostnim Zlomkem w, = 0,22
d) 800 ml 0.5 molainiho roztoku CuS0,?
8) Vypoctéte molami koncentraci:
a) 20%niho roztoku Na;SO4, jei jeho h = 1,1915 gem®
b) 6%niho roztoku KCl, jei jeho h = 1,0369 gem™
€) 30%niho roztoku HyPO,, je-ii jeho h = 1,1805 gom®
d) 14%niho roztoku HNO;, jei jeho h = 1,0781 gem®.




5. Filtrace

Pod pojmem filtrace rozumime nejcastéji oddélovani pevné faze od kapalné. a sice s pouZitim filtracni
prepazky umoznujici priichod pouze kapalné faze. Miuvime pak o filtraci kapalin. Zbavujeme ji kapalinu
mechanickych necistol nebo izolujeme pevnou latku vzniklou pi preparaci, at' jiz malo rozpustnou srazeninu
nebo vyloucené krystaly rozpustné latky.

Pro srovnani je namisté piipomenout existenci dalSich zplsobli déleni pevné a kapalné faze. Je to
jednak dekantace, jednak odstredovani.

Dekantace spociva v tom, ze suspenzi pevne latky v kapaling nechame potfebnou dobu sedimentovat
a pak opatmeé slijeme &irou kapalinu od zbyvajici zahuSténé suspenze. Je ziejmé, Ze dekantace mize byt v
pipadé pomalu sedimentujicich latek velmi pomala a oddéleni tuhé latky od kapaliny je oproti filtraci znacné
nedokonalé.

Odstredovani lze v laboratofi | v priumysloveé praxi provést jak bez filtracni prepazky, tak i s ni.
Odstredovani bez prepazky je viastné vyrazné zdokonalena a zrychlena dekantace. Nahrazenim gravitacnich
sil silami odstredivymi je sedimentace vyrazné casové zkracena a oddéleni pevné faze od kapalné, klerou
casto staci jen opatmé odlit, byva blizké dokonalosti filtrace. Pouzili prepazky pii odstredovani piiblizuje tuto
operaci filtraci jeSté vice, odstredivé sily opét nahrazuji gravitacni a déleni je rychlé. Odstredovani je ovsem
phistrojové mnohem naroénéjsi na vybaveni nez filtrace.

5.1. Zplsoby oviivnéni rychlosti filtrace

Pii filtraci nas zajima zejména dokonalost oddéleni pevné a kapalné faze a spolu s tim 1é2 rychlost
filtrace. Ta je oviivriovdna fadou faktort:

a) hustotou - odporem filtracni prepazky

b) podilem pevné faze na celkovém slozeni smési, a tim posléze tlouStkou vznikajiciho filtraéniho

kolace, klera souvisi nepiimo Uméme

c) s plochou filtrace

d) charaklerem filtrované latky a tim i odporem, ktery vznikajic kolac klade pritoku kapalné faze

(srovnejte srazeniny krystalické a volumindzni)

e) viskozitou kapalné faze, ktera klesa s rostouci teplotou

f) rozdilem tiakl na obou stranach filtru.

Kvalitu filtracni prepazky, filtru, volime podie chemické agresivity filtrované suspenze. NejbéZnéjsi filtry
se zhotovuji z neklizeného filtracniho papiry. Ten nelze pouzit, pokud by byl filtrétem rozleptan (konc. roztoky
louhu), zoxidovan (KMnO,) nebo zuhelnatén (konc. H,SO,). V takovych piipadech se v laboratornich
podminkach jako filtracni prepazky voli desticky ze slinuté sklenéné drti nebo keramiky, kterym fikame frity.

Hustotu filtracni prepazky (a) volime podle velikosti filtrovanych €astic. Oby&ejny filtratni papir ma
hustotu port malo proménnou; pro analylické Ggely jsou vSak dodavany obvykle tii druhy cznacené barevnym
pretiskem na krabickach:

cervena (Cema) nejiidsi
Zluta (bild) —————— stiedni
modra nejhustsi

Hustotu nevolime nahodné, ale podle zkuSenosti, protoze pouziti zbytecné hustého filtru znamena
€asovou ztratu pii filtraci. V opaéném piipadé ovSem muzZe jemna sraZenina piili§ fidkym filtrem prochazet.

Frity vyrobené v tuzemsku maji hustotu vyznacenou na sklenéné nalevce, do niz jsou vtaveny, stupnici
od S00 a SO, pfes S1 do S4: ¢im vy3Si Gislo, tim vySSi hustota. Voluminéznimi srazeninami se ovSem husté
fity velmi snadno ucpavaji. Pro nejbéznéjsi prace vyslacime s fritami hustoty S2 a S3.

S ohledem na mnozstvi filtrované suspenze a obsah pevné faze v ni (b,c) velmi peclivé volime velikost
filtru i filracni nalevky, do niz se umistuje, a to tak, aby filtr nebyl pevnou fazi napinén vice nez z jedné tretiny
nebo nejvyse poloviny. VySSi mira naplnéni filtru nejen zvySuje tloustku filtracniho kolace, a tim vyrazné
zpomauje filtraci, ale znemoznuje dostalecné kvalitni promyti odfiltrované latky, jak bude v dalSim jesté
upfesnéno. Naproti tomu volba co do plochy nedimémé rozmémeého filtru pii malém mnozstvi odfitrované
pevné faze znamena casto jeji rozptyleni po povrchu filtru a obtize a ztraty pi jejim snimani.

i Horké roztoky i suspenze se obvykle filtruji Iépe a hlavné rychleji nez roztoky a suspenze studené. Jak
JiZ bylo naznaceno (e), souvisi to s nizsi viskozitou kapalin pii vy$sich teplotach. Kromé toho vsak pii vySsich
teplotach rada ptivodné amorfnich, voluminéznich srazenin krystalicky zhrubne, pripadné alespon zvétsi zmo
(d) a stane se Iépe filtrovatelnou tim, Ze filtraéni kolac nekladé pritoku kapaliny tak velky odpor.

Velmi zasadnim faktorem vlivu na rychlost filtrace je rozdil tlakli na obou stranach filtru (f). Pii filtraci za
normainiho tlaku je jedinou hnaci silou pritoku kapaliny filtrani prepazkou a filtraénim kolacem gravitace.
Prolo je tato fillrace bez dalSich opatfeni Casto velmi pomala. Ve filtracnim kolaci zbyva po filtraci Casto hodné
matetného louhu poutaného piilnavosti k pevné latce. Pii bézném ¢asovém stresu v laboratomich cvi€enich je
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filtrace za normainiho tlaku vétsinou pouZitelna jen pro analytické Ucely a pro odstrafiovani mechanickych
necistot z vychazich roztok reakénich komponent.

Vyznamné urychleni phinasi filtrace za_sniZeného tlaku. Tlak snizujeme v prostoru pod filtrem. O
zpusobech ziskavani vakua pro tento Gel bude pojednano v dalsi subkapitole. Tlak pod filtraéni prepazkou
viak nelze snizovat libovolné. Rozhoduje o tom nejen vykonnost vakuové pumpy, ale zejmeéna tenze par
kapaliny, kiera predstavuje hlavni slozku filtratu, Pokud tlak poklesne az na troveri této tenze par, ktera je
strmou exponencialni funkei teploty, zaéné kapalina viit. Filtrujeme-li horky nasyceny roztok latky v relativné
nizkovroucim rozpoustédie, dojde v disledku varu k jeho ochlazeni, sniZeni rozpustnosti Iatky, pripadné i
vylouCeni rozpusténé latky, a to nejen ve filiratu, ale i v porech filtratni piepazky, ktera se tak miise dokonale

ucpat.

V technické praxi se v podobnych piipadech pouziva filtrace za zvySeného llaku, potiebny pretlak se
zjedna v prostoru nad filtraéni prepazkou pfi dodrzeni potfebnych konstrukénich a bezpeénostnich opatreni.
Laboratomi aparatury z béznych soucastek na pretiak nebyvaji uzplisobeny.

5.2. Zakladni pomiicky a aparaturni usporadani pro filtraci
Elementami pomdickou pii filtrac za normainino tiaku je sklenéna filtraéni nalevka, do niz se vikiada

vhodné slozeny filtr z filtraéniho papiru. Filtr se zhotovi ze Civerce filtratniho papiry, ktery se slozi pn':ehybem v

Rozevienim takto zastiizeného papiru ziskame kuZelovity filtr z jedné strany jednoduchy, z druhé strany trojity,
vhedny k zasazeni do filtraéni nalevky, (obr.5/1). Pred filtraci jej zvihéime vodou nebo pouzitym rozpoustédiem.

Obr.5/. Piiprava hladkého filtru

Popsanym zpiisobem piipraveny tzv. hiadky filtr filtruje pouze Spickou, a proto pomalu. Pro urychleni
pouzijeme bud Zebrovanou nalevku (preparativni nebo analytickou, kterda ma navic kapilarmi stonek;
nepreruSeny sloupec kapaliny ve stonku mimé nasava filtrdt) nebo skiadany (francouzsky) filtr. Kruhovou
vyseg hladkého filtru rozlozime na polokruh a prekladame vaéjifovité od stredu k obvody stiidavé po stranach s
postupné zmensujicimi se vyseky tak, aby Spicka filtru byla ostra. Filtr pii skladani nesmi byt poSkozen na
Spi€ce, proto dbame, aby jedniotiivé zahyby papiru byly od sebe nepatme vzdaleny. Postup skladani a jeho
vysledek plyne z obr.5/1. Skladany filtr se velmi dobfe uplatni zejména pii filtraci roztok od mechanickych
necistol a malych mnozstvi srazenin. Srazeniny se ze skladaného filtru nékdy snimaji obtiznéji nez z filtru

nadobu k zachyceni filtratu. Zakladni sestava pro filtraci za normainiho tlaku je znazoména na obr.5/ll. Sikmo
sefiznuty stonek nalevky se ma dotykat stény néadoby, aby filtrat po ni mohl stékat 2 nerozstriikoval se. Vysku
nalevky volime podie objemu jimaného filtratu, zhruba tak, aby Spicka stonku nalevky byla na dvou tFetinach
vySky nadoby. Jak hladky tak i skiadany papirovy filtr Ize vkiadat té2 do nalevek pro filtlraci za horka, Jedna se
0 sklenéné nalevky opatiené nejcastéji elektricky vyhiivanym plastém napinénym obvykle vodou (viz obr. 51V).
Pouzivame je zejména pro filtraci horkych koncentrovanych, piip. nasycenych roztokd:, u nichz by zchiadnuti
PO dobu filtrace zplsobilo vylouteni pevné latky, jeji ztraty, ucpani pond filtru Piip. i stonku nalevky. Roztok
nalévame na filtr po tyéince, kierou orientujeme pod vhodnym dhlem proti sténé filtru tak, aby proud kapaliny
nebo filtrované suspenze sméfoval proti trojité vrstve hladkého filtru. Filtr pinime nejvyse 10-15 mm pod jeho
okraj. Filtruieme-i suspenzi malo rozpustné latky, snazime se na filtr oddekantovat Grou kapalinu nad
sedimentovanou pevnou Iatkou. Zabranime tak predéasnému zaneseni pon filtru a zpomaleni filtrace.




29

\/

Obr. 5/I. Piiprava skiadaného filtru

——e
—_——

Obr.5A1l. Zakladni sestava pro filtraci za normainiho tlaku Obr.5/1V: Nélevka pro filtraci za horka

Nakonec rozvifime sedlinu tyéinkou a suspenzi nalijeme na filtr, Zbytek sedliny vyplachneme z kadinky stiickou
tak, Ze kadinku uchopime do levé ruky a ukazovakem piidrZime tyCinku u vylivky (viz obr.5/V).

_ Pii promyvani sraZzeninu splachujeme opatmym proudem vody ze stiicky z okrajt filtru smérem k jeho
Spicce. Promyvame nékolikrat spiSe mensim mnoZstvim vody a po kazdé vyCkame, az predchozi podil
promyvaci vody projde filtrem. O dokonalosti promyti se miZeme presvédécit ve vzorcich filtratu jimanych ve
‘Zkumavece. Vhodnym &inidlem prokazeme nepiitomnost iontu charakteristického pro slozeni matecného louhu.
_Nakdy staci posouzeni hodnoty pH filtratu a promyvacich vod. Filtr s promytou srazeninou vyjmeme z nalevky
‘a roziozime. Plochu pokrytou odfiltrovanou latkou prekryjeme hodinovym skiem a opatmé obratime. Z rubové
casti filtru pak odsavame suchymi odstiizky filtracniho papiru sbalenymi do kulicky zbytky promyvaci kapaliny
tak dlouho, dokud odstiizky vihnou. Pak filtr opatmé sloupneme ze srazeniny na skle jako papir z obfisku.
‘Srazenina zUstane na hodinovém skle. Tento postup podstainé zkréti suSeni pevné latky a zabrani problémim
s jejim piipadnym pilnutim k papiru.

Pro filtraci za snizeného liaku se pouziva Biichnerovych nalevek a sklenénych nebo porcelanovych frit,
keré utésnujeme v hrdie silnosténné odsavaci banky pryzovymi provrtanymi zatkami nebo piiméreng velkymi
kusy pénoveé pryZe s otvorem.
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Obr.5/V: Vyplachovani zbytkdi srazeniny na filtr Obr.5/VI. Frita die Mortona s jimadlem filtréatu

Bichnerovy ndlevky jsou porceldanové a jejich dno je jemné, vice & méné husté dérovano. Na dno
nalevky se vklada piimeérené velky kotout filtracniho papiru peélivé_usiﬁien;’r lak, aby poiqual_celé dno,

vodni vyvévy, jeho znecisténi a nékdy i hydrolyticka reakce, likvidujici néktery z rozpusténych produktdi ve
filtrdtu. Promyvani filtraéniho kolace na Blchnerové nalevce prqvédime obezietng; latku nelze s promy'vacg

. Postup filtrace za snizeného tlaku pi pouziti_sklenénych nebo keramickych fiit je obdobny s tim
rozdilem, Ze pii promyvani thrpzi riziko poskozeni filtracni prepazky. Odfitrovanou sraZeniny lze postupné

- e -

FunkEnim mistem vodni vyvévy je ziZena tryska sméfujici do odtokové trubice VELSi svétiosti.
Uplatfiuje se fyzikdini princip, ktery Ize lapidamé shmout konstatovanim, 7e v misté zhuténych proudnic
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Zarizeni k dosahovani nizSich tiak( budou popsana v kapitole 8., vénované sublimaci. Vyvévu a filtrat
je treba vzajemné pii filtraci oddélit vhodnou pojistkou. V jednoduchém pripadé miZe jako pojistka poslougit
prazdna plynova promyvacka, obracené zapojena. BéZna sestava pro filtraci za snizeného tlaku je znazoména
naobr. SVIIL. V priibéhu odsavani nenechavame aparaturu bez dozoru.

Obr.5/VIl: Vodni vyvéva Obr. SVIII: ZaKladni sestava pro filtraci za snizeného tlaku
5.4. ULOHY

5.4.1. Pfiprava malo rozpustnych uhli€itani

Jak jiz bylo uvedeno v subkapitole vénované pravidlim rozpustnosti anorganickych sloucenin,
uhliCitany patii mezi latky vétSinou nerozpustné. Vicemocné ionty kovil se srazeji iontem uhlicitanovym za
vzniku malo rozpustnych uhliGitani. Podle podminek srazeni, nejCastéji v disledku hydrolyzy aniontu
uhlictanového, vznikaji Gasto té? bazické uhlicitany, jako napf. dobre definovany CuCO3.Cu(OH),. V jinych
pripadech vznikaji produkty proménného sloZeni (béloba olovnata - PbCOs.xPb(OH),). Tvorbé bazickych
uhiicitan(i 1ze zabranit srazenim v méné alkalickém prostiedi, napf. pouZitim roztoku uhliditanu amonného,
smési uhliGitanu a hydrogenuhlicitanu nebo konetné pouzitim roztoku hydrogenuhlicitanu jako srazedla:

Me* + 2HCO; " —'» MeCOs{ + CO, + H,0
Tak napr. pii pouziti horecnatych iontu se vyluéuje MgCO; az po zahiati reakéni smési nad 60° C. Pii
srazeni roztokem NayCOs by vznikal 4MgCOsMg(OH). 6H,0, béiné dodavany a diive oznacovany jako
Jnagnesia alba".

Obecny postup

Kazdy sludent obdrzi kartu se zadanim piikladu. Vypolitd zadané (koly, nechd si vysledky
zkontrolovat vyucujicim a teprve potom zacne plipravovat zadanou latku. Rychlost a spravnost vypoctll se
Kasifikuje. Piipravuji se nasledujici latky: BaCOs, ZnCOs, CaCOs, PbCOs, MgCO5 a CuCO3.Cu(OH)s..

Zadané mnozstvi soli prislusného kovu (chlorid, siran nebo dusiénan) se rozpusti v destilované vodé
2a laboratorni teploty na 5 % roztok a za michani se po kapkach srazi vypoitenym mnozstvim sraZedla
(Na;CO3 ev. NaHCO3), rozpudténym v destilované vodé na 8 % roztok. SraZedio se pouzije v 10 % nadbytku
& teorii, dané stechiometrickou rovnici. Reakéni smés se zahfeje a jesté 30 minut udrzuje pi teploté
neprevysujici 80°C (dosahne se tak lepsi filtrovatelnosti srazeniny, kiera se nepiimo projevi té7 jeji rychlou
sedimentaci). VylouCena sraZenina se Cisti dvakrat dekantaci, poté se Zfiltruje na Bichnerové nalevce,
promyje dvakrat destilovanou vodou, ostfe odsaje a vysusi v susamé (BaCOs,, ZnCO, a CaCO; pii 100°C,
PbCO3, MgCO3 a CuCO4 Cu(OH); nejvyse pii 80°C).

§.5. Otazky a tkoly

K cernu slouzi filtrace?

Jakeé dalsi operace maji podobny el jako filtrace? Cim se od filtrace li§i?

Jakymi opatrenimi urychlujeme proces filtrace?

Jakeé nejbéznéjsi materialy pouzivame jako filtraéni pfepazky? Podle Geho je volime?

Podie Ceho pozname hustotu filtraGniho papiru pro analytické Gcely? Jak se oznaduje hustota frit?
Nakreslete a popisté zakladni sestavu pro filtraci:

a) za laboratomiho tlaku, b) za snizeného tlaku.

B e
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7. Popiste nalevku pro filtraci za horka a uvedte, kdy se s vyhodou pouziva.
8. Jak cistime pouzité frity? _
8. Popiste vodni vivévu a vysvétlete princip jeji funkce.
10. Reste nasledujici typové pifklady:
A. SraZenim 20 g CaCl,.6H;O roztokem Na;COs 0 hmotnostnim zlomku w = 0,08 piipravte
CaCOs,. Vypoctéte:
a) teoreticky vytéZzek CaCOs,
b) spotiebu Na,COs, ,
C) objem vody na piipravu roztoku Na;COs (w= 0,08),
d) objem vody na piipravu 5 % rozioku CaCl, .
B. Srazenim 10 g CuS0,.5H,0 roztokem NaHCOs 0 hmotnostnim zlomku w = 0,08 pripravte
CuS04.Cu(OH),. Viypoctéte:
a) teoreticky vyléZek CuCO;. Cu(OH), ,
b) spotiebu NaHCOs ,
€) objem vody na piipravu roztoku NaHCO; (w=0,08),
d) objem vody na piipravu roztoku CuSO, (w= 0,05).
C. Srazenim roztoku MgCl,.6H,0 roztokemn NaHCO; pipravte 10 g MgCOs. Vypoététe:
a) spotfebu MgCl2.6H.0,
b) objem vody na pfipravu roztoku MgCl, (w= 0,05),
c) spotiebu NaHCOs; |
d) objem vody na pfipravu roztoku NaHCOs (w = 0,08).




6. Suseni tuhych latek

Pod pojem sugeni zahmujeme operace, pii nichZ v SirSim slova smyslu odstrafiujeme mensi mnozstvi
cizi kapaliny nebo jejich par z latek pevnych, kapalnych nebo plynnych. V uzsim slova smyslu miuwvime o
suSeni jen jako o odstranovani vody nebo jejich par. Voda, které se susenim zbavujeme, predstavue wurcity
druh necistoty. PR nékterych typech pouZiti plipravené latky jsou necistoly znacné reaktivni. SuSeni je tak
viastné Cistici metodou. ;

V dalsim pojedname o suSeni tuhych latek, které pfedstavuje vétSina pripravovanych preparatt. O
suSeni plynt bude pojednano v kapitole vénované pripravé plyni. Se suSenim kapalin se seznamime v
laboratomich cviéenich z chemie organické phip. na specializaci ve vySsich roénicich studia.

6.1. Metody suSeni tuhych latek

Volba metody suseni je podminéna fadou faktorll, zejména v3ak viastnostmi samotné susené latky a
pozadavky na dokonalost prip. rychlost suseni. 3

Latky na vzduchu stélé, nehygroskopické a nevétrajici Ize zbavit povrchové vihkosti rozprostienim na
suchém filtraCnim papife, pokrytim dalSi vrstvou filtracniho papiru a opatmym stlacenim. VeétSina vihkosti
vsakne do pouzitych filtracnich papini, které mizeme nékolikrat obménit. Hovofime o suseni mezi filtraénimi
papiry. Metoda je pouZitelna pro krystalické latky neulpivajici na papiru. DosuSeni se provadi volné na
vzduchu. Suseni na vzduchu je pomémé pomalé a ne vZdy dostatecné dokonalé. Lze je urychlit pouZitim
infralampy, ktera pfedstavuje specialni piméfené vykonnou Zarovku vysilajici paprsky zejména v infraCervené
a viditelné oblasti. Absorpce zareni v suSené latce zpusobuje jeji Setrmy ohfev, ktery lze regulovat zejména
vzdalenosti Zarovky od latky. Barevné latky absorbuji energii pouzitého zafeni ve vétsi mire, a prolo se susi
rychleji nez latky bezbarveé.

Latky tepelné dostatecné odolné Ize susit v elektricky vyhfivanych skiifiovych suSamach v nichz lze
regulovat teplotu v rozmezi 60 az 220°C. Vétsina hydratovanych latek se pii vy3Sich teplotach rozklada, taje v
krystalové vodé, oxiduje se, dehydratuje apod., a proto je nelze susit v suSamach. SuSenou latku rozprostieme
v tenké vrsivé na dné vhodné nadobky (Petriho miska, krystalizaéni miska, hodinové skio aj.) a kiademe na
dérovanou & miizkovou lisku v susamé. Ma-li byt suSeni G6inné, otevirame dvirka vyhiaté suSamy jen na dobu
nezbytné nutnou.

Uginnou, Setmou, avSak pomémé pomalou metodou suseni tuhych latek je suseni v exsikatorech.
Nakres bézného Scheiblerova exsikatoru je na obr.61. Na dno exsikatoru, s vyhodou do piiméfené velké
niadobky umoznujici snadnéjsi vyménu, se nasype vhodné susivo, latka pohlcujici vihkost. O suSivech bude
podrobnéji pojednanc v nasledujici subkapitole. Exsikatory pouzivame k dokonalému dosuseni latek, kieré
Kademe ve vhodné nadobce na dérovanou, nejéastéji porcelanovou prepazku umisténou ve stredni casti
exsikatoru. Rychlost i dokonalost suSeni se podstatné zvysi, pokud exsikator kohoutem ve viku evakuujeme.
Po skonCeni suSeni je pak ovSem tFeba exsikator opét opatmé kohoutem zavzdusnit.

Kombinaci UGink( pouziti zvySené teploty, snizeného tlaku a suSiva pro dokonalost suSeni umoziiuje
trubkovy exsikator oznaCovany jako “susici pistole” nebo lépe Abderhaldeniiv piistroj. Jeho nakres je na
obr.6/1. Susena latka se rozprostie v zabrusové objemnéjsi zkumavce, ktera je piipojena k barice se suSivem a
kohoutem. Ten umoziuje prostor se susenou latkou evakuovat. Zkumavka se zasune do plasté, ktery je
ohifvan parami vybraného vrouciho rozpoustédia (toluen, xylen apod.); pary kondenzuji ve zpétném chladici.
Zkumavku se suSenou latkou Je rovnéz mozno zasunout do trubkové elektrické pece odpovidaijicich rozmén
(viz obr.v kapitole o praci pii vySsich teplotach).

Vycet metod suSeni tuhych latek doplnime zminkou o su$eni mrazovou sublimaci, ktera je vhodna pro
suseni velmi citlivych biologickych preparatl. Je zaloZena na nenulové tenzi vodni pary | pii teplotach pod
bodermn tani vody.

6.2. Susiva
Latky poutajici vodu a pouzivané pii suSeni tuhych latek zejména jako napli exsikatory, Ize podie
zplisobu interakce s poutanou vodou rozdélit do nékolika skupin:
1. Susiva plsobici chemicky:
a) poutaji vodu jako vodu hydratovou; obvykle jsou zahrevem regenerovatelné, napf. CaCly, Na;SOy,
CaS0,, CuS0,, Mg(ClO,): aj.; ' )
b) reaguiji s vodou; regenerace obvykle neni proveditelnd, nebo jen obtizné, napf.: P.Os, Ca0, BaO;
2. SuSiva plsobici fyzikélné chemicky:
a) poutaji vodu adsorpci piip. chemisorpci; patii sem zejména silikagel, oxid hlinity a molekulova sita.
Vihkost je poutana povrchem a pory suSiva a suSivo byva za zvysené teploty ev. i za sniZeného tlaku
regenerovatelné. S ohledem na uvolnovani vodni pary za snizeného tlaku nejsou tato susiva vhodna
pro susSeni latek za vakua;
b) tvoii s vodou na povrchu koncentrovany roztok s velmi nizkou tenzi vodni pary nad vzniklym
roztokem, napf.: KOH (KzCOj).



Obr.6/1: Scheibleriv exsikator. Obr.6/I: Abderhaldentiv pristroj.

Phi volbé suSiva bereme v tivahu jeho dostupnost a cenu, jiz zminénou regenerovatelnost, (cinnost,
chemické viastnosti a rovnéz chemické viastnosti susenych latek. Ucinnost suSiva zavisi na mechanismu
poutani vody a jeji mirou mize byt zbylé voda v mg na 1 litr vysuSeného vzduchy, V nasledujicim pfehledu si
viimneme viastnosti vybranych susiv.

P20s : bily praskovity preparat; do exsikaion se pouziva v tenké vrstvé; se vzdusnou vihkosti se
roziéka za vzniku kyselin metafosforecnych (cyklo-polyfosforecnych); neregenerovatelny; nejucinnéjsi z kysele
plisobicich susiv (2,5.10%mg/1 | vzduchu); nevhodny pro latky zasadité povahy, sulfan, halogenvodiky; v
zahranici se dodava naneseny na nosi¢i pod nazvem SICAPENT® (Merck);

CaCl; : dostupny, levny; pro udrZeni velkého povichu se pouziva drobné kusovy (0,3 mg H.0/1 |
vzduchu);, s pibyvajicim potem hydratovych vod Géinnost sugeni vyrazné klesa; regeneruje se tavenim:
nevhodny pro NH; a halogenvodiky:;

Mg(ClO,), : pii dobré regeneraci velmi GGinny; nesmi byt kontaminovan organickymi latkami;
regeneruje se tavenim ev. zahfeven na 250°C ve vakuu; dosahne-i se slozeni Mg(ClO4),.0,1 H;O, pak
zbytkova voda je 2.10™ mg/1 | vzduchu, pii Mg(CIO,),. 1,5 H;0 je 1,5.10° mg/1 | vzduchu,

CaS0; : v zahraniti se dodava granulovany pod nazvem Drierit; inertni, univerzaini, levny; regenerace
zahrevemn na 230°C po dobu 3 hodin; (0,07 mg H,0/M I vzduchu);

CuSO, : spiSe pro neutralni latky; nepiilis (&inny; (1.4 mg H,0/1 | vzduchu);

Na;S0;, : inertni, levny, malo U¢inny, (12 mg HO/1 | vzduchu); regeneruje se susenim pii 250°C;

KOH : ne pro latky kyselé povahy nebo rozkladajici se pisobenim alkalii; taveny KOH ponechava
2.10° mg/ I vzduchu; neregenenje se;

HSO, konc.: s vodou dava primamé hydrogensiran hydroxonia; nehodi se k suseni latek bazické
pmghay (NHs, PHy) a latek, které se snadno oxiduji (z plynt HBr, HI, H.S apod.); suSi pomémé intenzivné
(3.107 mg H0/1 1 vzduchuy);, neregeneruje se;

silikagel : CasteCné vysuseny a zmény gel kyseliny kiemicité: Gasto se preparuje velmi zfedénym
roztokem CoClz, po vysuSeni je potom tmavé modry, zatimco zvihly je riZovy; regeneruje se zahievem v
SuSameé na teploty 150-180°C; 2.10° mg H,0/1 | vzduchu; nelze jim susit latky poskytujici snadno se
adsorbujici molekuly (jako napi. H,S, NH,, HX);

molekulova sita: jedna se o synteticky pripravené zeolity, hlinito-kiemicitany se speciaini strukturou s
kubooktaedrickymi dutinami; velikost dutin Ize oviivnit slozenim a podminkami piipravy; napi. NALSIT 4 ma
dutiny o priméru okolo 4.10"° m a sorbuije zlasté dobfe molekuly vody; regeneruje se zahfevem v trubici na
300-350°C pii priehodu predsuseného vzduchu: potom susi aZ na 1.10 mg Hz0/1 | vzduchu (zhruba 1 ppm).

6.3. Ulohy:

6.3.1. Regenerace zvihiého silikagelu

Do porcelanové nebo sklenéné misky odvazime 100 g pouzitého, chloridem kobaltnatym
preparovaného, zrizovélého silikagelu a rozprostieme po plose dna misky na co nejtensi vrstvu. Silikagel
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susime v susamé 1 hodinu pii teploté 150°C, potom jej promichame ty&inkou a susime dal jesté 1 hodinu. Po
vysuSeni ma regenerovany silikagel tmavé modrou barvu. Pfesypeme jej do suché, predem zvézené
prachovnice a zvazime. Z rozdilu hmotnosti zjistime obsah vody adsorbované v pouzitém silikagelv.

6.3.2. Regenerace pouzitého chloridu vapenatého

100 g kusového castecné hydratovaného chloridu vapenatého zahfejeme v porcelanové nebo disté
Zelezné misce o pruméru okolo 15 cm nejprve na sitce plamenem kahanu. Zahfivany chlorid vapenaty nejprve
roztaje v krystalové vodé. Misku phidrzujeme kelimkovymi kleStémi a obsah promichavame tycinkou. AZ
véechna voda unikne a tavenina ztuhne, odstranime sitku a obsah misky dikladné preZihame plamenem
kahanu pfimo v kruhu nebo na trojnoZce. Po casteéném vychladnuti nebo po Uplném vychladnuti misky s
preparatem v exsikatoru odloupneme bezvody chlorid vapenaty z misky kovovou Spachtli, rozdélime na
pimérené velké kousky a vsypeme do zvazené, dobfe uzaviratelné prachovnice. Porovname hmotnost
vychoziho a koneéného produktu.

6.4. Otazky a Gkoly:

1. Proc latky susime?

2. Shmte metody suSeni tuhych latek.

3. Vysvétlete, pro nékteré latky suSime na vzduchu, pfestozZe to neni metoda dokonala.

4. Vysvétiete, proC se barevné latky susi infralampou rychleji, nez latky bezbarvé.

5. Nakreslete Scheibleriv exsikator.

6. Nakreslete a vysvétlete funkci Abderhaldenova piistroje.

7. Uvedte moZné zplsoby poutani vody do susiv.

8. Cim se preparuje silikagel jako indikatorem zvihnuti?

9. Sulfan nelze susit KOH(s), konc. H;SO, ani silikagelem. Vysvétiete pro& a doporucte vhodné susivo.
10. Popiste zplisob regenerace silikagelu a chloridu vapenatého.



7. Krystalizace, chlazeni

s V této kapitole nejprve probereme jednu z nejcastéji uzivanych disticich i separacnich metod -
krystalizaci. Jelikoz P nejbéznéji uzivané metodé tzy. rusené krystalizaci je nutng nasyceny roztok intenzivne
chiadit, zaradili jsme do této kapitoly na zavér té2 pasaz o chlazeni v chemické laboratori.

7.1. Krystalizace

7.1.1. Fyzikélni podstata krystalizace

Jednou z nejbéznéji uzivanych operaci pripravy Gistych tuhych latek v chemické laboratoii je jejich
vyluGovani z roztokd) nebo taverin ve formé krystald. Vlasini pochod wyluovani krystal® nazyvame
krystalizace. Byla-li pivodné latka jiz v krystalickém stavu a byla pouze rozpusténa, aby po vycisténi roztoku
byla zpét vykrystalovana, miuwvime o tzv. relaystalizaci,

stejnorodeé latky na sebe navzajem pusobi pitaZlivymi silami, které zplsobuji, Ze pii fazove preméné latky z
kapaliny v tuhou latky se atomy, ionty nebo molekuly 1tky seskupuji do presné definovanych prostorovych
miizek. Tvar krystal(l je proto omezen rovnymi plochami a hranami a je specificky pro danou latku, resp. jeii
danou modifikaci. Krystaly se wyluCuji z tzv. nasyceného roztoku dané latky (nékdy 1€z miuvime o rozioku
zahuSténém na krystalizacni stuperi). Rozumi se jim roztok o takové koncentraci, Ze je veskera |atka pii dané

VMastni proces vylu€ovani krystalil z nasyceného roztoku Ize iniciovat nékolika zplisoby. NejbéznéjSim
je miieni‘mzpusmasﬁ Iatky ochlazenim roztoku nasyceného ph urcité lepioté na teplotu nizsi. Prakticky pro

vypoctu predpokladejme, ze jsme piipravili pravé 600 g roztoku nasyceného pii 70 °C. Pokud tento roztok
ochladime na 20 °C, pak rozpustnost NHNOs klesne na pouhych 192 g ve 100 g H;0. Pii ochlazeni roztoku
na 20 °C se neméni mnozstvi rozpoustédia (100 g) a v tomto mnozstvi vody je na nasyceny roztok rozpusténo
pravé 192 g NH,NO; (obr. 7.1.). Zbylych 308 gramil NH,NO; (500 g - 192 g) se vwylouéi ve forme krystaldi,

s Podle zpisobu provedeni rozeznévame dvé metody krystalizace vyvolané zménou teploty roztoku -
krystalizaci volnym chladnutim a rugenod krystalizaci, pii které je nasyceny roztok naopak rychle ochlazen.

_Druhou moinosti jak iniciovat wwiuCovani kiystalli z nasyceného roztoku, je snizeni mnozstvi

NH,NOs pii teploté 20°C (je tvoren 192 g NH,NO; a 100 g H,0) odpaiili 50 g H,0, pak ve zbylych 50 g H,O

zistane rozpusténo na nasyceny roztok pouze 96 g NH,NOs a zbylych 96 g se vyloudi ve forme krystald. Tato

metoda zaloZena na odpareni Gasti rozpoustédla se nazyva krystalizace volny
m_ 2 1 - r‘ o 0 -] I
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Obr.7.1. Kiivky rozpustnosti nekterych béznych slouéenin.
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Posledni, méné Castou metodou krystalizace latky z jejiho nasyceného roztoku je krystalizace zménou
sloZeni rozpoustédla. Metoda je zaloZena na rozdilné rozpustnosti latek v nlizné polamich rozpoustédiech.
Krystalizace se vyvola piidavkem vhodného rozpoustédia do nasyceného roztoku latky v jiném rozpoustédie,
nebo odparenim tékavejsiho rozpoustédia z nasyceného roztoku latky ve smési rozpoustédel.

Velikost a pocet nové vzniklych krystalll zavisi na podminkach chlazeni, resp. odparovani. Cim
pozvanéjSi je chlazeni (odpafovani), tim vetsi jsou u dané latky ziskané krystalky. Jelikoz tvorba krystall je
spojena s difuznimi jevy v rozioku, je tvar zavisly i napl. na tom, zda pii chlazeni nasycenym roztokem
michame, ¢ nikoliv. Pokud roztokem michame, zda je michani rovnomémé apod.. Pro ziskani dobfe
vyvinutych krystali je tfeba, aby po celou dobu chlazeni byl roziok v klidu nebo michani bylo rovnomémeé.,
Nepravidelné, intenzivni michani naopak vede ke vzniku velkého poSlu malych krystalizacnich zarodki.
Vznikajici krystaly jsou proto malé, nepiilis vyvinuté, nebot krystaly zpravidia rostou na hranach a rozich
rychleji nez na plochach.

Z hlediska viastniho provedeni a pouziti probereme jednotlivé metody krystalizace v kapitole 7.1.2.2.

7.1.2. Krystalizace jako €istici metoda

Krystalizace patii mezi zakladni Gistici metody. Postup €iSténi se sklada vidy ze dvou zakiadnich
krokls: pifpravy nasyceného roztoku a po odstranéni necistot opétné krystalizace ¢isténé latky. Cely proces
nazyvame rekrystalizaci. V dalSim si probereme hlavni zasady pii obou krocich rekrystalizace a uvedeme si
viastni postupy, vyhody a nevyhody jednotlivych metod krystalizace.

7.1.2.1. Priprava a CiSténi nasyceného roztoku

Pri priprave rozioku je dlleZita volba vhodného rozpoustédla pro danou latku. Obecné plati, ze iontové
slouCeniny se rozpousti dobre v polamich rozpoustédlech, Iatky s kovalentnim charakterem vazeb naopak v
nepolamich rozpoustédlech. Pokud mame precistit latku neznamého sloZeni, je vhodné experimentaing
odzkousSet rozpustnost latky v béZnych rozpoustédiech (zaGiname vodou). PR krystalizaci latek s nizkym
boderm tani je nutno ale dbat, aby teplota pouZitého rozpoustédia byla nizsi, neZ je bod tani krystalované Iatky,
aby latka phi krystalizaci neroztala. :

Cisténou latku jemné rozelfeme v porcelanové misce a rozpustime za michani ve vypofteném
mnozstvi rozpoustédia, piipadné v jeho mimém prebytku. Prebytek pouZivame zejména pii piipravé roztokil
nasycenych za zvySenych teplot, kdy jiz i jen samovoiné chladnuti roztokii by vedlo k vyluGovani krystall latky
JZ béhemn Cisténi roztoku. MnoZstvi rozpoustédia potiebné na piipravu nasyceného roztoku urdime z Gdaijli 0
rozpustnosti dané latky pii zvolené teploté v tabulkach. S timto typem vypociu se seznamite na seminamich
oviCenich nebo pii samostudiu. Pokud tabelami Udaje k dispozici nemame, lze nasyceny roztok piipravit
zkusmo, pastupnym pridavanim rozpoustédia k rozpousténé latce za michani.

. Cisténi piipraveného roztoku spoGiva zejména v odstranéni mechanickych nedistot filtraci. Dale
vhodnymi chemickymi reakcemi prevedeme na nerozpustné soli i piipadné dalsi netistoty doprovazejici v
roztoku nami Cisténou latku a ty opét odfiltrujeme. Jiné necistoty Ize vhodnou chemickou reakci prevést na
veimi dobfe rozpustné latky, které pak nekrystaluji s Gisténou latkou Pokud jsme pouzili vétsi mnozstvi
rozpoustédla nez odpovida nasycenému roztoku, provedeme zahusténi na krystalizaéni stuperi (pfipravime
nasyceny roztok). Takto je roztok piipraven k findlnimu kroku - rekrystalizaci vyGisténé latky.

7.1.2.2. Druhy krystalizace
Poté co jsme pripravili nasyceny roztok, je tieba rozpusténou latku piimét snizenim teploty nasyceného
roztoku, odparenim Casti rozpoustédia nebo zménou sloZeni rozpoustédia k opétnému vykrystalizovani.

Volba viastni metody krystalizace zavisi jednak na poZadavcich na Gistotu a velikost ziskanych
krystali), ale predevsim na strmosti kiivky rozpustnosti (obr.7.1.).

7.1.2.2.1. Krystalizace volnym odpafovanim

Tato metoda je zaloZena na pozvolném odparovani rozpoustédla z nasyceného roztoku Gisténé latky
pii konstantni teploté. Je proto vhodné pro Eisténi latek, jejichZ rozpustnost s teplotou se méni malo nebo je jiz
za laboratomni teploty pfilis vysoka.

Viastni postup je velice jednoduchy. Pfipravime nasyceny roztok pii laboratomi teploté, prefiltrujeme ho
a nechame zvolna odparovat. Abychom zabranili kontaminaci nasyceného roztoku prachovymi Gasticemi,
zakryva se krystalizaCni miska napf. filtraénim papirem opatienym malymi otvory.

Jedi 1o mozZn€, Ize tento druh krystalizace usnadnit tzv. ockovanim. Rozumi se jim vhozeni malého
kiystalku téZe latky do pfipraveného nasyceného roztoku. Ten pusobi jako krystalizaéni centrum pro rist

Nevyhodou metody je jeji zdlouhavost, naopak jeji vyhodou je moZnost ziskani velkych, dobfe

vyvinutych krystalti. Rychlost odparovani Ize urychlit umisténim krystalizaéni misky s nasycenym roztokem
lalky do exsikatoru s vhodnym desolvataénim Ginidlem (CaCly, P,0s, konc. HoS04) nebo odparenim na vodni
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lazni. Pfi tomto postupu nmistime krystalizacni misku s roztokem latky na vodni lazef. Tento postup se uziva
ale vyjimecné.

7.1.2.2.2. Krystalizace volnym chladnutim

Hnaci silou vyluGovani krystalti z nasyceného roztoku latky je na rozdil od predchozi metody postupny
pokles rozpustnosti latky v konstantnim objemu rozpoustédia v disledku snizovani teploty. Talo metoda je

vhodna zejména pro krystalizadi 1atek, kieré maji pomémé strmou kiivku rozpustnosti, jako napr. kamence,
CuS0,.5H,0, Mohrova s, K2Cr207 apod..

krystaly, pak nasyceny roztok umistime do termostatu, resp. tepeliné izolované nadoby a definovanym
zplisobem, velmi zvolna snizujeme teplotu. Plati zde obecné velmi jednoduché pravidio, ze &im pomalejsi je
rychlost chladnuti, tim vyvinutéjsi krystaly ziskdme,

Neékteré Iatky maiji tendend vytvaret presycene roztoky. Ke krystalizaci je lze piimét opét ockovanim
nebo tienim stény kadinky tyGinkou, Nékdy mizZeme piesyceny roztok piimét ke krystalizaci mistrim
podchlazenim vhozenim krystalku tuhého oxidu uhlicitého. V pripadé, ze by cisténa latka mohla s tuhym CO,
reagovat (napf. octan bamaty) Ize misini podchlazeni provést i piloZenim kousku CO, (s) z vnéjsku na sténu
kadinky.

Nevyhodou této metody je ziskani ména Cistého produkil, vyhodou oproti predchozimu postupu je
mensi Casova naroénost. '

7.1.2.2.3. Rusena krystalizace

Tato metoda je stejné jako predchozi zalozena na rozdilné rozpustnosti nékterych latek za riznych
teplol. Pii jejim provedeni se tedy neméni objem rozpoustédia. Krystaly vznikaji diky poklesu rozpustnosti pii
nahlém snizeni teploty nasyceného roztoku. Metoda je vhodna zejména pro latky s velmi rozdilnou
rozpustnosti za studena a za tepla (se strmou kiivkou rozpustnosti).

Postup je nasledujici - piipravime roztok &idténé latky, prefiltrujeme ho, zahfejeme na vyssi teplotu a
zahustime na krystalizaéni stupen a pak rychle za stalého michani ochladime. Za vysSi teploty nasyceny

necistoty.

JeSté lepsiho vydisténi latky, oviem za cenu vySSich ztrét, Ize dosdhnout tim, Ze védome nepnpravime
roztok nasyceny za zvySené teploty, ale ponékud ziedénéjsi. Tim po ochlazeni zbyva sice vice matecného
louhu, ale ziskany produkt je Gistsi.

7.1.2.3.4. Krystalizace zménou slozeni rozpoustédia

V zasadé Ize pouZit i postup, kdy Iatku rozpustime za tepla na nasyceny roztok v jednom rozpoustédie
a pomalym pfidavkem druhého snizime rozpustnost do té miry, Ze vznikne nasyceny roziok a nasledné se
zacne vyluCovat |atka, Ziskané krystalky jsou drobnéjsi v porovnani s predchozim postupem, potfebna doba je
vSak vyrazneé kratsi.

7.1.2.3. Vykryvani

Bez ohledu na druh pousité metody krystalizace je nutné vyloudend krystaly oddélit od mateéného
louhu. To provadime odsatim matecného louhu na Bichnerové nalevce nebo frité. Poslednich zbytka




7.1.2.4. Vjtézek krystalizace

Na zavér celé kapitoly o Cisténi latek jejich rekrystalizaci je nutné si uvédomit, ze Gisténi latky touto
metodou je vZdy spojeno se ztratou jistého mnozstvi krystalované latky, které ziistava rozpusténo v mateéném
louhu. Pomér mnozstvi vykrystalované latky k vychozimu mnoZstvi v roztoku se nazyva vylézek krystalizace.
Jeho hodnota zavisi nejen na druhu latky, ale téZ na mnoZstvi piitomnych necistot a zvolené metodé
kiystalizace.

7.1.3. Krystalizace jako separacni metoda

Krystalizace je nejen Gistici metodou, ale velice €asto ji uzivame jako finalni krok k separaci chemickou
reakci piipravené latky z roztoku.

V tomto piipadé roztok rovnéz Zfitruieme a poté zahustime na krystalizacni stuperi opatmym
odpafovanim na sitce nebo na vodni lazni. Na stupen zahusténi roztoku Ize usuzovat z rychlosti tvorby poviaku
na povichu tycinky vyjmuté ze zahustovaného roztoku. Pokud se praklicky ihned po vyjmuti sklenéné ty&inky
vytvoii na jejim povrchu tenky poviak krystalki ziskavané latky, je zahuStovani skoneno. Dalsi odpafovani je
vyslovené chybné, nebot ziskany produkt by mél nizsi Gistotu.

Podminkou pouZiti krystalizace k pfipravé isté latky je, Ze ostatni produkty reakce piitomné v roztoku
se liSi rozpustnosti v pouzitém rozpoustédie. Dal$i podminkou piipravy &istych krystalll dané Iatky je, aby s
zadnou z ostatnich latek piitomnych v roztoku nebyla izomorfni, nevytvarela podvojné soli (slouéeniny s
vicenasobnym kationtem), smiSené krystaly (slouceniny s vicenasobnym aniontem) nebo komplexni
slouceniny.

7.1.4. Pfechovévani tuhych latek

Pro dlouhodobé prechovavani tuhych latek plati obdobné zasady jako pii skladovani roztokd
(kapitola 4.2.6.). Tuhé latky nejcastéji prechovavame
diouhodobé v tzv.prachovnicich. Jsou to Sirokohrdlé sklenéné

g lahve opatiené zabrouSenou zétkou. Ty se snadno latkou pini
a umozZfiuji i snadné vyjmuti, resp. vysypani prechovavané

latky. Zpravidla jsou z bezbarvého skia. Pro prechovavani

latek citlivych na svétlo se pouZivaji prachovnice z hnédého

skla. Léatky, které se rozkladaji vzdusnou vihkosti nebo

snadno se oxidujici latky je nutné prechovavat bud v

evakuovanych ampulich nebo pod inertem ve specialnich tzv.

Schlenkovych nadobach (obr.7.1l.). Pro kratkodobéjsi

skladovani latek citlivych na vihkost Ize pouzit exsikator, klery

je mozno pripadné i evakuoval. Pro pfechovavani napr.
alkalickych kovil téz uziva jejich prevrstveni vhodnou

N/ bezvodou kapalinou, jako je napi. petrolej. Latky lepiajici

skio musi byt uskladfovany v plastovych lahvich nebo
spedalnich sklenénych lahvich, které jsou zevniti potaze

Obr.7.1l. Schienkova nadobka V;'set{jou plastu nem‘ﬁ-‘smﬁ pa[-aﬁrIU. : Ptacety

7.2. Chlazeni v chemické laboratofi

Dvé z probranych metod krystalizace - ruSena a volnym chladnutim - jsou zaloZeny na snizovani
razpustnosti latek v disledku ochlazovani jejich nasycenych roztokd. Velikost, tvar a &istota krystal: ziskanych
krystalizaci zavisi na intenzité chlazeni a vytéznost krystalizace je tim vy3si, Gim vétsi je teplotni rozdil mezi
teplotou nasyceného roztoku a teplotou, na kierou je roztok zchlazen. Pouziti chladicich medii vSak neni v
laboratofi omezeno zdaleka pouze na piipravu krystalickych latek z jejich nasycenych roztokd. Proto si nyni po
strucném vysvétleni pouZiti operace chlazeni pii krystalizaci latek probereme podrobnéji moznosti aplikace této
operace v chemické laboratofi v SirSim smyslu.

Vedle samovolného chlazeni uZivaného pii vylu€ovani krystalli metodou volného chladnuti se v
laboratori nejcastéji roztoky latek chladi vodou. Tento zpiisob je bézny pii ruSené krystalizaci, kdy barnku s
“nasycenym roztokem viozime pod tekouci vodu a obsah barky piitom krouZivym pohybem misime. Tekouci
voda ma bézné teplotu 10 - 15° C a dochazi tedy k pomémeé rychlému odvodu tepla z roztoku a s nim
spojeného vylouceni krystalli.

Chlazeni ma v laboratofi svijj vyznam nejen pii krystalizaci, ale i pii praci se slouceninami citivymi na
leplo, pripadné pii silné exotermnich reakcich. V téchto pfipadech mnohdy nevystadime s chladici vodni lazni,
resp. chlazenim pod tekouci vodou. Velice Casté je pak pouziti ledu ve formé drié. PouZiti samotného
kusového ledu je nevhodné, nebot v tomto piipadé led chladi stény nadoby pouze v misté dotyku
Postupujeme proto tak, Ze nadobu s chiazenou latkou postavime do vétsi nadoby s ledovou drti a dbame na to,
aby chiazena plocha nadoby byla zatopena ledovou vodou,
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Je-li nutné chladit reakéni smés na teploty pod 0°C, je nutné pouzit chiadici smési. Pro nepfilis hiuboké
teploly se pouZivaji smési ledu s riznymi elektrolyty. Ty zplisobuji rychlé tani ledy, Vznikd tak roztok
elektrolytu, jehoz bod tani lezi hluboko pod bodem tani ledu. Ve vznikiém roztoku elektrolytu taje rychle dalsi
podil ledu. Energie potiebna k fazovemu pfechodu vody je odebirana z chladici smési a zplsobuije tak jeji silné
ochlazeni. Viastni chiadici smés piipravujeme tak, Ze stfidave nasypavame v tenkych vrsivach na jemno
nadrceny led a vhodny elektrolyt. Podie druhu pouZitého elekirolyty (nejCastéji cenové nenaroéné sole NacCl
apod.) a vzajemného poméru miseni ledu a elektrolytu Ize dosahnout teplot v Sirokém rozmezi a to az do

Tabulka 7.1. Slozeni nékterych chladicich smési

Latka Dily ledu Dily soli Dosaziteina
{snéhu) teplota
Na,CO4 100 20 -2°c
KCl 100 30 -11°¢
NH.CI 100 25 -15°C
NacC} 100 33 -21,3°C
NaNOx+NHMNO; 100 55+52 -26,0°C
NH,Cl+NaNO, 100 13+38 -31°C
CaCl,.6H,0 611 00 -39°C
CaCl,.6H.0 70 100 -54,9°C
COs; (s) - — -78,8°C
CO; (s)+etanal - — -80°C
CO; (s)+aceton — - -86°C
CO; (s)+eter — - -90°C

nékolik hodin. Vysoka izolacni schopnost Dewarovy nadoby je dana jeji konstrukei. Je tvorena sklenénou
nadobou s dvojitymi sténami, mezi kterymi je z diivodu zajisiéni dobré tepelné izolace vysoké vakuum, vnitii
sténa je navic postfibfena, aby se zamezilo ziratam salanim.

Pro dlouhodobé uchovavani latek Pii nizke teploté se v laboratoli being uZivaji lednicky, mraznicky,
mrazici pulty apod..

7.3. Ukoly a prikiady

7.3.1. Rekrystalizace CuS0,..5H,0

V této prici si kazdy student Samostatné vyzkousi tii z vyse uvedenych metod Gisténi Iatek jejich
rekrystalizadi - rusenou krystalizaci, krystalizaci volnym chladnutim a volnym odparovanim. Posledni metoda -
krystalizace zménou slozeni rozpoustédia - bude pouzita pozdeji jako findlni krok pii Separaci latek z roztoku
po jejich chemické piipravé.

Kazdy student obdrzi kartu s piiklady na piipravu nasyceneho rozioku a stanoven vytéznosti
krystalizace Cuso,. SH0, Klera mize vypadat napr. takto:

e —— e —— e ...




41

VypoCiéte, kolik ml H,O je zapotiebi pro piipravu nasyceného roztoku CuSQg pii 40°C pii navazce 25 g
CuS0,.5H;0. Kolik ml H,0 je tieba z tohoto roztoku odpaiit, abychom piipravili roztok nasyceny pii 80°C ?
Kolik grami CuS0O4. 5H,0 se vylou&i ochlazenim tohoto roztoku z 8B0°C na 20°C?

Student samostatné vypocle priklady a po schvaleni vysledkil vyuujicim piipravi nasyceny roztok
CuSO, pii 40° C. Tento Ziitruje norméainim hiadkym filtrem od mechanickych nedistot a odparenim zahusti na
roztok nasyceny pii 60 resp. 80° C (podle zadani). Polovinu roztoku odlije do kuZelové barky a provede
ruSenou krystalizaci, druhou polovinu ponecha v kadince na krystalizaci volnym chladnutim. Oba produkty
Zhitnye na Blchnerové ndlevce a odevzda (oddélené), spojené filtrdly ponecha do piistich laboratofi ke
krystalizaci volnym odparavanim (krystalizaéni misku piikryje dérovanym filtranim papirem).

Rozpustnost CuS0O,.5H,0 v ¢/100 g H.0: 20°C 40°C 60°C 80°C

366 53.3 80.8 120.2

7.3.2. Rekrystalizace K;Cr,0;

V télo praci si obdobné jako v predchozi Uloze kazdy student samostatné vyzkousi ruSenou
kryslalizaci, krystalizaci volnym chladnutim a volnym odpafovanim.

KaZdy student obdrZi karlu s piikiady na piipravu nasyceného roztoku a vytéznosti krystalizace
K2Cr205, ktera mizZe vypadat napr. takto:

Vypoliéte, z kolika g roztoku K;Cr,0; nasyceného pfi 80°C Ize ochlazenim na 20°C ziskat 15 g K2Cr,0y. Kolik
ml H,O musime odpaiit z roztoku nasyceného pii 40°C, abychom ziskali potfebny roztok nasyceny pii 80°C?
Kolik g KzCr207 a kolik mi H;O je treba na pripravu vychoziho nasyceného roztoku pii 40°C?

Samostalné vypoCle piiklady a po schvaleni vysledki vyucujicim phipravi nasyceny roztok KCr,Of
pii 40° C. Tento Zfiltruje normalnim hiadkym filtrem od mechanickych necistot a adparenim zahusti na roztok
nasyceny pii 60 resp. 80° C. Polovinu roztoku odlije do kuZelové bariky a provede rusenou krystalizaci, druhou
polovinu ponecha v kadince na krystalizaci voinym chladnutim. Oba produkty Zfiltruje na Bichnerové nalevce a
odevzda (oddelené), spojené filtraty ponecha do pfiStich laboratofi na volnou krystalizaci (krystalizacni misku
prikryje dérovanym filtraCnim papirem).

Rozpustnost K;Cr,O;v ¢/100 g H;0: 20°C 40°C 60°C 80°C

120 262 430 730

7.3.3. Rekrystalizace NH AI(SO4),.12H,0

Kazdy student obdrzi kartu s priklady na pfipravu nasyceného roztoku a vytéZnosti krystalizace
NHASO,)2. 12H,0, ktera mize vypadat napf. takio:

Vypodtéte kolik g NH,AI(SO,).. 12H:0 a kolik g HO je tieba pro pripravu 75 g nasyceného roztoku pii 40°C.
Koiik ml H,O je tfeba z tohoto roztoku odpaiit, abychom piipravili nasyceny roztok pii 60°C? Kolik g
NHAI(SO,)2.12H,0 se vylouéi ochlazenim tohoto roztoku z 60°C na 20°C?

Samostainé vypofle piiklady a po schvaleni vysledk( vyu€ujicim pfipravi nasyceny roztok
NH,AI(SO,),. 12H;0 pii 40°C. Tento Ziltruje normalnim hiadkym filtrem od mechanickych nedistot a odparenim
zahusli na roztok nasyceny pii 60 resp. 80° C. Polovinu roztoku odiije do kuZelové bariky a provede nuSenou
kiystalizaci, druhou polovinu ponecha v kadince na krystalizaci volnym chladnutim. Oba produkty Zfiltruje na
Blchnerové nalevce a odevzda (oddéleng), spojené filtrdly ponecha do pfiStich laboratoii na volnou
kiystalizaci (krystalizacni misku prikryje dérovanym filtracnim papirem).

Rozpustnost NHAI(SO,)z. 12H,0 v g/100 g H0: 20°c 40°C e0°c

11,1 228 522

74. Kontrolni otazky

1) Jaka jsou omezeni pouziti krystalizace pro déleni latek od sebe?
2) Vyjmenuijte zakladni zplsoby krystalizace a specifikujte, co je u jednotiivych zplsobtl piicinou vyluGovani
krystald,
3) Co maiji spolecného a &im se lisi ruSena krystalizace a krystalizace volnym chladnutim?
4) Pri kterych zplisobech krystalizace ziskame vétsi krystaly a proé?
5) Jak Ize urcit, Ze je roztok zahustén na krystalizaéni stupen?
6) Jakou zavislost udava kiivka rozpustnosti? Ma priibéh kivky rozpustnosti viiv na volbu metody
krystalizace?
7) Jak Ize ovlivnit velikost krystalu dané latky? Jaky bude vztah mezi velikosti krystalu a éistotou pipravené
latky?
8) Vysvétlete, co je to vykryvani?
9) Jake jsou vyhody a nevyhody jednotlivych druhl krystalizace?
10) Co je to vytéZek krystalizace? Jak se vypodte?
11) Co je to matecny louh?
12) Kieré |atky krystalizujeme z polamich a které z nepolamich rozpoustédel?
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13) Jak je mozné, Ze uzitim smeési ledova tiist-elektrolyt Ize chiadit na teploty nizsi nez 0°C?

14) Co je to chemicky suchy led? Je mozné chiadit suchym ledem i na teploty niz&i nez je jeho teplota
sublimace?

15) NalO; méa byt precistén rekrystalizaci z vodného roztoku nasyceného pii 100°C ochiazenim na 20°C. Jaky

- bude vytéZek rekrystalizace 60 g Nal  Jaké mnaZstvi vody je treba na piipravu nasyceného roztoku pfi

100°C? Rozpustnost NaiO; pii 20°C je 9g/100g H,0 a pii 100°C je 34g/100g H,O.

16) Kolik g NaNO; a kolik g H,0 je tieba na piipravu nasyceného roztoku NaNO; pii 60°C, aby se jeho
ochlazenim na 20°C vylougilo 25g &stého NaNOs?
Rozpustnost NaNOs pii 20°C je 88g/100g Hz20 a pfi 60°C je 124g/100g H,O.

17) Kolik g Ba(NOs), a kolik g HO je tfeba na piipravu 400g nasyceného roztoku pii 60°C? Kolik g Ba(NOa),
se z tohoto roztoku vylouéi jeho ochlazenim na 20°C? Rozpustnost Ba(NOs), pii 20°C je 9,2g/100g H,0 a
pii 60°C je 20,3g/100g H,O.




8. Sublimace

Sublimace je jednou z metod déleni a cisténi latek. Je to déj, pi némz zahhvana latka prechazi z
tuhého skupenstvi do skupenstvi plynného a vzniklé pary na chladnéjsim misté kondenzuji za vzniku krystal(
tuhého sublimatu. Volime ji pro déleni takovych smési latek, z nichz sublimuje jen jedna.

P praktickém provedeni neni piimy prechod pevné faze v plynnou v prvni fazi Gistici operace nutnou
podminkou; zahfivana smeés latek z fady pficin miZe byt pii teploté, pi niZ sublimace probiha, i kapalna
(sniZeni bodu téni piitomnymi nedistotami, odliSnost viastnosti bindmi smési oproti Cislé latce apod.).

Ve srovnani s krystalizaci ma sublimace ve vybranych pfipadech nékieré vyhody. Phi déleni od
netékavych sloZek poskytuje sublimace vySSi vylézky Gisté latky. Produkt ziskany sublimaci byva prost
mechanickych necistot jako jsou prachové castice, vidkna filtraéniho papiru apod. Pii sublimaci se rovnéz
vyhneme vzniku krystal solvatdi iatky s rozpoustédiem.

MozZnost provedeni sublimace je omezena povahou a viastnostmi sublimované lalky. S ohledem na
viastnosli latky je rovnéZ tieba volit podminky sublimace. Obecné je nuiné provadét ji za tlaku, ktery je nizsi
nez tlak odpovidajici tronému bodu latky. Tato skuteénost je ziejma ze stavového diagramu obecné éislé latky,
kiery je uveden na obr.8/.

kifivka
- ] @ |
1 I 1
Vo d
sublimadni bod t bod
bod tAni varu

Obr. 8/1: Stavovy diagram obecné Cisté latky

Latky majici tlak odpovidajici trojnému bodu T vySsi neZ je tlak standardni lze sublimovat i za
laboratomiho tlaku. VétSina latek vSak za standardniho tlaku nejprve taje a pfi pfisluSné vysSi teplolé vie.
Takové latky, a stejné tak latky, kieré se phi vySSich teplotach rozkladaji, je nutné sublimovat za tlaky
snizenych, casto i velmi nizkych. Jak je ze sublimacni kiivky ziejmé, sublimacni bod, coz je teplota, pii niz tlak
par sublimované latky dosahne tlaku okolniho, s klesajicim tiakem klesa. Z prakfického hiediska je rovnéz
nezanedbatelné zjiSténi, Ze pouziti nizkych tlak( s sebou pfinasi zietelné zrychieni procesu sublimace.

Vyznamny viiv na velikost pfipravovanych krystalli latky ma pii sublimaci teplota chladného mista
aparatury, chladi€e, na niz se sublimovany preparat usazuje. Cim nizsi je teplota chladice, a tedy &im je
chlazeni intenzivnéjsi, tim drobngjsi krystalky vaniknou. Naproli tomu vy3Si teplota chiadice a pomaly pribéh
sublimace zajiStény obezietnym (pomalym) ohfevem na potfebnou teplotu vede k zisku dobie vyvinutych
velkych krystali produktu.

8.1. Sublimace za normalniho tlaku

_ Pro sublimaci za normalniho tlaku se pouziva nékolik typti jednoduchych aparatur. Mald mnozstvi latek
lze sublimovat mezi dvéma zabrousenymi hodinovymi skly, nékdy s vioZenym filtraénim papirem propichanym
Spendiikem (viz obr.8/lla). Sublimovana latka nesmi byt viiGi papiru agresivni a pouzité teploty musi byt
poméme nizké. VioZeny papir brani ztratdm sublimatu pii jejich pfipadném odpadani z homiho skla, které
funguje jako chiadic. DalSi dvé aparatury jsou pak pouzitelné pro zhruba gramova aZz nékolikagramova
mnozstvi latek. Jedna se o porceldnovou misku se sklenénou nalevkou fungujici jako chladié (obr.8/ib) a
kadinku se sklenénou bankou, kterou mZe proudit chladici voda (obr.8/lic).
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Obr.8/1: Zafizeni na sublimadi za normalniho tlaku

Stonek nalevky piip. vylivku kadinky je tfeba udsnit smotkem filtratniho papiru. Zahrev uvedenych
aparatur se provadi obvykle na sitce malym plamenem kahanu. Po pfesublimovani produktu nebo jeho casti
nerozebirame aparatury difve, nez vychladnou a sublimat se usadi.

8.2. Sublimace za snizeného tlaku

Ut Tt

Obr.8/1il. Vakuovy sublimator.

8.3. Vakuum v laboratofi (1)

Rada vakuovych sublimaci VyZaduje pouZiti daleko rizSich tlaki), nez jakych se dosahuje vodni vyvévou. O

funkci vodni vyvévy byla zminka v kapitole o filtraci. Dosahované tlaky jsou fadové 10° Pa. K ziskévani nizk ych

Ylak(i potfebnych Pro sublimace i destilace (viz dals kapitola), které jsou fadové 10" az 10'Pa, se_pouzivaji
elove rotaéni vivévy, k ziskavani jesté nizsich tiaki (107 - 10% Pa) je pak jiz Easto nutno dopinit rotacni

VyVeVU vyvévou difuzni,

Princip funkce rotacni olejoveé vyvévy objasriuje obr.8/\V.




45

Py

\/

Obr.BAIV: Zabrusovy vakuovy sublimator  Obr 8/V: Vakuovy sublimator s posuvnym chladicim prstem

Ve valcovite dutine statoru (1) se otau excentricky
umistény rotor (2) se dvéma plochymi pisty (3)
piittacovanymi ke sténam dutiny pruzinou (4). PR
otaceni rotoru ve sméru Sipky se postupné zvétsuje
prostor (o) spojeny trubkou (5) s evakuovanou
nadobou. Zaroven se zmenSuji objemy Vi, Va. Plyn
nasavany trubkou (5) je vytlacovan wvystupnim
ventilem (6) pfes vrstvu oleje trubkou (7) do okolni
atmosféry. Celé zahzeni je z divodu utésnéni
ponofeno do oleje, klery zaroven slouzi jako
mazadio. Olej v rotacni vyvévé je tieba chranit pred
N N nedistotami nejen mechanickymi, ale zejména pred
N \ parami nizkovroucich rozpoustédel, a fo nejlépe
\ zarazenim vymrazovacich kapes, banék, prstii mezi
__—_‘- evakuovanou aparaturu a vyvévu. NedodrZzeni toho-
_—_-_——_ lo opatieni ma za nasledek nejen podstatné zhorse-
T ni dosahovaného vakua, ale ¢asto téz rychlé opotfe-
beni vyvévy.

SNNNNSS

_o N

NN

Obr.B8/VI: Schema olejové rotacni vyvévy.

Zanorganickych Iatek, kieré Ize €istit sublimaci, Ize cifovat jod, oxid seleniity, chiorid riutnaty ev. oxid arsenity.
Vesmes se vSak jedna o latky vysoce toxické pfip. agresivni, pro procvigovani metodiky sublimace ve skolni
laboratofi mené vhodné.

8.4. Ulohy:

8.4.1. Sublimace jodu

Praci provadime v digestori.

1 g suchého jodu rozetreme na porcelanove treci misce a prevedeme na porcelanovou odpafovaci
misku Jod prikryjemne sklenénou nalevkol vhodngch rozmént (aparatura podle obr.8/lib). Sublimacrn aparatury
opatme zahfivame na sitce kahanern do vzrvku tialovyeh par joau. Supinkovité krystaly jodu se vsazuji na
sténé nalevky. Postupné presublimujeme veskery surovy jod. Po vychladnuti aparatury seskrabeme krystalky
jodu z nalevky do zvazené zkumavky.

84.2. Sublimace kys=liny benzoové

Pract provadime v digestori. .

Do sublimacniho zarizeni podie obr 8/lic (bariku slouzici jako chiadic napinime vodou, vodu ale
necirkulujeme) odvazime 2 g surove kyseliny benzoove a opatmym zahfivanim. podie potieby preruSovanym,
piesublimujeme. Aparaturu rozebereme a presublimovany produkt seskrabeme teprve po dokonalém
Vychladnuti. Produkt se zvazi, prfevede do zkumavky a odevzda.

Pozor: Pary kyseliny benzoové jsou zdravi Skodlivéll!



8.5. Otazky a dkoly

1. Coje sublimace a k éemu se pouziva?

2. Jaka kriteria pouzivame pii volbé tlaku, pii némz se sublimace provadi?

3. Coje trojny bod Iatky a jak souvisi s volbou podminek pro sublimaci?

4. Uvedte piiklad anorganickych latek, které |ze cistit sublimaci.

5. Coje to sublimaéni bod?

6. Jaké podminky musime dodrZet, abychom pii sublimadi ziskali dobie vyvinuté krystaly?
7. Nakreslete a uﬁvanémsaﬂ?mdza!d:omlorritmﬂm

9. Nakresiete schematicky prifez olejovou rotaéni vyvévou a vysvétiete jeji funkdi.
10. Jak chrénime rotaéni olejovou vyvévu pred parami latek?
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9. Destilace

Deslilace je jednou z nejvyznamnéjSich ¢isticich a separacnich metodik, ktera slouzi jednak k déleni
kapalin od netékavych rozpustnych primési, jednak zejména k déleni smési vzajemné misitelnych kapalin.
Smeési kapalin s rozdilnymi body varu ize destilaci délit pfi uplatnéni zakladniho principu, ktery predstavuje
skutecnost, Ze pami faze, ktera je v rovnovaze s fazi kapalnou, ma odliSné sloZeni, a sice je obohacena o
1ekavéisi slozku. V pfipadé idediné se chovajici smési dvou kapalin vystihuje tuto skuteénost izobaricky fazovy
diagram, uvedeny na obr.9/l.

120 T | L I a | T T T T

100

(1

W
"
]
L
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40 i | | L L 1 1 i
0 20 40 60 80 100
moi% aceton

Obr.9/: |zobaricky fazovy diagram dvojice misitelnych, idealné se chovajicich kapalin.

Stredni oblast diagramu omezena zdola kiivkou vyparfovani (I) a shora kiivkou kondenzace (g)
predstavuje oblast koexistence kapalné a plynné faze. Budeme-li zahfivat smés obsahujici napf. 30 molamich
% acetonu (bod varu t; = 56°C) a 70 molamich % toluenu (bod varu ty = 110°C), pak z diagramu vyplyva, Ze
prvni malé mnozstvi vznikajici pary bude mit sloZeni zhruba 52 mol% acelonu, bude tedy zietelné obohaceno
o0 nizevrouci slozku.

P praktickém provedeni destilace zahiivame kapalinu az k bodu varu a vznikajici pary v jiné casti
destilaéni aparatury kondenzuji.

Bod varu je tepiota, pii niZ tenze pary nad kapalinou dosahne okoiniho tlaku. Je-li okoini tliak roven
tlaku standardnimu, hovofime o standardnim (normélnim) bodu vanw Tenze péry nad kapalinami je vyraznou,
exponencialni funkci reciproké hodnoty teploty. Zavislost vystihuje rada rovnic, napr. rovnice Augustova

A
| =-—+B ,
ogp T

vniZ A, B jsou konstanty

Z uvedeneé zavislosti je ziejmé, Ze snizenim tlaku lze vyznamné oviivnit, snizit bod varu destilovane
kapaliny. Toho se v laboratomi i technické praxi Siroce vyuziva, nebot rfada latek by se za normalniho tlaku pro
svou chemickou nestabilitu destilovat nedala. Tak napr. latka s normalnim bodem varu 350°C by pii tiaku 1330
Pa (10 Torr) viela pii teploté 160-210°C a pii tiaku 1,33 Pa (0,01 Torm) pii 100-130°C. Udaje jsou orientacni, v
praxi vyrazné rozdilné podle velikosti vypameého tepla, které je zabudovano v konstanté A.

Jak bylo v dvodu zdiraznéno, déleni latek destilaci je moiné jen v piipadech, kdy se rovnovainé
sioZeni pary a kapaliny liSi. U ideéiné se chovajicich smési (molekuly latek se vzajemné prakticky neovlivﬁuji]
e tento predpokiad spinén a jejich fazovy diagram byl jiZ uveden na obr.9/. U neidedlné se chovajicich smési
kapalin je posléze fazovy diagram deformovan a latky tvori tzv. azeolropické smeési: smési, které za daného
'iahrv'r‘ou pii konstantni teploté a pii konstantnim sloZeni a nejsou prolo destilaci dale za danych podminek

Roz]iiujeme azeotropické smeési s maximem bodu a s minimem bodu varu. Prvni z nich vznika v
piipadech, kdy se molekuly sloZek smési "piitahuji”. Tenze par nad smési kapalin je niz$i nez by odpovidalo
Souctu prispévkd obou slozek, s ohiedem na jejich zastoupeni ve smési pii ideainim chovani. Piikladem mize
byt smés vody (b.v. 100°C) a kyseliny dusicné (b.v. 86°C), ktera tvoii azeotrop s bv. 121,8°C a obsahem
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WHNO,)= 0,692. Fazavy diagram takove <o Siavy Lro p = p, je znazomén na obr 9/l Povsimnéme si, e v
bodé, edpovidajicim slozeni azeotropu, se dyka kivka ) a

Druhy typ azeotropickych smési vznika tehdy, kdyZ se molekuly slozek smési "odpuzuji” a tenze par
nad smési je vyssi nez v piipadé idedl s se chovajici smési. Pfikladem mize byt smés sirouhliku (b.v. 46°C)a
acetonu (b.v. 56°C) tvorici azeotrop s b v 40°C obsahujici zhruba 37 mol% acetonu (obr.9A11).

BExistence azeotropickych smési tak predstavuje jednu z vyznamnych prekazek déleni Smesi kapalin
destilaci. Dluzno viak pozriamenat, ze slozer azeotropickych smési je vyrazné zavisié na tiaku, Pri destilaci.
za sniZeného nebo za zvyseného tlaky lze né dy pozorovat _L'plné vymizeni existence azeotropu. Tak nagf,

He

oo 02 ’ 04 I 08 ' a8 : 10 ”D ’ ;D . 4ID ‘ Eiﬁ : HIO 100
wm mol% acelon
Obr.8Al.: Fazovy diagram HNOs-H.O Obr.9IL.: Fazovy diagram Soustavy sirouhlik-aceton

9.1. Destilace za normalniho tlaku -

Zakadni zabrusovou aparaturu pro destilaci za normalniho tlaku tvofi nasledujici soudasti-
destilaéni (vama) barika, destilaéni naslavec, teplomér, chladic (pfimy, Liebigliv), alonz a predioha (jimadio).
Sestavena aparatura je znazoména na obr.9AV.

Obr. 9/1V.: Aparatura pro destilaci za normalniho
tlaku;
a-vama barika b - destilaéni nastavec
C-leplomér  d -Liebigiv chiadic
e-alonz f - jimadlo
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ohledem na hoilavost destilované kapaliny. Vodu a nehoilavé kapaliny mizeme ohfivat plamenem kahanu a
sice bud pfimo na sit'ce nebo s pouzitim olejové nebo piskove 1azné, Hofave kapaliny destilujeme nejcastéji s
pouZitim tzv. topnych hrizd (viz kapitola o zahfivani).

Teplomér zasazovany do jednoho ze zabrusti destilacniho nastavce vybirame takovy, aby kulicka se
fiuti byla na Grovni odvodu par do chiadice.

Ke chiazeni par se pouzivaji nejnizngjsi druhy chiadich. V nakresleném Sikmém usporadani funguje

chiadic jako chiadi¢ sestupny a k tomuto Géelu se hodi vyhradné chladi¢ primy, Liebigtiv. Ostatni typy chlaglifn‘.‘:
(kulickovy a zejména spiralovy) nelze v Sikmém usporadani pougit pro nel.'lmém_é vysokou zadrz
své hlavni  poslani, jako chiadice zpétné - pii diouhodobéjSim zahievu reakénich smesi s rozpoustédly; pary

rozpoustédia v nich kondenzuji zpét do reakéni smesi, Nakresy jednotlivych typl chiadiéli jsou uvedeny na
obr.9/V.

Liebigiiv (pfimy) kulickovy spiralovy
Obr.9/V: ChladiGe par

Chiadici vodu vedeme vétSinou citovanych chladicli protiproudné (mysleno pii pouZiti chladice jako
sestupného), zdola nahoru, aby byl wytiacen sloupec vzduchu. Chlazeni par je tedy vnéjsi. U Dimrothova
chiadice, kde se voda piivadi stiedni trubici a odvadi spirdini trubici, je kombinovano vnitini chiazeni par vodou
avnéjsi chiazeni par okolnim vzduchem,

Délku Liebigova chiadice a intenzitu chiazeni vodou volime podie bodu vanu kondenzujici kapaliny tak,
aby kondenzacni zona par (ktera je patma pii pohledu ze strany) sahala nejdale do 2/3 délky chiadice. Pii bodu
varu kapaliny vys$$im nez 150 - 200°C Je jiZ nezanedbateiné riziko prasknuti vodou chlazeného chladice, a
Proto valime vzdusny chiadic - piimy, bez plasté,

Postranni trubicka na alonzi, zajistujici zavzduSnéni aparatury, musi zastat v pribéhu destilace za
‘normainino taku oteviena. Lze na ni nasadit napr. chlorkalciovou rourku, chrénici destilovanou kapalinu pred
VzduSnou vihkosti, ale v Zadném pripadé nesmi byt uzaviena, ucpana; hrozila by exploze aparatury
‘nahromadénymi parami prehraté kapaliny.

Liebigova chladice a alonze v jeden kus, ktery pak staci nasadit na vamou bariku a doplinit teplomérem a
Jimadlem. Je zndzoména na obr QL.

V popsaném typu aparalury Ize uskutecnit nejjednodussi typ destilace, destilaci prostou Jedna se
Z8jména o oddestilovani kapalin od rozpusténych malo tékavych & netékavych piimési, jako je destilace vody,
destilace rozpoustédel po provedenych operacich sueni apod. Prostou destilaci Ize od sebe oddélit piimérené
dokonale pouze takové kapaliny, které se v bodech varu liSi alespori o 150°C. P mensich rozdilech by déleni
nebylo dost (i&inné, a proto provadime Jiny typ destilace, destilaci frakéni. Pii ni jimame oddélené frakce

destildtu charakterizovane Zvolenym rozmezim bodli vanu. Kapalinu 1ze takto rozdélit piinejmensim na tii
frakce; predkap, hiavni podil a dokap. Jind mozna cesta spoCiva v tom, Ze si nejprve predestiluieme zvoleny
Vzorek kapalné smési a stanovime zavislost mezi pfedestilovanym objemem (destilat je treba jimat do
Kaibrované nadoby, napf. do odmémého valce) a bodem varu, tzv. destiladni Kivku. Vynesenim ziskanych
Udajl: do grafu ziskame objektivni prehled, jaké frakce - s jakym rozmezim bodd varu - Ize z hiavniho podilu



Obr.8/V1.: Liebigtiv chladi¢ s destilacnim nastavcem a alonii.

Naznaceny postup frakéni destilace je nepochybné pracny, zdiouhavy a piesto nepiilis G&inny. Pro
dokonalé déleni smési kapalin s nepiilis rozdilnymi body varu slouzi frakéni deslilace s pouzitim destilacnich
kolon - rektifikace.

: Aparatura pro rektifikaci za normainiho tlaku obsahuje kromé bariky, jimadla a teploméru Zejmeéna
destilacni kolonu a hlavu kolony (viz obr.9/VIt).

Destitacni kolony jsou konstruovany tak, aby se v nich mnohondsobné opakoval proces odparovani a
kondenzace délené smési kapalin a ustavovaly se rovnovahy s tim spojené. K tomu dochazi na styku par s
kapalinou. Kolony jsou proto konstruovany nejcastéji jako:

a) kolony patrové (provarové)

b) kolony se stékajicim filmem (napf. vpichové, s nasypnou napini apod.).

Délici GGinnost destilacnich kolon se stanovuje délenim
modelovych smési kapalin s blizkym bodem varu (napr.
methylcyklohexan-toluen; benzen - n-heptan apod.) a
vyjadiuje se jako podet leorefickych pater. Kolony
patrové maji Géinnost okolo 85%. U kolon se stékajicim
filmem se zavadi pojem "vyska ekvivalentri teoreticke-
mupdn.r'(VETP)apohybujeseukolmsnésypmu
napini okolo 10 cm a u vpichovych dosahuje az témér
14 cm. Kazda kolona musi byt dobfe tepelné izolovana,
déleni je nejlCiNN&jSi, pracujeli adiabaticky. V
nékterych piipadech ztraty tepla kompenzujeme
prostrednictvim pfiméfeného ohievu kolony elektrickym
vinutim. Hlava kolony zaruéuje velmi duleditou
podminku ustaveni rovnovahy na koloné, a sice Zpétny
tok destilatu, ktery oznacujeme jako reflux. V chladici,
Kiery je soucasti hlavy kolony, pary kondenzuji a
a nastaveni kohoutem umozriuje rozdélit kondenzat na
odebirany destilat (mensi ¢ast) a zpétny tok (vétdina),
Nejucinngjsi déleni poskytuje kolona pii  Opiném
(totalnim) reflux.

—a
-

Obr.9NVII: Aparatura pro rektifikaci,
a-kolona, b - hiava kolony

Podil mezi latkovym mnozstvim kapaliny vrécenym do kolony a odebiranym jako destilat, oznacujeme jako
refluxni pomér. V praxi se ukazalo, ze refluxni pomér nema s ohledem na produktivitu rektifikace prekroéit Gislo
udavajici pocet teoretickych pater kolony.

9.2, Destilace za snizeného tlaku

ZaKiadni zabrusova aparatura pro destilaci za snizeného tlaku doznava oproti aparatuie pro destilaci
za normalniho tiaku nékterych zmén,
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Destilacni nastavec je nahrazen Claisenovym destilaénim nastavcem. Do prvniho zabrouSeného hrdla
(odleva) se nasazuje kapilami trubice vytazend do tenké kapiléry, a to nejlépe dvakrat: podruhé nad malym
plaménkem. Vylazena kapiléra se piifizne na délku tak, aby dosahovala ve vamé barice a7 témeér ke dnu a
prezkousi foukanim do kapilary ponofené do vhodného rozpoustédia (aceton, etanol). Pii piiméfeném vytazeni
miiZe od Gsti kapilary vychazet jen fetizek jednotlivych drobnych bublinek. Pii samotné destilaci za snizeného
tiaku kapilara zajistuje konstantni tlakovy spad a bubliny ji pfisdvané dokonale promichévaji destilovanou
kapalinu a brani tak utajenému varu a prepénéni kapaliny do chladiée. Do druhého hrdla Claisenova nastavce
se nagazuje teplomer.

a) desfilacni nastavec jednoduchy b) Claisen(iv destilacni nastavec
Obr.9VIIIA: Destilacni nastavce

Vyvéva se piipojuje na odvzduSiiovaci trubiéku alonze. Vechny pouZité nadoby (vama barika i
jimadio) musi mit zakulacena dna, nesmi_mit dna plochd, jinak by hrozita imploze aparatury. PouZijemei
‘olejovou rotacni vyvévu (viz kapitola vénovana sublimadi), chranime ji pred parami destilovanych kapalin
‘wmrazovaci kapsou a pojistnou nadobkou, mezi néz se zapojuje zafizeni na méfeni tlaku v aparatue,
nejcastéji zkraceny rtutovy vakuometr. Celkova sestava aparatury pro destilaci za snizeného tlaku je patma z
obr.VIII/B. Nezabrusové spoje je tieba realizovat pomoci co nejkratsich kusti vakuové hadice.

|l i

iy

i

Obr.VIII/B; Aparatura pro destilaci za snizeného tlaku.
A-lopné hnizdo, B - destilacni barika, C - kapilara, D - Claisen(yv destilaéni nastavec, E - teplomér,
F-Liebiglv chladi€, G - alonz, H - jimadio, predioha, | - zkrdceny Hg-vakuometr, J - pojistna lahev,
K- vodni vyvéva, M - zavzdusnovaci kohout

_ Na popsané aparatufe Ize provést prostou destilaci za snizeného tiaku. Provedeni frakéni destilace
Vjzaduje doplinit aparaturu o zafizeni umoZnujici odbér frakei bez preruSeni vakua a celé destilace.

~ToIze provést s pouzitim specidini alonZe a tzv. veminka (viz obr.9/1X) nebo s pougitim nastavce
fodle Auschiitze a Thieleho (viz obr.9/X), ktery umozriuje vymeénu jimadel.

. Rektifikace za snizeného tlaku vyZzaduje pouzit alespof dvouhrdiou vamou baiiku; jednim z postranich
Iidel se pak zavede zabrouSena vytazena kapilara. Odbér frakci je umoznén opét vhodnym typem "veminka™
2abrus, kterym konGi hlava kolony (pro piipojeni jimadla), musi viak byt veden $ikmo, nikoliv svisle.




Obr.9M1X.: *“Veminko" pro frakéni destilaci Obr.9/X.: Nastavec podle Anschitze a Thieleho
9.3. Ulohy: |

9.3.1. Destilace vody

Rozpusténé anorganické necistoly pritomné ve vods Jsou pievéiné soiné, iontové povahy a
zpasobuji zvysenou elektrickou vodivost vody. Orientaéni mirou obsahu téchto necistot je tzv. mérnd
vodivost nebo konduktivita. V soustaveé veligin S/ Je jeji jednotkou
S.m’! (siemens / metr). Roztok vykazuje tuto vodivost, klade-ji elektricky odpor 102 mezi elekirodami o plode
1 n? vzddlenymi 1 m (vodivost je reciprokd hodnota odporu). Mensimi pouzivanymi jednotkarm Jsou
T uSem’ = 01 mSm™ Meren vodivosti se provédi vhodnym konduktometrem, ktery se kalibruje s
pouzitim 0,01M roztoku KCJ: Jeho méma vodivost a Jeli zavislost na teploté Je tabelovana a dodavéana spolu s
pristrojem. Pro orientaci [ze dsle uvest vybér prikladis hodnot Specifické vodivosti nékterych médii:

vodovodni voda (Pardubice) ..... 700 1o

voda demineralizovand s pousitim iontoménica 4 uS.em™”
voda demineralizovand a destilovand 1 uS.em’

leoreticky Cists, tzv. vodivostni voda ... 0,038 uS.cm™ (18° ¢)

V posledné citovaném pripadé Jje vodivost zpisobeno vyhradné nepatrnymi koncentracemi iontii H;0* a OH-

Z disociace vody. V béiné destilované vodeé Jsou navic pritomny ionty HCO4 Ppochazejici z oxidu uhlicitého
ze vzduchiu, piip. téz nékteré fonty vylouzené ze skia.

Podle obr.9/V. ev. 9. se sestavi aparatura pro destilaci za normalniho tiaky s lim, Ze se pouiije
vama barika o objemu 500 ml, zabrusovy teplomér do 150°C a jako jimadlo &ista kadinka o objemu 150 mi,

Do destilacni bariky se vieje 150 m| vodovodni vody (podie pokyni vyudujicich se piipadné piida 0,5 g
NaOH (pouta C0,) a 0,1 9 KMnO, (oxiduje pitomné organickeé latky)) a viozi se vamy kaminek. Aparatura se
necha schvalil Vyucujicim,

Zahaji se destilace. Prvnimi, zhruba 10 mi deslilatu, se vyplachne jimaci kadinka a potom se vyleji.
Nadestiluje se zhruba 75 ml vody a destilace se ukondi,

Zméii se elektricka vodivost destilaty a porovna se s vodivosti piivodni vodovodni vody (navod k
méfeni bude k dispozici u konduktometru). Destilat se ukase vyuCujicim se sdélenim udaje o vodivosti a naleje
do piipravené nadoby. Destilacnj zbylek se vylije.

Vama barka, znecidténa piipadné vyloudenym hnédym MnO;, se vymyje piisobenim nékolika ml
konc.HC! a vyplachne vodou, :

9.3.2. Destilace binarni smési aceton-voda
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Kazdy student si pfipravi tabulku, do niz zaznamena (idaje, potfebné pro sestaveni destilacéni kiivky:

predestilovany | 1. 5 |10 |15 |20 |25 |30 |35 |40 |45 |50 |55 |60 (65 |70 |75
objem [mi] kapka
bod varu [°C)

Po schvaleni aparatury se zahdji destilace rychlosti 1-2 kapky destilatu za sekundu. Je treba dbat, aby
prostor mezi alonzi a odmémym vélcem byl co neuzsi a aby nedochazelo ke ztratam destilétu aodpaienim. To
je diieZité i z pozamé-bezpecnostniho hlediska.

Do piipravené tabulky se zaznamenavaii teploty varu na pocétku destilace a pak po kazdych 5 mi
destilatu. Destilace se ukonéi po oddestilovani 75 ml smési nebo presahne-li v disledku prehiéti teplota 105°C.
(Pozn.: Prehfivani par se branime piiméfenym sniZenim vykonu kahanu).

DestilaCni zbytek se vyleje do vylevky, produkt se ukaze vyuGujicimu a slije do ppravené nadoby. Aparatura
se rozebere a vydisti.

Na zavér vyneseme na milimetrovy papir graf zavislosti bodu varu smési na objemu destilatu. Tomuto
grafu fikame destilacni kivka. Do zavéru protokolu uvedeme, co vyplyva z jejiho priibéhu.

Priklad zpracovani je uveden na obr.9/XI.

L | ] ’ L | 1
0 20 40 60 60
predestilovany objem (ml)

Obr.9/XI.: Priklad destilani kiivky smési aceton-voda.

9.4. Otazky a tkoly:

1. K éemu slouzi destilace? Vysvétlete struéné jeji princip.
2. Co je nutnou podminkou, aby se smés dvou misitelnych kapalin dala délit destilaci?
3. Definujte bod varu a uvedte, jakym zplsobem Ize bod varu kapalin snizit.
4. Na Gem zavisi tenze pary nad kapalinou?
5. Co jsou to azeatropicke smési a jaky viiv na moznosti déleni smési latek destilaci jejich existence maz?
6. Uvedte priklady azeotropickych smési s minimem a maximem bodu varnu.
7. Predstavuje azeolropicka smés Gistou latku, kdyz destiluje pii konstantni teploté a neproménnem
slozeni?
8. Nakreslete aparaturu pro destilaci za normalniho tiaku a pojmenuite jeji soutasti.
9. Které latky musime destilovat za snizeného tiaku?
10. Nakreslete aparaturu pro destilaci za snizeného tlaku a pojmentijte jeji soucasti,
11. Jakymi zp(isoby zabrariujeme utajenému varu pii destilaci za normalniho a za snizeného tlaku?
12. Jak musi byt umistén teplomér v destilaéni aparature?
13. Jake typy chladicii znate? Které z nich se hodi jako sestupné a v jaké poloze?
14. Kdy pouzivame chladié vzdusny?
15. Co je destilacni kiivka a k éemu se da pouzit?
16, Coje rekiifikace a jaké zakladni soucasti ma aparatura pro rekfifikaci za normalniho tlaku?
17.Coje reflux a refiuxni pomér? Cim se reguluje?
18. Jak se provadi frakéni destilace za snizeného tlaku?
18, Jakym postupem byste dokonale oddélili aceton od vody?




10. Prace s plyny

10.1. Piiprava plynd v laboratofi

plyntL. Jelikoz postup Pfipravy konkrétniho plynu v laboratoii zavisi predevsim na skupenském stavu vychazich
latek', rozdélime pripravy plynii pravé z tohoto hlediska.
1) reakce tuhé ldtky (s) s kapalinou (aq resp. [)

Jedna se o nejrozsifenéjsi zpiisob plipravy bé&znych plyndi v laboratoii. Piipravuje se takto napf. H,S
reakci kusového FeS s HCJ

FeS(s) + 2 HCl(aq) —> FeCly(aq) + H,S(g) (10.1)
Vodik Ize piipravit rozpousténim neuslechtilého kovu v kyseliné nebo alkalii, napf. podle rovnic

Zn(s) + 2 HCl(aq) --> ZnCly(aq) + Hx(g) (10.2)
a

22n(s) + 4 NaOH(aq) + 4 H,0 —> 2 Na;[Zn(OH)J(aq) + Ha(g) (10.3)

Experimentalné narocnéjsi, ale uzivany zpsob pripravy SO, Spociva v rozpousténi uslechtilého kovu (napf.
Cu) v konc. H.S0, za horka

Cu(s) + 2 H;S0,(aq) —> CuSO,(aq) + SO4(g) + 2 H20() (10.4)
2) reakce dvou (resp. vice) kapalin

Na;SOs(aq) + HzS0 (aq) —> Na,SO,(aq) + SO2(g) + H:0() (10.5)

Na principu vytésnovani je zaloZena i piiprava NH;. Plsobime-li na roztok amonné sole hydroxidem, Ktery je
baziétéjsi nez amoniak, pak se tento z roztoku uvolfiuje napr. podle reakce

NH,Cl(aq) + NaOH(aqg) —> NHs(g) + NaCl(aq) + H20(1) (10.6)

Do této skupiny piipravy plyni reakci kapalin patii i piiprava O, oxidaci ziedéného (15%) roztoku H,0,
roztokem KMnO, v prostiedi ziedéné kyseliny sirové

5 Hy0{aq) + 2 KMnO,(aq) + 3 H,S0,(aq) —»

— 502(g) + 2 MnSO4(s) + K,SO(aq) + 8 H20(1) (10.7)
nebo pfiprava dusiku reakci vodného roztoku NH,CI a NaNO, podle reakce
NH4Cl(aq) +NaNO(aq) —> N(g) + NaCl(aq) +2 H,0(1) (10.8)
3) zéhiev smési dvou tuhych Ilatek
Pro ilustraci této skupiny reakci si uvedeme mozné laboratomi piipravy NHs a N.O vychazejici z
' 2 NH,Ci(s) + CaO(s) > 2 NHs{g) + CaCl(s) + H,0() (10.9)
NH(Cl(s) + NaNO;(s) — N2O(g) + NaCl(s) + 2 HO() . (10.10)
U v3ech téchto piiprav se fadné promisi obé vychozi ltky a smés se zvoina zahfiva,

4) termicky rozkiad (s)
Pripravu NoO Ize zafadit i do této skupiny létek za predpokiadu, e jako vychozi latky méame k dispozici
v laboratofi piimo dusitan nebo dusicénan amonny
NH,NO(s) —> N,O(g) + 2H,0(g) (10.11)
Reakce 11 se od reakce 10 lig pouze tim, Ze nevznika vedlej3i produkt NaCl.

'V niZe uvedenych reakcich zapis FeCly(aq), ZnClyaq).... znadi, 7e reakci vznika vodny
roztok téchto soli, které jsou v cistém stavu latkami tuhymi a mély by mit tedy oznaceni (s)
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Termickym rozkladem tuhé |atky |ze v laboratoii pfipravit napr. i SO

Fex(SO(s) —> Fe,0s(s) + 3504(g) (10.12)
nebo z bézneéjSich plynt napr. i kyslik katalytickym rozkladem KCIO;

2KClOs(s) —> 2KCl(s) + 30,(0) . (10.13)
Katalyzatorem takto probihajici reakce je burel (MnO,). Pokud bychom ho nepouzili, rozklad by probihal zcela

li5né

4 KCIO4(s) —> 3 KCIO(s) + KCI(s) : (10.14)

Pro zajimavost si na tomto misté miiZeme uvést i piipravu O, termickym rozpadem oxid( uslechtilych kovii
~ (Agz0, HgO). Reakei
2 HgO(s) —> 2 Hg(s) + O4(g) (10.15)

piipravili 0, jiZ v roce 1774 britsky chemik Joseph Priestley a Svéd Karl Wilhelm Scheele, ktefi jsou vieobecné
povazovani za objevitele kysliku,
5) zéhrev (1)

Do této kapitoly Ize zahmout napri. reakce vytésnovani Cl; z tzv. chlorové vady (vznikla predchozim
sycenim vody chlorem) podle rovnice

T resp. A

Cl2.8 HO(aq) ———————— Cl{g) + 8 H0(1) (10.16)
‘nebo vytésinovani NH; z roztoku NH,OH podle reakce

NHOH(aq) — 8, Nhyg)+ HO() - (10.17)
6) vhédnéni plynu na (s) nebo (1)

Nejedna se o piilis béZny postup ziskavani plynu, proto si uvedeme jen 2 priklady: pfipravu oxidu

chiomeho reakci chloru s HgO

2 Cla(g) + HgO(s) —> ClO(g) + HgCly(s) (t=5°C) (10.18)
‘a dusiku reakci amoniaku s bromem

8 NHs(g) + 3 Br(l) —> 6 NH.Br(aq) + Nx(g) : (10.19)

Z uvedenych piikladil piipravy plynd v laboratofi vyplyva, Ze u fady b&Znych plyn je i nékolik moZnosti
Jejich pripravy. Kterou z piiprav zvolime zavisi v praxi na fadé faktorl, jako napf. dostupnosti vychozich
chemikalii (cena), nasi zruCnosti (bezpecnost) a slozitosti pripravy (Casova narotnost), piipadné laboratormim
wbaveni (vhodny vyvije¢ plynu pro konkreini reakci). Uvedené priklady slouzi jen proilustraci. S fadou dalSich
reakd, které by mohli byt zafazeny do této vstupni ¢asti kapitoly o pfipravé plynt se seznémite v predmétu
Anorganicka chemie.

10.1.1. Vyvijece plynu

Pro nejcastéjsi pripad pripravy plynu reakci tuhé latky s kapalinou nebo méné Casto reakci dvou
kapalin se pouzivaiji jednoduché vyvijece plynu tvorené bankou se zabrusem a bo&nim vyvodem v homi casti
‘barky (Obr.10.1a). Na zabrus se nasadi zabrusem opatiena délici nalevka, ze kieré se prikapava kapalina na
luhou latku (nebo druhou kapalinu) umisténou v reakéni bafice. Zabrusové zarizeni Ize v nouzi nahradit
huzelovou barikou opatienou dvakrat wvitanou zéatkou (Obr 10.1b). Jednim otvorem prochazi stonek délici
‘ralevky, druhym otvorem se odvadi vyvijeny plyn. Rychlost vyvijeni plynu je fizena rychlosti prikapavani
‘kapaliny do reakéni banky.

Z hlediska rovnhomémosti vyvijeni a predevsSim moznosti kontrolovatelného prerusovaru vyvijeni plynu
jeslalev laboratoii vyhodné pouziti Kippova piistroje (obr. 10.11.). V ném se bézné piipravuji v laboratofi plyny
jako napf. H,S (reakci kusového FeS se zfedénou HCI), CO; (reakci mramoru se ziedénou HCI). Obecné ho
kze ale uzit pro pfipravu kteréhokoliv plynu, ktery vznika reakci kapaliny s tuhou latkou, kiera je ve formé
‘mensich kouskd. Ty se umistuji do stfedni kulové bariky a nesmi propadavat pryzovou destickou. Kapalina se
lje do homi bariky pii otevieném kohoutu. Diouhou trubici stéka z homi bariky kapalina do spodni ¢asti. Po
Upiném zapinéni spodni barky se dostava kapalina do styku s tuhou latkou na pryzové desticce ve stredni
barice. Vyvijeny plyn odchézi otevienym kohoutem do promyvacky obsahujici kapalinu zajistujici &isténi a
(pripadné i vysusSeni vzniklého plynu. Jeli nutno vyvijeni plynu prerusd uzavie se plynovy kohout. Vznikajici
‘plyn se hromadi ve stfedni €asti Kippova piistroje do té doby, nez vytlaci veskerou kapalinu do spodni banky.
Diky pretlaku plynu uvniti Kippova piistroje prebyteéna kapalina ze spodni bariky stoupa diouhou trubici do
‘homi, zasobnikové bariky. Tim se pierusi styk tuhé faze s kapalinou v prostiedni barice a zastavi se vyvijeni
plynu. Pii opétovném otevieni plynového kohoutu tlak plynu v prostredni barice poklesne, kapalina se doslava
‘opét do prostoru s tuhou fazi a vyvijeni plynu pokracuje.
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Obr. 10.1. Vyvijede plynt.

1) Tuha latka je nadrcena na piilis malé kousky,
ty propadavaji do spodni banky pryzovoy
pfepazkou. Plyn Ize sice pripravit, ale jeho
piiprava je nekontrolovatelna. Po uzavieni
plynového kohoutu unika ve spodni  barice
vznikajici plyn stfedovou trubici do homi barky a
odtud do prostoru laboratore.

2) Po zavedeni kousk(i tuhé latky do stedni
bariky se nedostateéné odisti zabrus, Plyn pii
vyvijeni nekontrolovatelng unika do prostoru
laboratore, vyvijeni nelze zastavit.

3) P pinéni Kippova pristroje kapalinou nenj
otevieny plynovy kohout. Vzduch, ktery je v
Kippové piistroji nemiize pii pinéni odchazet
Vznikly pietiak brani vsiupu kapaliny do
prostiedni bafky. Nepomiize ani Gpiné zapinéni
homi zasobnikové bariky kapalinou. Naopak! Ph
nasledném otevieni plynového kohoutu se
kapalinou zapini nejen stredni banka, ale
Zpravidla i odvodni trubice.

10.11. Kippiiv piistroj
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Veskeré promyvanky. at je jejich funkce v celé aparature jakakoliv, pinime maximéiné do 1/3 jejich
objemu. Je vhodnéjsi pouzit uzsi promyvacky s dlouhou stfedovou trubici, kera zavadi plyn aZ ke dnu
promyvacky. To umozni diouhodobéjsi styk plynu s kapalinou, se kterou ma reagovat, resp. se ji susit. Pro
lepsi styk plynu s kapalinou jsou zejmena vhodné promyvacky opatiené sklenénou fritou na Gsti stiedové
trubice. Plyn prochazejici touto fritou nevytvari velké bubliny a stykova plocha reakénich komponent je vetsi,

Pii stavbé aparatury dbame na tésnost veskerych spojli a na to aby spoje byly co nejkratsi. Je nutno si
uvédomit, Ze prichodem nejen kapalinami (promyvaci, reakini smés atd.), ale i dliouhymi hadicemi vzrista
odpor prichodu plynu. Pii jakékoliv netésnosti pak plyn proudi cestou nejmensiho odpony, . netésnosti v

aparature

10.1.2. Promyvani a suSeni plyn, jejich prechovavani

Plyn vznikajici reakci tuhé latky s kapalinou s sebou miiZe strhavat drobné &astice tuhé faze. Vyznam
zarazeni promyvacky s promyvaci kapalinou ie jiZ vizuelné ziejmy napr. pii pfipravé sulfanu reakci FeS se
ziedénou HCL. Jiz po kratsi dobé vyvijeni je promyvaci kapalina dosti znatné znecisténa casteckami cemého
Fes.

Pro fadu chemickych reakci je nutno vyvijeny plyn zbavit nejen mechanickych necistot, ale i vihkosti.
Plyn s sebou ve vyvijeci strhava obvykle stopy vihkosti ve formé vodni pary nebo ve formé jemnych kapicek.

pochopiteiné nehodi pro suSeni bazickych plyndi (NHs apod.) a plyn, kieré by se koncentrovanou kyselinou
sirovou oxidovaly (H,S, HI, HBr, HCN apod.). Vedle promyvacek |ze uzit té7 susicich valcd a zejména U trubic
napinénych vhodnym susidlem jako napf. CaCl,, CaO, BaO, KOH (s), P20s apod. Pii volbé susidia je nutné
dodrZet zasadu, Ze sudidio nesmi se suSenym plynem reagovat nebo ho na sebe vazat Pro nejbéznéjsi
susidia uZivana v laboratoii k sueni plyni plati nasledujici omezeni:

Bezvodv chlorid vapenaty. Pouziva se nejéastéji zmity, k suseni plyn(ii do exsikétortl, Méné vhodny je
ksuseni HBr, HI, Br, Nepouzitelny je pro NHs, HF a alkohol. Regeneruje se zihanim.

Konc. kyselina sirova. Pomoci této kyseliny se bé#né susi mnoho plynii a dava se i do exsikétorti. Neni
pouzitelna pro NHy, HzS, PH3, AsHs, HCN, (CN), NO a nehodi se k suseni HF a NO. Susi velmi rychle. Hlavni
piicinou, pro€ ji nelze upotfebit k suseni uvedenych plynd, jsou jeji oxidaéni viastnosti a v pripadé bazicky
reagujicich plynti (napf. NHs) jeji kysely charakter.

KOH, CaO, BaO. Tyto latky jsou vhodné k suSeni indiferentnich plyni (NHs, PHs, N;0) v
susicich trubicich i véZich . Nehodi se pro suSeni kysele reagujicich plynii a Oy, F, a NO. Hydroxid draselny
SUSi v exsikatoru stejné intenzivné jako konc. HzS0,.

P20s se hodi k suSeni plyndi (O,, NO2, N2O, NO, CO, PHs, AsHs), méné vhodny je k suseni H,S, Cl, a
Brz a zcela nevhodny pro HF. Pouziva se naprasen na sklenéné viné nebo vaté. Susi velmi intenzivné.

Ma(CIO,) je UGinné suSivo téméF viech plyntl véetné NHs. SuSené plyny nesméji obsahovat organické
latky, aby pii regeneraci suSidla zahfevem za vakua nedosio k explozi.

Bezvody siran vépenaty je méné znamé, ale vybomé, neutraini, v fadé kapalin nerozpustné sudivo.
Dovede vysusit plyn az na 0,004 mg H,0 a 1 dm". Phipravuje se dehydrataci prirodniho zméného sadrovee
dvouhodinovym nebo tihodinovym zahfivanim na 230 aF 250°C. Stejnym zplsobem se i regeneruje. Susi
neabycejné rychle.

Jak jsme jiz uvedli, plyny v laboratoii béiné neskladujeme. Proto se zminime pouze o jednom
Jednoduchém zafizeni na jimani plynd, ktery vyuZijete pii Ulohach 10.3.3. a 10.3.4. pii stanoveni relativni
‘alomové hmotnosti kovds. Je jim tzv. pneumaticka vana. Skiada se ze zabrusoveé lahve (odmémého vélce) a
Viastni pneumatické vany (vétsi krystalizatni miska)(obr. 10,11.).

— Obr.10.11l. Pneumaticka vana.
y/

AN
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Zabrusovou lahev napinime zcela vodou, uzavieme zatkou a viozime hrdlem dold do pneumatické
vany. Po upevnéni lahve do drzéku odstranime zétku Do hrdla lahve zavedeme zahnutou privodni trubid
plynu. Pfi privodu plynu se tento hromadi v lahvi a vytlaéuje odpovidajici mnozstvi vody do pneumatické vany.
Ze znalosti tepioty a tlaku v laboratofi a objemu, kiery plyn v nadobé zaujima mizeme s uzitim stavoveé rovnice
urGit latkové mnozstvi skladovaného plynu. Misto zabrusové lahve Ize UZit i napi. odmémého viice, coi
usnadni odecitani objemu plynu.

10.2. Stlagené plyny

Technické plyny, které se béiné uZivaji ve vétSim méfitku v laboratofich a v provozech (Ar, Ny, H,,
O;....) jsou dodavany v ocelovych tlakovych lahvich. Aby se zabranilo jejich zaméné, je kazd4 tlakova lahey
oznacena v homi Casti u ventilu specifickym barevnym pruhem podle toho, jaky plyn obsahuje (Tab 10.1.). 2
divod(i vy33i bezpecnosti jsou navic ventily k lahvim s hofavymi plyny opatieny levotocivym zavitem, s
nehodavymi plyny pravotodivym zavitem. Rovnéz z diivodii bezpecnosti musi byt kazda tiakova lahev zajisténa
proti padu a pFehfivani. Tlakové nadoby jsou totiz pinény na tlak 15 MPa a pii neopatmé manipulaci, resp.
pozaru by mohlo dojit k explozi.

Tabulka 10.1.
Barevné znaceni tlakovych nadob pinénych nejbéznéjSimi plyny
Plyn Poznavaci barva
Ha cervena
O, modra
N2 zelena
Co, cema

Ventily se nesméji mazat olejem - nebezpedi vybuchu!

Obr.10.1V. Schéma redukéniho ventilu

Plyn se z tlakové lahve odebira pomoci redukéniho ventilu opatieného 2 manometry (Obr.10.IV.). Prvy,
blize k tiakové nadobé ukazuje okamsity tlak v ocelové lahvi, druhy tlak vystupni. Hlavni ventil na tlakové
nadobé smime ofeviit teprve poté, co jsme stavéci Sroub kuzelového ventilu (ve spodni casti redukéniho
ventilu) vySroubovaly otaCenim doleva tak, Ze citime, ze netladi na regulacni pruzinu. Po pozvolném otevieni
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hlavniho ventilu wtahujeme postupné stavéci Sroub kuzelovitého ventilu tak diouho, az druhy manometr
ukazuje pozadovany tiak, pii kierém chceme plyn odebirat. Otevienim uzaviraciho ventilu (nejdale od lahve na
Vystupni trubici) miizeme kontinuelné a hlavné bezpetné odebirat plyn o tlaku, ktery jsme nastavili na druhém
ventilu.

Obdobneé jako u vyvijece plynu i zde nevedeme plyn z tiakové nadoby pfimo do reakéni bariky, nybrz
mezi ocelovou lahev a reakéni nadobu zarazujeme jako pojistku obracend zapojenou prazdnou promyvacku a
dalsi normalné zapojenou promyvaéku naplnénou z &asti promyvaci kapalinou.

10.3. Ukoly a pfikiady

10.3.1. Pfiprava sody Solvayovym postupem

Vzdy max. 5 studentl stavi jednu aparatunu pro vyvijeni CO; (Kippdv pristroj pinény kusovym CaCOs; a
zredénou HCI(1:1), pojistka, promyvacka s H:0). Kazdy stt:vdenl 5| phipravi dotqmmfrvaéky 40 ml 8% roztoku

= - * . -

CO; dokud nevznikne mélo rozpusiny NaHCO, (béhem syceni obas odzatkovat promyvacku). NaHCO; se
prudce odsaje, promyje malym mnozstvim ledové H.O (cca 5 ml) a etanolu (cca 10 ml) a vysusi pii 100 °C. Na
zaveér se NaHCO, prevede zihanim v porcelanovém kelimku na mimém plameni na Na,COs, ktery se zvazi a
odevzda

10.3.2. Priprava (NH4),MoS,

Vzdy max. 5 student( stavi aparaturu pro vyvijeni HoS (Kippiv pristroj pinény FeS a zfedénou
HCI(1:1), pojistka, promyvacka s H20). Kazdy student prevede do své promyvacky 35 ml 10% NH,OH a piidé
25 g (NH.)s(M0;05,).4H,0. Jednotlivé promyvacky s reakéni smési se pripojuii Sériové za sebou. Béhemn
zavadéni H,S do reakéni smési roztok nejprve zéervena a asi po 1/2 hodiné sycenl z ného vypadnou krystalky
(NH,)2MoS,. Ty se odsaji na Biichnerové nélevce, promyji malym mnoZstvim etanolu a ususi mezi filtracnimi
papiry.

10.3.3. Stanoveni relativni atomové hmotnosti zinku

Kazdy student sestavi aparaturu podle schematu na obr. 10.V. Zkumavku napini asi do i &vrtin
zZiedénou HCI (1:1), vhodi do ni presné zvazené granule zinku 0 hmotnosti 1,5 - 2 g a okamzité uzavie.
Uvolfiovany vodik se shromaZduje ve vélci. Dosahne-li objern vodiku asi 80% objemu vélce, vyvijeni se prerusi
olevienim zkumavky a viitim jejiho obsahu do 250 mi vody. Nezreagovany zinek se oplachne, vysusi a presné
Zvézi. Vertikalnim posunem vélce se vyrovnaji hladiny vody ve vélci a v misce a co nejpresnéji odedte objem
vodiku. Pokud je objem vyvinutého plynu natolik maly, Ze nelze vertikélnim posunem valce hladiny vody ve
véld a misce vyrovnat, odecteme co nejpresnéji i rozdil vy3ek hladin vody ve valci a misce (h).

Tlak vyvinutého vodiku p(Hz) v Pa stanovime podle vztahu

P(H2) = p(atm) ~ p(H;0) - h(H,0).98,1 (10.20)

kde p(atm) je atmosfericky tlak v laboratofi v Pa, P(HzO) je tenze vodni pary pii teploté v laboratofi (viz Tab.
10.2) a h(H20) je rozdil vySek hiadin vody ve vélci a misce v cm.

Tabulka 10.2.
Teplotni zavislost tenze vodni pary v rozmezi 15 — 30 °C.

teplota (°C) | tenze par (Pa) | teplota (°C) | tenze par (Pa)
15 1700 23 2810
16 1820 24 2880
17 1940 25 3170
18 2060 26 3360
19 2200 27 3560
20 2340 28 3780
21 2490 29 4000
22 2640 30 4240

Zudajl: a) objem vylouceného vodiku

b) teplota v laboratofi

c) tlak vyvinutého Ha
se vypoCte pomoci stavové rovnice idedniho plynu mnoZstvi vyvinutého vodiku, Z hmotnosti zreagovaného Zn
ana zakladé fakiu, ze 1 mol vodiku vznikne reakci jednoho molu zinku s kyselitiou, se vypocte hodnota
relativni atomové hmotnosti zinku, Nalezena hodnaota se porovna s hodnotou tabelovanou a pripadna odchylka

se diskutuje.



Obr. 10.V. Schéma aparatury pro
— stanoveni hmotnasti zinkw.
— 1 - zkumavka s boénim
3 vyvodem,

2 - véalec 250ml|

. Z 3 - krystalizaéni miska,

/; 7 4 - sklenéna trubicka

1
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10.3.4. Stanoveni relativni atomové hmotnosti hliniku

Obdobné jako v predchozi tloze sestavte jednoduchou aparaturu podle schematu na obr. 105
Zkumavku naplrite asi do ffi Etvrtin 10% roztokem NaOH a vneste do ni ustiizek hlinikové folie, jejiz plochu co
nejpresnéji zméfite. Zkumavka se okamzité uzavre. Hiinfk se rozpousti podle reakce

Al + NaOH + 3 H,0 = Na[Al(OH),] + 3/2 H, (10.21)

a walfiovany vodik se shromazduje ve véici. Doporuena plocha folie pro valec 250 mi je 5 cm? pii plosné
hmotnosti 0,028 g.cm?, piipadné bude upiesnéna vyucujicim. Vertikalnim posunem valce se vyrovnaji hiadiny
vody ve valci a v misce a co nejpiesnéji odecte objem vodiku. Pokud je objem vyvinutého plynu natolik maly,
Ze nelze vertikalnim posunem vélce hladiny vody ve véici a misce vyrovnat, odecteme co nejpresnéji i rozdil
vySek hladin vody ve vélci a misce (h).
Z Udaji: a) objem vylouéeného vodiku

b) teplota v laboratofi

c) tlak vyvinutého H, stanoveny podie vziahu (10.20)
se vypocle pomoci stavové rovnice idedliniho plynu mnozstvi vyvinutého vodiku. Na zakladé stechiometrické
rovrice a hmotnosti zreagovaného Al se vypoite hodnota relativni atomové hmotnosti hliniku. Nalezena
hodnota se porovna s hodnotou tabelovanou a pfipadna odchylka se diskutuje.

10.3.5. Priprava amoniaku z jeho vodného roztoku, priprava siranu amonného

V (vodu kapiioly jsme popsali zpiisob pripravy amoniaku jeho vytésnénim z amonnych soli psobenim
silnych netékavych zésad. Amoniak lze ale v laboratori phipravit jeho pouhym vyvarenim z komeréné
dostupného vodného roztoku, ktery se dodava v koncentracich 24-26 hm.% NH3. Rozpustnost amoniaku ve

Mastni pfiprava siranu amonného se provadi v aparature podle Obr.10.V1. a Ize ji popsat rovnici
H2SO, + 2 NH, = (NH, S0, (10.22)

Pracovni postup:

V malé kadince (100 -150 ml) pfipravime opatmym fedénim smés 10 ml vody a 10 ml konc.H,SO,
(96%). Vzriklou ziedénou kyselinu sirovou vychiadime ve vodé s ledovou tfisti. Do destilacni bariky o objemu
250 ml pfedlozime vypoitené mnoistvi 24% NHs zvétiené o 20% nadbytek oproti teorii, Sestavime
aparaturu podle obr. 10.VI., pii¢emz dbame na dokonalou tésnost viech zabrust) i pryzovych spojli. Zejména

sestaveni aparatury a jejim schvaleni vyucujicim. zvolna zahfivame roztok amoniaku ve vameé barice. Unikajici
vodni pary v chladicéi kondenzuji a stékaji zpét, zatimco pary amoniaku prochézejici spojovaci trubickou do
kadinky s kyselinou. Obsah této kadinky, umisténé v chladici lazni, krouzivymi pohyby pravidelné
promichavame, aby se piivadény amoniak co mo#na kvantitativné pohlcoval. Obsah kadinky vyluGovanim
krystalického siranu amonného postupné houstne, V zavadéni amoniaku pokracujeme tak dlouho, aZ kapka
VZorku vyjmuta ty€inkou z reakéni smési vykazuje mimé alkalickou reakci (kontrola pH papirkem). Veskera
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izolace produkiu vytéka. Ukonéime zahiev vamé banky a sniZime kadinku se suspenzi tak, aby produkt
nemohl byt podtiakem vznikajicim pii chladnuti aparatury nasat vyvijeci trubici do aparatury.

Po dokonalém ochlazeni v ledové lazni odsajeme vylouceny produkt na Biichnerové nalevce, sejmeme
z filtru na hodinové sklo a ususime v susame pii teploté do 110°C.

Odparenim matecného louhu Ize ziskat dalsi podil produktu.

) Rozpustnost (NH,);SO,

I ' 1C]. ' o] 20 40 60 80 100
“|_otNHasos100gvody | 7021 | 7816 | oo | s721 | saso | 10213

Obr.10.VL. Aparatura na pfipravu
siranu amonného.

10.3.6. Priprava dodekahydratu siranu draselno-chromitého

Tulo slouceninu, nazyvanou téZ kamenec draselno-chromity, pfApravime redukci dichromanu
draselného oxidem sificitym v pfitornnosti kyseliny sirové:

KeCrO7 + 3S0; + HS0, = 2KCHSO,) + HO (10.23)

Pracovni_postup:

| Do Uizké promyvacky vneseme 7,5 g jemné rozetieného dichromanu draselného a piilijeme roztok 1,5
‘ml koncentrované kyseliny sirové ve 35 mi vody ( maly nerozpustény zbytek neni na zavadu). Roztok sytime
‘Oxidem sificitym za soucasného chlazeni promyvacky ledovou vodou a obéas J&j protiepeme. Konec reakce je
‘dan prechodem pivodni oranZové barvy roztoku na Gsté zelenow, Po skonceni redukce pielijeme roztok do
mensi kadinky a nechame tyden volné kystalizovat ve skiifice.

Priprava SO, spoiva ve vytésiiovani nestabilni HzSO; z roztoku sifiGitanu silngjSi  mineralni

Kyselinou, Vznikajici H,SO; se ihned rozklada na SO; a H0. Cely pochod Ize vyjadiit diive uvedenou
rovnici 10.5.
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Oxid sificity piipravuji spolecné 3-4 posluchaéi. Sestavi aparaturu dle obr. 10.VII, sestavajici z
dvouhrdié barky na niz je nasazena délicka a dvou promyvacek zapojenych za sebou. Prvni promyvacka je
zapojena jako pojistka, druha obsahuje vodu. Pak uz nasleduji za sebou promyvacky s roztoky uréenymi k
redukci. Na konci aparatury je zafazena promyvacka zapinéna piblizné do 1/3 vygky 10%-nim roztokem
NaOH. Zde dochazi kchemické likvidaci aparaturou pfipadné proslého a nezreagovaného SO, jeho
reutralizaci. Do dvouhrdlé barky se predlozi technicky sificitan sodny v mnozstvi 25 g na kazdy
redukovany roztok a zvihéi se stejnym mnozstvim vody. Z délicky se piikapava ziedéna kyselina sirova
(1:2). Na kazdych 25 g Na;SO; je nutno pocitat s piblizné 10 ml konc. H,SO,. Vyvoj oxidu sificitého se
reguluje rychlosti piikapavani zredéné kyseliny sirové. Po skonceni redukce zfedime obsah bariky vodou a
vylijleme do kanalu ur€eného pro tyto Ucely.

H;SO, ‘3 :2)

Nﬂg SO,

LD
nl,‘l
[
Al
D
(AAS]

L-1

H0 1-4 proayva&ky 10%-ni NaOH
(7,5g KiCri0s;
1,5m1 H;S80, konc.;
35ml H,0)

Obr. 10.VIl. Schéma aparatury pro piipravu KCr(SO,)z. 12H.0.

10.4. Kontroini otazky

1. Vysvétlete strucné funkci Kippova piistroje.

2. Vysvétlete funkci “obracené" zapojené promyvacky, kiera se obvykle zafazuje za vyvijece plynu.

3. Pro suSeni Kkterych z nasleduijicich plyni nelze a pro pouzit konc. H;S0,7 a) Cl,, b) NHs, ) H,S, d) SO,,
e)Hl.

4. Na jaky tiak jsou pinény tlakové nadoby?

5. Vysvétlete funkdi jednotlivych &asti redukéniho ventilu,

6. Napiste rovnice pogisujici likvidaci prebyteného SO, jimanim v promyvaéce s NaOH a Cl,  jimanim v
promyvacce s SO;°,




11. Reakce pri vySsSich teplotach

Do této skupiny reakci fadime procesy, keré probihaji pii teplotach vyrazné vyssich nez jsou teploty,
ktere pouZivame pfi praci s vodnymi roztoky. Mezi procesy probib-iiri pi vy3sich teplotach fadime piredevim

- dehydratace latek

- tepelné rozklady

- slinovani

- tavici procesy a reakce v taveninach

Mnohé z techto reakei maji zasadni preparativni vyznam nejen proto, Ze reakce probihaji za vy$Sich
teplot podstatné rychleji, nybrz hlavné proto, Ze je mozno takto piipravit latky, které za nizSich teplol, nebo ve
vodnych roztocich, phipravit nelze. Vyznamna je i ta okolnost, Ze takto, na suché cesté, Ize pripravit latky, kieré
bychom tfeba obtizné zbavovali rozpoustédia Jako prikiad mizeme uvést pfipravu chloridu chromitého.
Rozpousténim oxidu ¢i hydroxidu chromitého v kyseliné chlorovodikové ziskame vZdy pouze hydrat chloridu
chromitého zelené barvy, ktery bez rozkladu nelze dehydratovat na bezvodou stil. Bezvody chlorid chromity ve
forme nizovofialovych listkovych krystalll ziskame vyhradné na suché cesté, napf. reakci oxidu chromitého s
chloridern uhlicitym pfi teplotach nad 400°C.

Dehydrataci je mozno v laboratoli phipravit fadu bezvodych soli hlavné nizemocnych iontd (jedno- a
dvojmocnych) jinak bézné dostupnych jako hydraly. Nalei sem napr. ziskavani bezvodého chloridu
vapenatého (znamého jakc vybomé susivo) Zihanim jeho hydratu, pfiprava bezvodého siranu médnatého,
vapenatého & sodného, 1€z pouzivanych pro svou inertnost k sugeni organickych latek. Dehydratace obvykle
probéhne dostatecté rychle pii teplotach 150 - 200°C a je mozno ji provadét i v béznych teplovzduinych
susamach, spise vyjimeéné je nezbytné Zthani v misce & trubici. Dehydratace se vyznamné urychli, je-i
provadéna ve vhodné aparature pii snizeném tlaku.

Preparativné Casto uZivané tepelné rozklady jsou v principu velmi jednoduché. Jako vychozi
slouceniny se pouzije latka za vySsich teplot nestabilni, ktera se rozklada na ocekavany produkt. Metody Ize
wit k pfipravé oxid( a hydroxidi & soli, k pfipravé nékterych plyn(, ba i prvkil. Je treba mit viak na paméti, ze
vychozi slougenina by méla byt co nejcisisi, nebot piipadné necistoty mohou kontaminovat produkt. Rovnice
wadeji nékolik typickych prikladd:

Cu(CH), — CuO + H,0 H;Se0; —— SeO, + H0
CaCO; —— CaO+CO, NH/NO; —s NO +2 H0
PB(NO3); —» PbO+ 2 NO; + 1720, Ba(Ns —— Ba+3N,

Dalsi metodou, vyznamnou spise z technického nez laboratomiho hlediska, je slinovani. Zde reakéni
smés zahfivame na teplolu nizsi nez je teplota tani celé smeési, ovSemn dostateénou k uskuteénéni reakce
prakticky v tuhé fazi. Piipravuji se tak napr. tak vyznamné produkty jako cement, karbid kiemiku, keramické
produkty ap. Slinovani ma téz vyznam analyticky pii rozborech nékterych kiemicitand.

NejdUleZitéjsi skupinou reakci za vyssich teplot jsou bezesporu reakce v taveninach, mimoradné
wznamné jak v technologické praxi (vyroba skla, oceli, hliniku ap.), tak i v laboratofi. Taveni ma znacny
vyznam také v analytické chemii, protoZe fadu latek je mazno analyzovat po prevedeni do rozpustné formy
pouze pomoci tavicich procest.

11.1. Druhy taveni

_ . Tavné procesy byvaji obvykle rozdélovany do dvou skupin podle toho, zda pii nich dochazi pouze ke
zmenam koordinacnich pomeni (beze zmén oxidaénich Sisel prvkli), ¢i zda pii reakci v taveniné probihaji 162
Zmény oxidacné-redukéni.

11.1.1. Taveni alkalicka a kysela
Do 1éto skupiny palii pfedevsim acidobazické reakce v taveninach, pfi nichZ nedochazi ke zméné
‘xidacnich &isel prvkd v reagujicich slougeninach. Podle druhu pouzitého tavidla se déli na taveni alkalické a
kysele. Pii alkalickém taveni se jako tavidlo pouzivaji prevazné uhliitany (samotné nebo ve smésich),
fh;ﬂrg:ﬁdy', resp. oxidy alkalickych kovl, predevsim sodiku a drasliku. Alkalické taveni se pouziva hlavné pro
prevadeéni do rozpustné formy sloucenin t&ch prvki, které tvoii kyselé az amfotemii oxidy:
NaAlSisOs + 3 Na;COy ——» NaAlO; + 3 NazSiO; + 3 CO»
SiOz + 3 NaOH —» Na,SiO; + H,0
Pfi kyselém taveni se jako tavidlo pouZivaji predevaim hydrogensirany, disirany, nékdy téz
hydrogendifiuoridy alkalickych kovi, napf.: :
Al20; + 3N2azS;07 —> AlSO4)s + 2Nay,SO,
TiO; + 2KHSO4; —— TiOS0O4 + K-S0, + H:0
ZrSiO, + BKHF; — KaZiFg + K;SiFg + 4KF + 4H,0
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Jde-i o tavidlo kyselé i alkalické, o tom nerozhoduje pH jeho. roztoku, nybrZ funkce tavidla v reakd.
Kyselé tavidlo plsobi vii&i reakénimu partnerovi v reakci jako kyselina - dodava anion. zasadité tavidlo naopak
dodava kation do produktu. Z tohoto hlediska bézné tavidlo borax - Na;B,4O; reaguje sice ve vodném rozioky
alkalicky, pii taveni vSak vystupuje jako tavidlo kyselé:

. FeO + Na;B,O; —— Fe(BO;); + 2NaBO,

11.1.2. Taveni oxidacné-reduk&ni _
NejbéznéjSim tavnym procesem provazenym oxidacné-redukénimi zménami je alkalické oxidacni
taveni, kde se vedle alkalického tavidla pouZije pfidavek vhodného oxidovadla. NejCastéji pouzivarymi
oxidovadly v tomto pfipadé byvaji KNOa, KCIOs, NaO, sira, kyslik ap.:
2FeCrO4 + 7TNa,0O, — Fey03 + 4Na,CrO, + 3Na,0
MoS; + 3Na,CO; + 8/20; —— Na,MoO, + 2NaS0,4 + 3CO,
Cr04 + 3KNO;z + 4dKOH —— 2K,CrO,4 + 3KNO; + 2H,0
Mezi oxidacné-redukéni tavné procesy je mozno zaradit také syntetické reakce v taveninach,
metalotermické reakce, a j., napr..

Fe+S8 —» FeS
FexOs + 2A1 —— Al,O; + 2Fe

Bi + Se + 1/2l; — BiSel

11.2. Zafizeni a materialy pouZivané pri praci za vyssich teplot

Reakce pii vySsich teplotach se provadéji nejcastéji v miskach, kelimcich, lodiékach nebo ampudich.
Fotrebna energie na roztaveni se dodava reakéni smési obvykle ve formé energie tepelné. Jako zdroje tepla se
pouziva zpravidia hoiici plyn v kahanech ¢ hofacich, nebo elektricky proud v odporovych pickéch. Béiné se
pouZivaji picky kelimkové, trubkové & mufiové (viz schema na obr.11.1.).

Nejcastéji pouzivané materialy pro praci za vyssich teplot jsou v nasledujici tabulce:

material max.teplota Pouziti

porcelan 1100-1300°C kelimky, lodicky, trubice, misky
kiemen (SiOy) 1200°C kelimky, trubice, ampule, vata
korund (Al,O3) 1800°C kelimky, lodicky, trubice, vata

BeO, ZrO, 2400°C kelimky, lodicky

grafit 2300°C kelimky, lodiéky

platina 1700°C kelimky, lodicky

Fe, Ni 1400°C kelimky, misky

Je v3ak nezbytné pfipomenout, Ze pro jednotiivé druhy taveni & reakci za vySsich teplol se sice
pouzivaji tepelné velmi odolné materialy, ale roztavené latky v nich zpracovavané je mohou silné narusovat, To
je zviasté akiualni u nadobi z platiny, které je velmi drahé. V tabulce proto krdtce shrmujeme typy reakci pro
béZné materialy vhodné, ¢i naopak nevhodné (material porusujici).

material vhodné pro Nevhodné pro

platina taveni s KHF, COy”, BO, redukce uhlikem nebo zihani v redukéni
taveni s HSO,, odkufovani kyselin, atmosfére, Zihani se sirou nebo
elekirody pro elektrolyzu slouceninami S, taveni smési, obsahuji-

cich Pb, Sn, Bi, Ga, As, Sb,Cu, Agaj.

Ni, Fe alkalicka oxidagni taveni kysela taveni

porcelan,SiO, kysela taveni (kromé KHF) alkalicka taveni

grafit taveni kovii netvoricich karbidy, oxidacni taveni
elektrody pro elekirolyzu
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Obr.11.1. Schema elektrické odporové picky a) kelimkové b) trubkové c¢) muflové
1 - elekirickeé odporove topeni (spirdla) 2 -izolace (MgO, asbest, mineralni vata we)
3 - kryt (obvykle plechovy) 4 - kelimek (lodicka) s reakéni smeési
5 - trubice (kiemen, porcelan, korund ..) 6 - mufle (Samot)

11.3. Méfeni vyssich teplot

Pri provadéni reakci za vyssich teplot je nezbyinou podminkou méfeni reakéni teploty. Bézné rlutové
teplomery jsou kalibrovany do 350°C, velmi vzacnymi galliovymi teploméry Ize méfit aZ do teploty 600°C. Pro
méfeni vysSich teplot se proto béZné vyuZiva poznatku, Ze na spoji dvou niznych kowll, tzv. termodanku,
vznika termoelektrické napéti E, jehoz velikost je dana kromé druhu kovli téZ jeho teplotou. Praktické
usporadani méreni ukazuje schema:

Na spoji dvou kovii M a N
vznika pii teploté ty termoelektrické napéti E;,
M| N N ™ i IE pii teploté t, pak napéti E,.

Jejich rozdil AE, Ktery je Gmémy rozdilu teplot
ty -1z , se méfi milivoltmetrem.,

milivaltmetr

s "

1y {2 = Konst.

Udrzujieme-li teplotu spoje t, konstantni (napi. v ledu, kdy t, = 0), je moZno méfit rozdil teplot 1y - & mérenim
rozdilu napéti AE = E, - E;. Pro b&Zna méreni (nevadi-ii kolisani teploty laboratore) je mozZno termodlanek 2
vypustit a namérené termoelektrické napéti E je pak Gtmémé rozdilu teploty termocianku a teploty laboratore. V
soucasnosti jsou dostupné piistroje, majici automatickou vnitini kompenzaci teploty okoli a nastaveni citlivosti
podle typu termodlanku. Ty pak ukazuji na displeji teplotu piimo ve °C. Pfiklady béznych termodanki, jejich
maximalni teploty pouziti a primémou ditlivost udava tabulka

material termoglanku t(°c) AE/00° (mV)
Pt - sliina PtRh(10%Rh) 1700 0,68
Ni - slitina NiCr{20%Cr,80%Ni) 1100 4,04
Fe - konstantan(55%Cu,44%Ni, 1%Mn) 800 5,40

V mnoha pfipadech je mozno ziskat dostacujici odhad reakéni teploty z barvy svétla emitovaného
Zihanym predmétem. Pro takovy odhad je mozno uzit nasledujici tabulky:



barva predmétu teplota °C
prvni naznak tmavocervene 550
tavocervena 650-700
tresriove Cervena 850
jasné oranZova 1000
svitivé zluta 1200
oslnivé bila >1300

11.4. Ukoly

11.4.1. Pfiprava chromanu draselného z oxidu chromitého

Do zelezného kelimku navazime 2,5 g dobfe rozetfeného oxidu chromitého a promichame s 5 g
uhliitanu draselného a 5 g dusiénanu draselného. Kelimek umistime do trianglu, piikryjeme viékem a zihame
co nejintenzivnéji 60 minut, nebo tak diouho, aZ reakéni smés piejde z barvy zelené do oranZové. V tavening
probiha reakce =

Cr04 + KNO;3 + K2CO3 —— KoCrO4 + KNO, + CO;
Rovniici vyéislete.

Po vychladnuti kelimek vylouZime co nejmensim mnozstvim horké destilované vody (ne vice nez 75
mi) a vyluh Zfiltrujeme. Ziskany Giry Zluty filtrat zahustime na krystalizacni stupefl a ochladime nejprve pod
vodou, potom v ledové lazni. Ziuté krystaly produktu zfitrujeme na frité nebo malé Bichnerové nalevce,
promyjeme co nejmenSim mnozstvim ledové vody a ostie odsajeme. Produkt vysusime v su§amé, mateény
louh slejeme do pfipravené nadoby.

Pii taveni je nutno pouzivat bryle 1!

11.4.2. Priprava kamence draselnohlinitého z oxidu hlinitého

Do porcelanového kelimku navazime 1,5 g dobre rozetfeného oxidu hlinitého s teoretickym mnozstvim
hydrogensiranu draselného, které zvySime o 2 g. Kelimek umistime do trianglu a zaéreme zahfivat. V tavening
probiha reakce, klerou lze popsat rovnici:

Alz03 + KHSOy —— Aly(SOy)s + K280, + H;0

Rownici vyCislete.

ZpoCatku, pokud se uvolfiuje voda, zahfivame velmi zvolna. Teprve potom, az roztavena smés prestaie pénit
a opét tuhne, teplotu zvolna zvySujeme a Zihame dalSich 20 minut. Kelimek nechame alespon 10 minut
vychladnout a pak ho viozZime do kadinky a vylouzime za horka cca 60 ml destilované vody okyseiené 0,5 mi
konc. kyseliny sirove. Ziskany kalny roziok se zfiltnje, odpaii na poloviéni objem a necha krystalovat volnym
chladnutim. Na zévér je moZno produkt dochladit v ledové vodé. Bilé krystaly produkiu se odsaji a prekrystaluiji
v 25 ml destilované vody, ckyselené kapkou konc. kyseliny sirové. Produkt se susi na vzduchu, ne v suSamé.
Necha-i se roztok chladnout zvolna, ziskaji se dobie vyvinuté lesklé oktaedrické krystaly kamence o sloZeni
KAI(SO4)2.12H:0.

Pfi taveni je nutno pouzivat bryle a pracovat v digestoii (dymy SO,) 1!

11.43. Stanoveni obsahu chromu v chromitové vyzdivce

Vzorek vyzdivky se jemné rozelie a pfesné se odvaZi asi 2 g. Navazka se smicha s 3,0 g peroxidu
sodného a 2 g NaOH a vnese se do Zelezného kelimku. Kelimek se umisti do trianglu a poérie se Zihat
kahanem. Tavenina se ob&as promicha opatmym krouzenim kelimkemn v klestich. V taveniné probiha reakce

FeCr04 + NasO, — Fe 03 + NaCrO, + Na,O
Rovnici vyéislete.
Po dvacetiminutovém taveni se smés necha vychladnout a vylouzi se v kadince cca 100 ml horké vody. Wiuh
se Zfiltruje do Cisté kadinky a zbytek na filtru (Fe;05 a necistoty) se promyje destilovanou vodou.
Ciry Zluté zbarveny filtrat se 10 minut povaii (odstranéni zbytku peroxidii) a teprve potom(!) okyseli
konc. kyselinou octovou na pH = 5,5 - 6 (po davkavh max. 0,5 ml, celkova spotreba dini 5-6 mi).
Okyselena smés se opét povari (odstranéni CO, tj. zabranéni srazeni BaCOs, ktery je nerozpustny).
Do vysledného roztoku se po kapkach piida roztok 1,5 g BaCl, .2H,0 ve 30 mi destilované vody,
Vyluéuje se Zluta srazenina podle rovnice
BaCl, + N%CI'O.. ——3 BaCrOy4 + 2NaCl
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Po ukonCeni sraZeni musi byt roztok nad srazeninou bezbarvy. Srazeninu pfevedeme kvantitativné na predem
2vazeny filir a promyjeme destilovanou vodou, Promwvly filtr se sraZeninou se prenese na hodinové sklo, vysusi
VSuSamé pii 100 °C a zvaii. Z hmotnosti BaCro, se vypodte obsah chromu ve vzorku. Produkt se prevede do
Zkumavky a odevzda. -

Pfi taveni nutno pouivat bryle I

11.4.4. Pfiprava smaragdové zelené

Do kelimku dame dobre promichanou a rozeffenou smés 2,2 g dichromanu draselného a 6 g kyseliny
trihydrogenborité. Kelimek se Ziha tak dlouho, a? plvodné tmavéoranZova silné pénici husta tavenina piejde
na Cermozeleny tuhy produkt. Piitormn probiha reakce

K2Crz0; + HyBO; — CrBO; + KsBO, + H,0 + O,
Rovnici vycislete,

Protaveny produkt v kelimku se necha vychladnout a za varu se vyluhuje asi 150 mi destilované vody. Pritom
probiha hydrolyticka reakce

CrB0; + H;0 - CrzO(0OH), + HiBO;
Rownici vycislete,

Zelena suspenze se Zfiltruje na malé Blichnerové nalevce, promyje destilovanou vodou a VySusi v suSamé pii
100°C. Smaragdové zelené zbarveny produkt, nazyvany téz Guignetova zelen, se prevede do zkumavky, zvazi

11.5. Otézky a priklady

1) Jake jsou pfednosti reakci na suché cests.

2) Uvedte diilezité vyroby, pouzivajici reakce za vy3Sich teplot.

3) Jaké druhy taveni znate? Uvedte piiklady a popiste je rovnicemi.

4) Uvedte materialy pouzivané pii praci za vyS$Sich teplot

5) Proc nelze pouZit Pt-kelimek k redukdi sirant uhlikern?

6) Vysvétlete, proc taveni s KHF; nelze provadét v porcelanovém kelimku.

7) Jaky je princip méfeni teploty termodlankem?

8) Jaka je teplota taveniny, ukazoval-i termo&anek PUPtRh napéti presné 6 mv?

9) Bude hlinik zahaty na bod tani vydavat viditelné zéfeni? Jaké zareni vydava pravé roztavena méd?
10} Korund je priimémy vodic tepla. Korundova vata je vSak vybomny izolant. Vysvétlete,
11) Kdlik g kamence draselnohlinitého teoreticky vznikne z 1 g Al;057 Kolik g KHSO, je na to teoreticky treba?
12) Pro¢ se nesmi okyselit roztok chromanu pred vyvarenim zbytku peroxidti?
13)Z 1 g chromitové vyzdivky se ziskalo 0,86 @ BaCrO, Kolik % Cr,04 obsahovala vyzdivka?
14) Ktery typ picky je nejvhodnéjsi pro praci v atmosfére inertniho plynu?



12. Priprava soli

Soli predstavuji mimofadné rozsahlou a vyznamnou tfidu anorganickych slouenin. Vesmeés se jedna o
slouceniny iontové, v nichz Ize rozlisit kation, ktery formalné nebo fakticky pochazi od néjaké zasady, a anion,
Kery opét formalné nebo faklicky pochazi od néjaké kyseliny. | kdyZ ve specialnich piipadech jsou vybrané
latky solné povahy piipravovany té2 piimou syntézou z prvkil (ZnSe, CasP», Bils apod.), vyznamna cast soli je
piipravovana ve vodnych roziocich reakcemi acidobazické povahy. Pribéh acidobazickych reakci se sleduje
zZjistovanim kyselosti a zasadistosti reakénich smési. V prototropnich rozpoustédlech, mezi néz voda patii, se k
vyjadiovani kyselosti pouziva Sérensentv vodikovy exponent, ktery je definovan vztahem

pH=- logaH!o

nebo zjednodusené nahradou aklivity latkovou koncentraci
pH =- log [H:0'].

Pii pripravé soli se ke kontrole acidity reakénich smési pouzivaji nejriznéjSi acidobazické indikatory, resp.
indikatorove papirky.

Nejbéznéjsi acidobazické indikdtory predstavuji podle svého chemického slozeni azobarviva
(dimethylova Zut, methyloranz, methyicerven, kongoCerven aj.), ftaleiny (fenoiftalein, o-krezolftalein,
thymolftalein), sulfonftaleiny (bromthymolova modr) a trifenyimethanova barviva (pentamethoxylova cerveri).
Svou chemickou povahou predstavuiji indikatory slabé kyseliny nebo slabé zasady, které se zménou acidity
prostredi prechazeji na prisluSny druhy dlen konjugovaného paru (anion kyseliny nebo kation zasady)
Podstatu indikatorové funkce predstavuje skutecnost, Ze obé soucasti konjugovaného paru, obecné napr.

Hind+ OH ¢ HO+Ind
I |
K1 Z1

jsou vyrazné odliSné zbarveny. Ke zméné zbarveni dochazi v rozsahu 1,5-2 jednotek pH, kterou oznacujeme
jako oblast barevného prechodu. Stred toholo intervalu predstavuje situaci, kdy polovina kyselé formy
indikatoru je pravé preménéna na konjugovanou bazi a plati
pH = pKing,
kde pKi.s je zapomeé vzaty logaritmus disociacni konstanty kyselé formy indikatoru.
V nasleduiicich rovnicich uvadime ukazky struktury vybranych indikatoni a jejich disociace pii zméné
acidity prostredi:

mclhylﬁcwcﬁ :
COOH
cH
./ 3 /CHy
i R - 08 —a N“*-N—<: :}—N +H,0
\cna

cervena Zluta
feholftalein :

RS- SR -Fet

+ 20H

©,m ©,o

bezbarva : cervenofialova

’ZHO

Tabulka wvadéjici prehled béZnych i méné béZnych acidobazickych indikatorl a jejfich barevné
prechody je uvedena v kapitole 15.5.

Chceme-li s pouzitim acidobazickych indikatori mérit Sirsi interval hodnot pH, je k tomu tfeba pouzit
vybrané smési indikatorl. V chemické praxi se k podobnému UGelu pouzivaji Gasto indikatorové papirky
napojené smési indikaton umozniujici odhadnout pH v rozsahu od 0 do 12. Zbarveni se pntom postupné meéni
od fialové cervené (pH = 0 az 1) pres cervenou (pH=2 az 3), oranzovou (pH=4 aZ 5), Zlutou (pH =86),
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Zlutozelenou (pH=7), zelenou(pH = 7,5 aZ 8,5), modrozelenou (pH = 8,5 aZ 9)a modrou (pH = 10 az 11) do
modrofialové (pH = 12). Presnost méfeni pH s pouZitim univerzainiho indikatorového papirku se pohybuje
okolo + 0,5 jednotek pH a jedna se tedy spiSe o orientacni Udaj.

12.2. Obecné metody pfipravy soli
12.2.1. Priprava normalnich soli

12.2.1.1. Neutralizace

Charakteristickou metodou pfipravy soli je neutralizace, ktera predstavuje reakci kyselin se zasadami v
roztocich. Obecné se da vyjadiit rovnici

HA + BOH =BA + H,O ,
ta viak nevystihuje dilezity fakt, Ze totiZ obé vychozi latky jsou ve svych roztocich vice & méné disociovany
podle rovnic

HA+ HO < HO'+ A
BOH < B"+OH

a Ze skutecna reakce se odehrava mezi hydroxoniovymi a hydroxidovymi ionty:
HO'+OH & 2H,0.

lonty, z nichZ je sl vystavéna, tak viastné po reakci zbyvaiji v roztoku. Pokud se jedna o reakd silné
kyseliny se silnou zasadou, vznikla siil nehydrolyzuje a jeji roztok by mél vykazovat neutralni pH. Toho se téz
snaZime pii preparaci soli dosahnout kontrolou bodu ekvivalence, napf. pouzitim vhodného indikatorového
papirkul.
Priklady reakci:
KOH + HNO; = KNO; + Hz0
2NaOH + H;SO4 =NayS0O,+ 2 H.0

Pii piipravé soli slabé zasady a silné kyseliny musime poéitat s tim, ze pH bodu ekvivalence, v
disledku urcitého stupné hydrolyzy kationtu piipravované soli, bude posunuto do kyselé oblasti. Obdobné v
roztocich soli slabych kyselin a silnych zasad nachazime posun pH bodu ekvivalence do alkalické oblasti, a
sice v dUsledku hydrolyzy aniontu slabé kyseliny.

Vztahy pro kvalifikovany odhad pH bodu ekvivalence v citovanych pripadech Ize nalézt ve skriptech
pro teoreticka cviceni [1] a budou zminény v dalslm pojednani v kapitole 15., vénované stechiometrii
acidobazickych reakoi.

12.2.1.2. Piiprava soli z oxid(i a nerozpustnych hydroxidi
V roztocich kyselin Ize ke vzniku soli s vyhodou rezpoustét i ve vodé nerozpustné oxidy a hydroxidy:

MgO + 2HCIO;, = Mg(ClO,), + H,O
Ni(OH), + 2HNOs = Ni(NOs) + 2H,0
CuO+2HCI = CuCly+H;0
AgO+2HF = 2AgF + H,0

Poliebné oxidy nebo hydroxidy byvaiji ¢asto k disposici nebo je mozno je piipravit jednoduse z jinych
dostupnych soli konverzi rozpustnym hydroxidem:

2AgNO; + 2NaOH = AgzOl + 2NaNO,
NiSO, + 2NaOH = Ni(OH)2) + Na,SO,
12.2.1.3. Pfeména soli piisobenim kyselin
Soli Ize téZ pripravit plisobenim kyselin na jiné soli podie obecného schematu
MB+HA < MA+HB ,

predstavujiciho rovnovazny déj. Ten je mozno posunout zleva doprava nejlépe tehdy, je-li vznikajici kyselina
HB tékava nebo se rozklada na vodu a tékavy anhydrid, a da se tak z reakéni smési odstranit.
Je Zadouci, aby plsobici kyselina HA byla silnéjSi kyselinou nez vznikajici kyselina HB a nejlépe té7
kyselinou netékavou.
Uvedené predpoklady jsou dobfe spinény pfi pouziti uhliitant kovil, z nichz se plsobenim kyselin
piipravuji pozadované soli:
K2CO3 + 2HNO: = 2KNO; + H,0 + COy(T)
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Na,COs + H;S0, = NaySO, + H,0 + COAT)

MnCO; + 2HBr=MnBr; + H;0 + COAT)
CuCO;.Cu(OH)z + 2H;S0, = 2CuSO, + 3H;0 + COAT)
BaCO; + 2HNO, = Ba(NO3), + H0 + COx(T)
MgCO; + H,;S0, = MgSO,4 + H;O + COx(T) apod.

Pii provadéni reakce kyselin s uhlicitany je tfeba urcité opatrmost, protoZe unikajici oxid uhlicity
zplisobuje Suméni a pénéni reakéni smési. Roztoky rozpustnych uhlicitant piidavame po malych Castech za
michani k roztokim kyselin, nerozpustné uhlicitany vnasime po astech do roztokil kyselin, opét za efektivniho
michani. Pfed koncem reakce obvykle zahfdtim nebo povafenim odstranime rozpuStény oxid uhicity,
piipadné rozlozime hydrogenuhlicitany, vznikajici jako meziprodukty. Po ochlazeni kontrolujeme pH vysledné
reakéni smési,

Pokud je kyselina plisobici na sii kyselinou silnou a netékavou, dokaze za tepla vytésnit ze soli i silnou
kyselinu, jei tékava. Nejvyznamnéjsim piikladem takového Cinidla je konc. kyselina sirova. Siran sodny se v
praxi ziskava jejim plisobenim na chlorid sodny:

H,SO, +NaCl = NaHSO, + HCI(T)
NaHSO, + Nacl —* , Na,SO,+ HC(T)

12.2.1.4. Konverze

Podvojny rozklad neboli konverzi predstavuje reakce dvou soli. Z jejich roztoku, vzniklého nejcastéji
smidenim, se vyloudi sii, klera predstavuje z moznych kombinaci piitomnych kationtil a aniontt slouCeninu
nejmeéné rozpustnou:

MA+MB < MB+MA
V b&2ném piipadé patii jedna ze zplodin reakce mezi latky nerozpustné. Pripady vzniku takovych
sloucenin jsme poznali v kapitole 5., vénované filtraci .
Ba(NO3), + KoCrO, = BaCrO, + + 2KNO;
AgNO; +NaBr = AgBr{ + NaNO; apod.
V ojedinélych piipadech, patiicich spise mezi kuriozity, vznikaji obé latky nerozpustné:
ZnSO, + BaS =BaS0O,{ + ZnS i
Smés téchto vzniklych latek je mechanicky nedélitelna a pouziva se v praxi jako bily pigment lithopon.

V fadé dalSich piikladl jsou konverzi vznikajici latky dokonce obé rozpusine, ale lisi se alespon v
rozpustnosti, resp. vyrazné v jeji teplotni zavislosti. V chemické praxi se hojné vyuziva k prevodu sodnych soli
na draselné jejich konverze s chloridem draselnym:

NaNO; + KCl = KNO; + NaCl
Na,Crz07 + 2KCl = K:CrzO7 + 2NaCl

Obé vznikajici draselné soli maji strmou zavislost rozpustnosti na teploté, naproti tomu rozpustnost
NaCl se s teplotou témeér neméni (viz tabulku):

Sloucenina s(t): 20°C s(t): 60°C s(t): 100°C
KNO; 316 110,0 246
KCrz07 12 43 80
NacCl 36,0 373 398

s(t) [g latky /100g vody]

PFi zahudténi reakéni smési odparenim na vhodny stupen vykrystalizuje ochlazenim latka, klera ma
strmou zavislost rozpustnosti na teploté, zatimco NaCl zUstane v roztoku. Jiné moZné provedeni konverze
(jedna se o vyrobu KNO3) spodiva v tom, Ze odpafeni reakéni smési se provede tak hluboko. az se vylouCi
vétsina NaCl, ktery je pfi teplotach okolo bodu vanu podstatné méné rozpustnéjsi nez KNO;.. Vytouceny NaCl
se za horka odfiltruje a z filtratu ochlazenim vykrystalizuje KNOa.

Pikladem jiné technicky vyznamné konverze je hlavni reakéni krok pi vyrobé uhlicitanu sodného,
poskytujici meziprodukt zasadniho vyznamu:

NaCl + NHHCO; < NaHCO; + NH.CI

$20lg/100g vody] 360 210 96 37,2
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Pii vhodnych koncentracnich pomérech a dodrZeni potfebnych fyzikalnich podminek (nizka teplota,
syceni CO;) se vyluCuje nejméné rozpustny NaHCO; ve vytézku okolo 70% na pouZity NaCl.

12.2.1.5. Rozpou3téni kovii v kyselinach

Mimoradné vyznamnou podskupinou metod pfipravy soli je jejich ziskavani rozpousténim
elementamich kovil v kyselinach. Zatimco vySe popsané metody mély prevazné acidobazicky charakter,
reakce kovl s kyselinami jsou reakcemi oxidacné redukénimi.

K rozboru reaktivity kovil viéi kyselindm je namisté obé reaktanty klasifikovat.

Kovy Ize podle hodnot standardnich elektrodovych potenciall E® sefadit ve zkraceném prehledu, ktery
wvédi nasledujici tabulka:

Systém | Mg”Mg | APYAL | Mr®*Min | Zn®Zn | Fe*fFe | Cd¥/cd | NN | sn®rsn
EV] -2,37 -1,66 -1,19 -0,76 -0,44 -0,40 -0,25 -0,14
Systém | Pb®/Pb | H'H, | cu®icu | Ag'Ag | Hg®MHg | Pd®rd | Au®iAu
ETV] -0,13 10,00 +0,34 +0,80 +0,85 +0,99 +1,50

Kovy se zapomymi standardnimi potencidly, nachazejici se nalevo od standardni vodikové elekirody s
uzancné stanovenou nulovou hodnotou E°, oznatujeme jako kovy neuslechtilé. Kovy s kladnymi standardnimi
potencialy oznacujeme jako kovy uslechtilé.

Kyseliny podie jejich chemické povahy délime na kyseliny neoxiduiici (HCI, ostatni halogenvodikové
kyseliny, zfedéna H,S0,, HaPO, apod.) a kyseliny oxiduiici (HNOs, konc.H,SO,, HCIOs, H,SeQ,, nékteré smési
kyselin: HNOs+HCI apod.).

Neuslechtilé kovy se rozpouStéji v neoxidujicich kyselinach za vyvoie vodiku (substituuji vodik v
kyselinach, vyredukuji vodik z iontts HsO"):

FeSO, + Hy(T)
cdcl, + Hl-:%)

Fe + zi H-SO,

Cd + 2HCI
Neuslechtilé kovy s vysoce zapomymi standardnimi elektrodovymi potencidly (E, < -2,5 V) jako jsou kovy
alkalickeé a kovy alkalickych zemin (v tabulce nejsou uvedeny) uvolfiuji vodik i z tak slabé kyseliny jako je voda
‘a poskytuji hydroxidy. Obdobnym zpGsobem reaguiji téZ hoftik a hiinik, pokud se vhodnym zasahem z jejich

povichu odstrani oxid, brzdici reakci s vodou, a v pribéhu reakce se z povrchu odstrafiuje vznikajici hydroxid.

Je samoziejmé, Ze neuslechtilé kovy se rozpoustéji i v oxidujicich kyselinach, podle koncentrace
kyseliny vSak vznika casto smés jejich redukénich zplodin a pri nizkych koncentracich 16z vodik. Pro ilustraci
lze uvést piiklad rozpouSténi manganu v kyseliné dusicné rlizné koncentrace, kdy vedle dusiénanu

‘manganatého vznikaji nasledujici plynné zplodiny:

w (HNO;) plynné zplodiny (C %0bj)
NO, NO N.O Hz
1,000 100 - - -
0,500 68 16 16 -
0,250 0,1 39 20 40
0,125 . 13 1 86

Vodik, v takovych pripadech vznikajici, ma jako vodik "in statu nascendi” vyrazné redukéni Gdinky a mize
pouzitou oxidujici kyselinu redukovat jesté hloubéji:
4Zn + 10HNO;(zr.) = 4Zn(NO;), + NHNO; + 3H,0
Venikajici dusiénan amonny |ze chapat jako vediejsi produkt reakce, podie okolnosti i jako produkt nezadouci.
UsSlechtilé kovy se naproti tomu v_samotnych neoxidujicich kyselinach nerozpoustdji. Pro piipravu
lejich soli je treba pouzit kyselin oxidujicich nebo smési kyselin s oxidovadlem:

t
Hg + 2H,S04(konc.) = HGSO, + SO, + 2H.0
3Ag + 4HNOs(zi) = 3AgNO;+ NO + 2H,0
3Cu + BHCI + 2HNO; = 3CuCh, + 2NO + 4H:0
Cu+2HCI+H,0; = CuCh+2H,0
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Au + 4HCI + HNO; = H[AUCl4] + NO + 2H,0
3Pt + 1BHCI + 4HNO; = 3H,[PtClg] + 4NO + 8H,0

V poslednich dvou naznacenych pfipadech rozpousténi zlata a platiny v lucavce kralovské je souéasti
hnaci sily reakce téz vazba vznikajicino kationtu kovu do odpovidajiciho komplesa.

V souvislosti s pfipravou soli rozpousténim kovta v kyselinach je na misté pfipomenout, Ze se jedna o
heterogenni reakce, jejichz pribéh, co do rychiosli, véeobecné vyrazné zalezi na stavu a velikosti povrchu
rozpousténého kovu.

12.2.2. Priprava hydrogensoli
Hydrogensoli Ize piipravit nékterou z nasledujicich metod:
a) casteCnou neutralizaci vicesytné kyseliny:
HiyPO, + KOH = KHPO,
HiPO4 + 2NaOH = NaHPO,
HiPO,+ 2NHy = (NH,)HFO,
b) reakci kyseliny ( nebo jejiho anhydridu) s normalni soli:
Na,COs + COz(g) + H,O = 2NaHCO;
BaS + H,S(g) = Ba(HSk
K2503 + SO4(g) + HO = 2KHSO;
Normaini stll se v roztoku mize generovat primamé neutralizaci plvodni zasady:
Ba(OH)k + H,;S = BaS + 2H,0
c) casteCnym vytésnénim ze soli pisobenim kyseliny:

Cay(POy), + 2H,;S0, = Ca(H,PO,), + 2CaSO,
CMPO;): + 4H3P04 = 3CdH§P04}2
Vztah pro ureni pH roziok( hydrogensoli je uveden v kapitole 15., vénované stechiometrii
acidobazickych reakci . Tak napf. roztoky NaHCO; (K(H.COs) = 4,45.107, Ky(H,CO3) = 4,68.10™"") vykazuiji pH
okolo 8,5 Roztoky KHzPO, pipravované neutralizaci kyseliny trihydrogenfosforecné (K, = 6,92.10° ; Ky =
6,17.10" ; Ky = 4,79.10"°) by v bodé ekvivalence mély vykazovat pH okolo 4,5 a roztoky Na,HPO, okolo 9,5,

12.2.3. Pfiprava oxid- a hydroxid-soli

ProtoZe vicesyiné zasady, od nichZ jsou oxid- a hydroxid-soli odvozeny, jsou pfevazné latky malo
rozpustné, piichazi pro piipravu této skupiny sali v tivahu zejména parcidini hydrolyza jejich normainich soli. V
nékterych piipadech probiha hydrolyza samovolné:

ZrCl, + 9H,0 = ZrOCl,.8H,0 4 + 2HCI

Obecné podpofime pribéh hydrolyzy zfedénim roztoku soli nalitim do horké vody nebo do roztoku
pufru, Ustojného roztoku, ktery pouta ionty HsO* vznikajici hydrolyzou. Priibéhu hydrolyzy napoméaha 162 nizka
rozpustnost vznikajicich produkid:

Bi(NO3); + 2H;0 = Bi(OH),NO; ¢ + 2HNO4
Bil; + H,O = Bil(O)d + 2HlI (vaZe se acetatovym pufrem)

V nékterych pfipadech vzniké oxid- nebo hydroxid-siil namisto normaini soli v diisledku hydrolyzy, a to
zejmeéna tehdy, jei jak kyselina slabé, tak hydroxid slaby a mélo rozpustny.

2Cr(OH); + 4CHsCOOH = Cr,O(CH;CO0)4 + 5H,0

SmiSene hydroxid-uhlicitany vznikaji €asto pii srazeni kationt(l téZkych kovii roztokem uhlicitanu
sodného nebo draseiného namisto normélniho uhlicitanu, a sice rovnéz v diisledku hydrolyzy uhlicitanového
aniontu:

COs* +H0 ¢ HCOy+ OH
2Pb(NO;s); + 3Na;CO3 + 2H,0 ¢  Pb,CO(OH), L + 4NaNOs + 2NaHCO,
Obdobné je tomu pii sraZeni kationt médnatych, nikelnatych apod.

12.2.4. Priprava podvojnych soli

Ve veétsiné pripad postaGi pripravit smisenim stechiometrickych mnozstvi slozek roztok, z néhoz
pozadovand podvojna st vykrystalizuie (pomalym ochlazenim nasyceného roztoku neho jeho volnym
odparenim) nebo se vylouéi jako malo rozpustna sloucenina:
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(NH,):SO04 + FeSO4 + 6Hy0 = (NH4)2Fe(S04)2.6H,0 (Mohrova siil)
MgClz + Na,HPO, + NH;3 + 6H,0 = NHMgPO4.6H,0 | + 2NaCl
Mohrova sul patii mezi tzv.schonity, pojmenované podie KoMg(S0,)..6H,0, nebo téz tzv. Tuttovovy
soli obecného vzorce M{M'(H20)e(SO4). , kde

M .. K Rb" Cs’ NH
M'...... o, Mg®, Zn®, Mn®*, Fe®*, Co™", Ni**.
Uvedeneé latky jsou vétSinou isomortni.

Preparativné vdécnou skupinu podvojnych sirantl predstavuji kamence, které jsou pojmenovany podle
latky znameé jiz ve starovéku: je ji sloutenina KAI(SO,)..12H,0. Kamence jsou izomorfni podvojné sirany
krystalujici v kubické soustave (oktaedry, vyjimecneé i krychle), obecného vzorce

MMY(SO,). 12H:0,
v nichZ jednomocnymi kationty M' mohou byt
Na', K, Rb*, Cs*, NH,", TI*
a trojmocnymi kationty M" pak
AY, cr”, Fe™, Ga™, In™, T, Co™, Mn™, V™.

Potiebné sloZzky pro piipravu kamenct chromitych lze v roztoku ziskat nejen smiSenim vychozich

sirant, ale s vyhodou téZ napr. redukci odpovidajicich dichromant v prostiedi kyseliny sirove:
{(NH4):CryOp+4H:8S0,+3CH;CH,OH+17HC = 2NH,Cr(S0,)z.-12H,0+3CH;CHO
nebo KaCrOy + HaSO4 + 35S0, + 23H,0 = 2KCr{S04),.. 12H,0

12.3. Ulohy

Pred viastnim provadénim vétsiny Uloh vénovanych pfipravé soli obdrzi kazdy student kariu se
zadanymi vypocty ke konkrétni (doze. Provedené vypoCly si student necha zkontrolovat a teprve potom zaéné
pracovat. Rychlost a spravnost vypoctt bude Kasifikovana.

Adidobazické reakce, skupina A:

12.3.1. Priprava KNO; reakci HNO; s KOH nebo K;CO;.

12.3.2. Priprava Na,S0O,. 10H,0 reakci H,SO4 s NaOH nebo Na,COs.
12.3.3, Priprava KH,PO, reakeci H;FPO,4 s KOH nebo K,COs.

12.3.4. Priprava Na,HPO.. 12H,0 reakci HyPO4 s NaOH.,

Vypofly k uloham jsou zaméfeny na dopocitani teoretické spotieby druhé reakéni komponenty a
teoreticky vytézek nebo se k zadanému teorelickému vytézku pocitaji obé vychozi latky. Dale se vypoctem
stanovuje spotreba vody na pripravu 10% roztokl vychozich |atek.

Podle provedenych a zkontrolovanych vypoct se piipravi 10% roztoky vychozich kyselin a louhti nebo
rozpustnych uhlicitanti. Z obou roztok( se oddéli mala mnoistvi (ca po 2 ml) do zkumavek. Hiavni podily se
pomalu za michani smisi, piidava se baze ke kyseling; pii pouziti uhli€itan( pozor na pénéni reakéni smési.
Pomoci indikatorového papirku se zjisti pH vysledné reakéni smeési a konecna korekce se provede podle
potfeby malymi podily oddélenych roztok tak, aby vysledné pH roztoku odpovidalo ocekavanému:

pro  KNOj; Na,SOq......7 % 1
KH,POq ....... 45 + 05
NaHPOy ..... 95 + 05

P pouziti roztok(l rozpustnych uhlicitant jako zasad provedeme kontrolu pH po kratkém zahfevu
roztoku k odstranéni CO..

Vznikly roztok se odpaii na krystalizacni stupen. Pro snadnéjsi orientaci uvadime rozpustnost
piipravovanych latek:

Latka s (g /100g vody)
20° 40° 60° 80° 100°
KNO; 319 62,9 109,0 170 2424
KHoPO4 223 337 434 70,4 83,4(90°%
Na;S0,. 10H;0 57,1 >32,5°C ex bezvody
Na;HPO,. 12H,0 224 ex heptahydrat ex dihydrat exbezv.
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Z uvedenych viastnosti je zfejmé, Ze KNOs a KHPO, maji strmé zavislosti rozpustnosti na teploté a ze
je Ize isolovat krystalizaci voinym chladnutim nebo krystalizaci rusenou.

U piipravovanych hydratd je treba zviasté pedlivé volit stupen zahustdni roztoku ke krystalizadi, jinak
piipravime jiné |atky, smeési niZSich hydratd. Pfli§ zahuStény roztok maze krystalicky ztuhnout, aniz by zbyl
matecny louh.

Vyloucené krystaly se osltie odsaji na Bichnerové nalevce a piipadné vykryji minimalnim mnoZstvim
ledové vody.

KNO3 a KH.PO, se susi pii 90°C, hydratované slouCeniny se susi jen mezi filtraénimi papiry.

Acidobazické reakce, skupina B:
12.3.5. Priprava Ba(NOs), reakci HNO; s BaCOs.
12.3.6. Priprava CuSO,.5H,0 reakci H,SO, s CuCO3.Cu(OH),.

12.3.7. Priprava MgS0,.7H,0 reakci HzSO4 s MgCOa.

Charakter provadénych vypoctl je obdobny jako u dloh skupiny A. Podie vypoétenych (idaji se piipravi
potrebny roztok kyseliny a oddéli se mensi podil (okolo 2 ml) do zkumavky. Do hlavniho podilu roztoku kyseliny
se vnasi za michani uhliéitan po malych davkach tak, aby reakéni smés nepiekypéla uvolfiovanym CO,. Ke
konci je moino pribéh reakce podpoiit zahiatim. Zlstanedi mald &ast vychoziho uhlicitanu presto
nerozpusténa, piida se oddélena Cast roztoku kyseliny. Piipraveny roziok soli se podie potreby Zfillnuje a dale
zpracuje obdobné jak bylo popsano u skupiny A.

Rozpustnost pripravovanych latek uvadi nasledujici tabulka:

Latka s«(g / 100 g vody)
20° 40° 60° 80° 100°
Ba(NOs)z 8,9 14,2 205 27,3 34,1
CuS0,.5H,0 355 533 818 131,2 196,5(95°C)
MgS04. 7H,0 105,5 172,6 205,5(48°C) a a

a: > 48°C ex. hexahydrat
> 69° C ex. monchydrat: s(MgSO.H.0) - 80°C : 70,4
- 100°C : 60,0
Pozn.: Rozpustné bamaté soli jsou jedovaté!!

12.3.8. Priprava hydrogenfosforecnanu diamonného neutralizaci kyseliny fosforeéné amoniakem

HaPO4 + 2NH; = (NH4)zHPO4

5 ml 85% HyPO, ziedime vypoctenym mnoZstvim vody tak, aby vznikia 25 % HsPO,. Vypodteny objem
24 % NH; ziedime vodou tak, aby vznikl 10% roztok NH;. Z obou rozitok(l oddélime po 1 ml do zkumavek
Hiavni podil roztoku HyPO, prelijeme do Erfenmayerovy banky, postavime do piimérené velké nadoby se
studenou vodou, k odvodu tepla vznikajiciho neutralizaci, a za krouzeni bankou postupné plidavame roztok
amoniaku. Po smichani hlavnich podild zkontrolujeme pH roztoku kapkou vzorku reakéni smési na
indikatorovy papirek: pH by mélo byt zhruba 8,0 - 8,5, jinak provedeme korekci oddélenymi vzorky roztokil
Mimy nadbytek NH3 nevadi; (NH4)sPO, neexistuje, protoze PO, je silngj$i zasada nez NHs. Nadbyte&ny NHs
vytéka v priibehu izolace produktu.

Ziskany roztok podle potieby Zfiltrujeme a varem zahustime na roztok nasyceny pii 20°C (viz
rozpustnost), prefijeme do krystalizaCni misky a provedeme krystalizaci volnym odpafovanim. Vylougené
krystalky ostie odsajeme a vysusSime mezi filtracnimi papiry.

| t°c 0 10 70
| sig(NHJ.HPO,/100g H;O 429 475 106,0

12.3.9. Priprava Pb(ND:),
a) rozpousténim olova v kyseliné dusiéné
Pb + 4HNO; = Pb(NO3), + 2NO» + 2H,0

6 g olova odvazime, granule rozklepeme na kovadlince na pliSek a nastiihame nlZkami na co
nejmenSi kousky. Rozpousténi olova v kyseliné dusiéné provadime v digeston. Reakci provadime v kadince
prikryté hodinovym sklem nebo v kuZelové barice s malou nélevkou vioZenou do hrdla a funguiici jako lapaé
kapek a jednoduchy zpétny chiadié. Vypottené teoretické mnozstvi 65% HNOs pouzijeme se 100% prebytkem
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(dvojnésobek teorie) a pfed pouzitim ji zredime vypoctenym mnozstvim vody tak, aby vznikla 50% HNOs.
Phpraveného roztoku HNO; pouzijeme nejprve 2/3 a rozpousténi olova urychlujeme zahievem na vodni lazni
nebo na sitce minimanim plamenem kahanu tak, aby reakce za uvolfiovani plynnych zplodin probihala, ale
aby se soucasné pouzité éinidlo neodstranovalo odparovanim. Posléze pfidame zbyly podil roztoku HNO; a
rozpousténi olova dokoncime. Pak za pokraCujiciho zahfivani piidavame postupné tolik vody, aby se
eventualné vylouteny produkt rozpustil. Neéistoty (napf. SnO..xH-0 z cinu pritomného v olovu) odstranime
filraci za horka a Ciry bezbarvy roztok zahustime odparenim na sitce na roztok nasyceny pii 80°C. Ochlazenim
ziskany produkt odsajeme na Bichnerové ndlevce a ususime v suSame pi teploté do 105°C. Zahusténim
matecniho louhu ziskame druhy produkt. Pro oba produkty vypocitame oddélené prakticky vytézek

Pozn.: Olovnaté slouceniny jsou silné jedovaté!!

Rozpustnost Pb(NO3),
[ t°C 20 40 60 80 100
| sloPoiNOsi00gvody) | 857 732 914 1096 | 1269

V kyseliné dusicné je Pb(NOs), velmi malo rozpustny. Piipravené produkly Ize precistit pfekrystalo-
vanim z vody okyselené nékolika kapkami HNO; pro potlaceni hydrolyzy.

b) rozpusténim PbO v kyseliné dusiéné

8 g oxidu olovnatého se rozpousti za tepla na porceldnové misce nebo v kadince piikryté hodinovym
sklem ve vypoiteném objemu 65% HNOs (pouZije se 10% nadbytek), kterou zredime vodou na 20% HNOs:

PbO + 2HNO; = Pb(NO3); + H,0O

Smeés se zahriva dokud se vie nerozpusti. Ziskany roztok se zfiltruje a Ciry filtrat se odpaienim zahusti
na roztok nasyceny pii 80-100°C. Ochlazenim ziskany produkt a matedny louh zpracujeme obdobné, jako v
postupu a).

12.3.10. Pfiprava FeS0,.7H,0 rozpouiténim Zeleza ve ziedéné H;S0,

Pro pfipravu pouzijeme 5 g Zeleza ve formé pilin, hoblin nebo drobnych hiebik(l. Reakce se provadi v
kadince o objemu 150 ml zakryté hodinovym sklem. Vypoditame teoreticky potrebné mnozstvi 96% H.SO, a
mnozstvi vody, do néhoZz nafedime konc. kyselinu sirovou tak, aby vznikl 18% roztok H,SO, Reakd
podporujeme mimym ohfevem na sitce, nejlépe na teplotu 50-60°C. Pred rozpusténim poslednich zbytkl
zeleza zahiev skonéime. Pokud bychom ponechali zreagovat vesSkerou kyselinu sirovou s veskerym
pritomnym Zelezem, nastoupila by pomémé rychla axidace vzduSnym kyslikem za vzniku oxid- a hydroxid-
sirant] trojmocného Zeleza, coZ se projevuje vznikem Ziutohnédé zbarvenych sloucenin.

Ziskany roztok siranu Zeleznatého zfiltrujeme od zbylych nedistot obsazenych v plvodnim technickém
zeleze. V této fazi piipravy bychom méli dostat zelend a# modrozelend zbarveny roztok, ktery podle potieby
okyselime nékolika kapkami ziedéné H.SO, a proti oxidaci vzduSnym kyslikem chranime vioZzenim mensiho
Zelezného hiebiku. Vypoitem se presvédéime, do jaké miry je takto piipraveny roztok svou koncentraci
produktu, FeSO,.7H,0, blizky roztoku nasycenému pii 20°C. Roztok by bylo moZno ponechat krystalizovat
voinym odparovanim nebo pouzit k pripravé Mohrovy soli (viz Gloha 12.3.15,). Ma- byt produkt odevzdan v
zavéru laboratomich cvieni, zahustime phpraveny roztok opatmym odparenim na roztok nasyceny pii 50-
86°C (nejvyssi rozpustnost) a preparat ziskame krystalizaci volnym chladnutim. Vyloucené krystaly odsajeme,
vykryjeme minimalnim mnozstvim ledové vody okyselené HSO, a usuSime mezi filtracnimi papiry.

Rozpustnost FeSO,. 7H,0: _
f°c] 10 20 40 - 50 56,5
st [9/100 g vody] 453 61,5 11,3 150,1 180,6

Y rozmezi 56,6-83,5°C existuje FeS0,4H,0: s(60°C) = 110 g FeSO,.4H,0/100g vody. Pii teplotach nad
63,5°C by se vylucoval monohydrat:

s(B0°C) = 51,4 g FeSO,.H,0/100 g vody

s(100°C) = 36,7 g FeSO,.H,0/100 g vody.

12.3.11. Piiprava CuCl,.2H,0 rozpousténim médi ve smési kyselin chlorovodikové a dusiéné
Pro vypocet vychozich mnozstvi Ginidel uvazujeme, Ze reakce probiha podle rovnice
2Cu + 4HCl + 2HNO3 = 2CUCl + NO + NO, + 3H.0

smés
e fﬁwm 7 TR s
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pridavanim vypocteného mnozstvi 65% HNC; v davkach zhruba po 1 ml. Po piidavku prvni porce HNO;
nékolik minut vyckame a smés zahrejeme na 50°C (reakce ma autokatalyticky pribéh). S ohledem na vyvin
nitraznich plynii provadime reakci v digestoii. Priibéh reakce udrzujeme dalSimi pridavky kyseliny dusicné. Po
rozpusténi veskeré médi reakéni smés opatmé odpafime na maly objem (10-15 mi) a zbavime se fak
pripadného nadbytku pouzitych kyselin; zejména nadbytecna kyselina chiorovodikové by zptsobovala vanik
velmi dobfe rozpustnych chlorokomplexti médnatych. Odpareny roztok zfedime na krystalizaCni stupen,
ochladime nejprve vodou a pak ve smési ledu a vody. VylouCené krystalky CuClz.2H,O odfiltruyjeme na
Biichnerové nalevce, ostfe odsajeme a vysusime mez filtracnimi papiry.

Filtrdt - matecny louh prevedeme do porceldnové misky a na sitce opatmé odpafime do sucha
Odparek dehydratujeme opatmym zahfivanim nad malym plamenem na hnédé zbarveny bezvody CuClz.

Oba produkly oddélené zvazime, vypocitame jejich praktickky vytézek a odevzdame.
Rozpustnost CuClz. 2H,0:
ti°cl 20 40 60 80 100

S: [0/100 g vody] 1176 1314 1494 1783 2017

12.3.12. Priprava chroman-oxidu diclovnatého
4Pb(CH3CO0), + KzCrz07 + 6KOH = 2Pby(CrO,)O + BCH;COOK + 3H:0

5 g trihydratu octanu olovnatého rozpustime v 50 mi destilované vody (roztok ziistane v dusledku
Casteéné hydrolyzy kalny) a piidame roztok 1,25 g KoCr2O; ve 25 ml vody. Vysrazi se Ziuty PbCrO,. K
piipravené smési pornalu a za michani piilijeme roztok 2,25 g KOH v 50 ml vody a reakéni smés zahrejeme k
van. Barva nerozpusiného produkiu postupné prejde na oranzové Cervenou. Vyloufena latka dobre
sedimentuje, Gistime ji proto nékolikanasobnou dekantaci destilovanou vodou. Nakonec srazeninu odfiltnujeme,
vysusime pfii 105°C a rozetfeme. ‘

12.3.13. Priprava jodid-oxidu bismutitého
Bi(NO3)s + 2CHsCOONa + Kl + H,0 = BiOl + 2NaNO; + KNO; + 2CH;COOH

Do smési piipravené rozpusténim 1,75 g jodidu draselného a 2,5 g trihydratu octanu sodného ve 100
ml vody se za chladu vmicha roztok 5 g Bi(NOs)s.5H;0 v 6 g kyseliny octove.

Pokratujicim michanim barva srazeniny postupné prejde na cihlové cervenou. Produkt se odfiltruje na
Biichnerové nalevce, promyje destilovanou vodou a ususi v susamé (105°C).

12.3.14: Priprava NHs;MgPO..6H;O

2 g MgCl..6H,0 a 2 g NH.CI rozpustime v 50 ml vody a piidame 10% roztok (NH,);HPO, v mnoZstvi,
které obsahuje 0 20 % vice ¢inidla nez odpovida stechiometrii. Reaktni smés zahiejeme v kadince k varu a do
horkého roztoku (dale jiz nevaiime) pfidame za stalého michani 10 mi 10% vodného roztoku amoniaku, ktery si
piipravime nafedénim potiebného mnozstvi kone. 24% NH,. Vylougenou drobné krystalickou srazeninu po
vychladnuti reakéni smési odfiltrujeme na malé Biichnerové nélevce, promyjeme roztokem NHjz ziedénym
1:10, sejmeme z filtru na hodinové skio a ususime voiné na vzduchu nebo v suSamé do teploty 70°C.

12.3.15. Priprava Mohrovy soli
FeS0, 7H,0 + (NH)2S04 = (NH4)Fe(SO,).6H0 + HO

Do kadinky o objemu 100-150 mi odvaZime 25 g FeSO.7H.O (zelené skalice) a rozpustime v
poffebném mnozZstvi vody, okyselené nékolika kapkami kyseliny sirové, aby vznikl roztok nasyceny pfi 20°C.
Do roztoku pak viozime maly zelezny hiebik Uvedena opalfeni jsou nutnd, aby nedosSlo k hydrolyze a rychlé
oxidaci Zeleznaté soli. Ve druhé kadince rozpustime vypoctené mnozstvi siranu amonného tak, aby vznikl
roztok nasyceny pii 20°C. Oba roztoky zahfejeme na teplotu 50-80°C, Zfiltrujeme a smisime v piiméfené velké
krystalizaéni misce. Cast preparatu se miiZe vylouéit jiz pouhym ochlazenim smési, vétSina viak vykrystalizuje
volnym odpafovanim rozpoustédia. Produkt odfitrujeme na frité nebo na Blchnerové nalevce, vykryjeme
ledovou vodou, ostie odsajeme a suSime mezi fitraénimi papiry. Dosusi se voliné na vzduchu.

Rozpustnost (NH)Fe(SQ4)z.6H,0:
t[°c] 20 40 60 70
s{a/100 g vody] 38,0 51,7 746 91,7




12.3.16. Priprava kamence amonno-chromitého

6 g (NH:CrO; odvazime a rozpustime v 60 ml destilované vody. Roztok opatmé za michani
okyselime vypoctenym mnozstvim 96% H;SO,, zvétSenym o 10% proti teoretickému mnozstvi. Po vychladnuti
redukujeme kysely roztok dichromanu ethylalkoholem, ktery piidavame po 0,5 ml. Celkové teoreticky potiebné
mnozstvi ethylalkoholu zvéiSime o 20%. Béhem redukce reakcni smés michame, nejlépe tyGinkovym
teplomérem a dbame, aby teplota neprekroGila 40°C. Pokud se uvedena teplota priblizi, chladime reakéni
smes postavenim kadinky do vétsi nadoby se studenou vodou a za michani udrzujeme teplotu redukce v
rozmezi 30-40°C. Po piidani veskerého ethylalkoholu michdme reakéni smés podle potieby na vodni lazni tak
dlouho, az zlstane tmavy, fialovy roztok produktu. NedodrZeni a piekroceni teploty v prilbéhu redukce zpdsobi
vznik tmavé zelenych sulfatokomplext: chromitych misto ocekavaného hexaaquachromitého kationtu a ziraty
navytézku i kvalité produktu.

Ochlazenim reakéni smési na laboratomni teplotu miZe dojit k vylouceni prvniho podilu produktu (do
1/3 teoretického vytézku) ve formé drobnych fialovych krystalkil. Po jejich odfiltrovani na Blichnerové nalevce
ponechame zbyly nasyceny roztok krystalizovat v kadince nebo krystalizaéni misce volnym odparovanim.
Dostaneme velmi tmavé fialové, dobfe vyvinuté krystaly kamence amonno-chromitého. Po odfiltrovani je
usuSime mezi filtraCnimi papiry.

12.3.17. Priprava kamence amonno-Zelezitého

6FeSO,4 + 3HSO, + 2HNO; = 3Fey(S04); + 2NO + 4H.0
Fex(SO04)s + (NH)2S04 + 24H,0 = 2NHFe(SOy). 12H0

Odvazime 15 g heptahydratu siranu Zeleznatého a rozpustime v kadince 250 ml nebo v
Erlenmeyerové barnce ve 30 mi vody. Roztok okyselime vypoétenym mnozstvim 96% H,SO, zvétsenym o 20%
proti teoretickému vypoclu; kyselinu sirovou pridavame po Castech a za michani. Ziskany roztok oxidujeme
postupnymi pfidavky vypocleného mnozstvi 65% HNO;. Vznikajici tmavé hnédé nitrosylkomplexy
dvojmocného Zeleza se rozlozi opatmym zahievem na sitce. Reakci provadime v digestofi. Po vyvareni oxidl
dusiku zkontrolujeme, zda je veskeré dvojmocné Zelezo zoxidovano. Na filtracni papir kapneme 1 kapku
reakCni smési a vedle ni 1 kapku Cerstvé pripraveného 2-3% roztoku hexakyanoZelezitanu draselného. Pokud
na spojeni obou kapek vznikne okamzité tmavé modra skvmka Tumbullovy modfi, je nutno oxidaci Zeleznaté
soli dokonéit dal§im pfidavkem 0,5 ml konc.HNO,. Oxidace je skoncend, kdyz na prekryvu obou kapek zbude
jen tmavé hnédé zbarveni. Ziskanou reakéni smés opatmé odpafime do sirupovité konzistence a za horka
ziedime 15 mi vody. Vypoctené mnoZstvi siranu amonného odvaZime a rozpustime v 10 ml vody. Oba roztoky
smichame, podle potfeby okyselime nékolika kapkami kyseliny sirové k pofladeni hydrolyzy Zelezité soli,
Ziltrujeme do krystalizaéni misky a ponechame volnym odpafovanim krystalizoval. Vyloucené krystaly
odfitrujeme na Bichnerové nalevce, vykryjeme minimalnim mnoZstvim studené vody okyselené nékolika
kapkami kyseliny sirové, ususime mezi filtraénimi papiry a po zvéazeni urychlené uzavieme do zkumavky nebo
prachovnice.

Kamenec amonno-Zelezity krystaluje ve velkych bledé fialovych (lila) oktaedrech. Na vzduchu se
snadno dehydratuje a hnédne. Pii 25°C je jeho rozpustnost 1248 g/100 g vody.

Pozn.: 1) Oxidaci Zeleznaté soli na Zelezitou Ize provést 162 piidavkem roztoku peroxidu vodiku
(misto HNO;). Vypoctené mnozstvi 30% H,0, ziedime pred pouzitim na 10% roztok.
2) Patiebny siran amonny Ize pripravit neutralizaci NH3 kyselinou sirovou postupem podle
(dohy 12.3.8.

12.4, Otazky a dkoly

1. Charakterizujte soli jako skupinu slouGenin podle vazby mezi stavebnimi kameny a podle chovani vici
vodé.
2. Co jsou to acidobazické indikatory a jakou maji chemickou povahu?
3. Uvedte prehledné a s pouzitim piikladi reakei obecné metody pripravy normélnich soli
4. Podle jakeé veliciny délime kovy na uslechtilé a neuSlechtilé? Jaka je jejich reaktivita viici oxidujicim a
neoxidujicim kyselinam? Uvedte priklady.
5. Uvedte hlavni faktory, které rozhoduji o rychlosti rozpousténi kovti v kyselinach.
6. Uvedte a piiklady dolozte hlavni metody piipravy hydrogensoli.
7. Uvedte priklady snadno hydrolyzujicich soli. Jaké kationty obecné snadno podiéhaji hydrolyze?
8. Jaké latky oznaCujeme jako kamence?
9. Reste podie zadani nasledujici typové priklady:
A1: Piipravte KNO4 z 10g K;COj a kyseliny dusicné.
Vypoctéte: a) hmotnost vzniklého KNOs (teoret. vytéZek)
b) objern potiebné 65 % HNO,
c) objem vody potiebné na ziedéni HNO; na 10% roztok
d) objermn vody potiebné na piipravu 15% roztoku K,COs.
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A2: Piipravie NagHPO,.12H,0 z NaOH a 5 ml 85% HiPO,.
Vypodtéte: a)teoreticky vytézek Na;HPO,. 12H,0
' b) spotiebu NaOH

¢) objem vody na zredéni kyseliny na 12%rozmk

d) objem vody na rozpusténi NaOH na 8% roztok.
B1: Pripravte Ba(NOs), z BaCO4 a 5 ml 65% HNO,.
Vypodtéte: a)teoreticky vytézek Ba(NOs),

b) spotiebu BaCO;

c) objem vody potfebny na pripravu 8% HNO4.
B2: Piipravie CuSO,5H,0 z 5 g CuCO3.Cu(OH),.
Vypoitéte: a) teoreticky vytézek CuSO,.5H,0

b) objem potfebné 93% HSO,

c) objem vody na ziedéni H,SO, (bod b) na 15% roztok.
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13. Termochemie

13.1. Uvod

Priibéh nejriznéjsich déji, nejen chemickych, ale i biochemickych &i fyzikalnich, je vzdy spojen s vétsi
& mensi spotiebou nebo naopak uvolnénim energie. Jak je podrobnéji ukazano v ucebnici (Obecna a
anorganicka chemie, kapitola 9.3.), projevuji se tyto energetické zmény nejcastéji jako rizné druhy reakénich
tepel Q,. Znalost téchto reakénich tepel je nezbytna a mimoradné didezita nejen pro fyzikalni chemii
(chemickou termodynamiku), ale i pro technologickou praxi. Pokud reakce probiha za konstantniho tiaku, coz
byva nejCastéjsi pfipad, je toto tzv. izobarické reakéni teplo shodné az na znameénko s ental pii reakce:

Q = -AH,

Reakeni entalpie nejniznéjSich reakci jsou tabelovany pro standardni podminky (obvykle 25 °C a normaini tiak)
a jeden mol regujici latky. Oznaéuji se pak jako standardni molami entalpie. Tak jako existuje mnoho typ(i
reakCnich entalpii, at' uz jde o spalné & slucovaci entalpie latek, hydrogenacni entalpie, entalpie spojené s
procesy metabolickymi, entalpie adsorpéni, sméSovaci, rozpoustéci ... atd,, existuje mnoho metod tzv.
entalpiometrické analyzy, tj. metod zalozenych na méfeni teplotnich zmén spojenych s pritbéhem reakcd. S
nékterymi zakladnimi principy této oblasti chemie se seznamime v nasledujici laboratomi praci,

Tepelné efekly doprovazejici nejrizngjsi procesy, at chemické, fyzikalni, biochemické &
fyzikéinéchemické, se méfi v kalorimetrech, li. zafizenich, v nichz je mozno velmi pfesné a za predem
stanovenych podminek (teplota, tlak, zplisob provedeni reakce, zplisob vymeény tepla s okolim ap.) stanovit
mnozstvi vznikiého & spotrebovaného tepla. Rozmanitost studovanych tepelné zabarvenych déjii si vynutila
sestrojeni riznych typti kalorimetn’.

13.2. Adiabaticka kalorimetrie

Jednim z nejjednodussich zplisobl méreni reakénich tepel je adiabatické uspofadani méfeni. Tolo
usporadani spociva v co nejdokonalejsi tepelné izolaci reakéni nadoby od okoli. Pak toflz plati, Ze veSkeré
tepelné efekly se promitnou jako zmeéna tepioty reakéni soustavy (Lj. nadoby a reakéni smeési).

Q=C. AT
kde
Q; - reakéni teplo studovaného déje (J)
AT - rozdil teplot reakéni soustavy po reakci a pred reakci (K)
C - konstanta (tepeina kapacita) kalorimetru (JK™)
Konstanta C v této rovnici udéava mnozstvi tepla potfebného k ohiati reakéni soustavy o jeden stuperi a nazyva
se tepelna kapacita kalorimetru. Tepein kapacita se stanovuje vzdy experimentéiné (napi. ohfevem reakéni
soustavy znamym mnozstvim elektrické energie a zméfenim zmeény teploty), protoZe zavisi jednak na mnozstvi
reakéni smési, ale také na konstrukc a materialu reakéni nadoby.

V této dloze se bude pracovat s jednoduchym kalorimetrem, sestavajicim z polyethylenové nadobky
izolované pénovym polystyrenem a rtutového teplomeéru. Technické parametry tohoto zafizeni i pres svou
jednoduchost umoziuji pii pedlivé préci naméit polfebné udaje s dostatecnou presnosti.

13.3. Termometricka titrace

V modemich analytickych metodach je zajimavy piipad pougiti entalpiometrie pfi tzv. termometrickych
liiracich. Tento zptisob stanoveni je zalozen na tom, Ze praklicky vSechny chemické reakce jsou doprovazeny
nenulovym reakénim teplem, takZe jejich priibéh Ize sledovat poedie uvoinéného nebo pohiceného tepla. Dokud
po piidavku cinidla probiha reakee, teplota se méni: po ekvivalenci teplota stagnuje. To umozriuje spolehlivé

stanoveni latek i v takovych piipadech, kdy neize pouzit Klasicky indikator (napf. suspenze, silné zbarvené
roztoky a p.) nebo je bézna indikace ekvivalence z jakychkoliv diivodti obtiZna & nemozna.

13.4. Ulohy

V této laboratomi praci budou provedena tato méfeni:
- Stanoveni neutralizacni entalpie reakce kyseliny sirové s hydroxiderm sodnym (13.5.)
- Stanoveni rozpoustécich entalpii bezvodého a hydratovaného chioridu vapenatého (13.6.)
- Neutralizace kyseliny hydroxidem s termometrickou indikaci ekvivalence (13.7)
a zasobnich roztok::
1) Do odmémé barky 100 ml se piipravi 1M roztok H,SO, z konc. H,SO, a destilované vody tak, Ze do bariky

s asl 60 ml vody viejeme opatmé konc. kyselinu (spofi. 5,8 ml 93% H,SO,). Roztok se znaéné zahieje
ziedovacim teplem, je nutno ho nejprve ochladit pod tekouci vodou a pak doplnit po znacku,
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2) Do odmémé bariky 250 mi se piipravi 1,5M roztok NaOH z tuhého NaOH a destilované vody (pouzije se 4%
nadbytek NaOH viici teorii). Je-i nutné, roztok se ochladi pod tekouci vodou.

3) Zasobni roztoky se temperuji min. 20 minut v termostatu udrzovaném na teploté 25°C. Pokud neni termostat
k dispozici, pouzijte vodni lazné a teplotu udrZujte pridavky teplé vody - pii poklesu, resp. studené vody - pi
vzriistu teploty nad zvolenou mez. Termochemicka méfeni je vyhodné provadét pii teploté 25 °C, nebot tak
ziskame udaje, z nichZ je mozno jednodusSe ziskat hodnoty standardnich molarnich entalpii.

13.5. Stanoveni neutralizacni antalpie reakce H,SO, s NaOH

1) Valcem odméiime 50 ml vytemperovaného roztoku 1M H,SO; a viejeme do nadoby kalorimetru
Bezprostredné nato pfidame naraz 33,3 ml vytemperovaného roztoku 1,5M NaOH.

2) Kalorimelr okamzité prikryjeme vickem, viozime teplomér a krouZivymi pohyby (nikoliv tfepanim) celého
kalorimetru smés dobre promichame. Odecteme co nejpresnéji ustalenou teplotu, tj. teplotu, ktera se v
pribéhu 30 sekund jiz neméni (teplota smési vzrostia o nékolik stupfit). Pozor - mate-ii teplomér s kratsim
stonkem a sloupec rtuti je skryt pod vickem, odecitejte vZdy teplotu po kratkém zvednuti vicka, ne povytazenim
teploméru z roztoku. Tento postup dodrzujte pii vSech mérenich.

3) Vypocle se neutralizacni entalpie reakce probéhlé v kalorimetru, tj. reakce

HS04 + NaOH —— NaHSO, + H,O

postup:
-vypoite se Q ze vztahu Q; = C, AT
kde AT je naméfeny rozdil teplot a C je tepelna kapacita kalorimetru.
Z Gasovych divod( se v 1éto praci nestanovi experimentalné, ale dosadi se hodnota C = 380 JK' odvozena z
diive provedenych experimentt s timto typem kalorimetru.
- vypocle se neutralizacni entalpie AH, ze vztahu AHy = —Q,/n
kde n je poCet moll vznikiého produkiu (NaHSO,)
4) Stanovi se neutralizacCni entalpii AH- reakce
H.SO, + 2NaOH —— Na,SO, + 2H0
postup: .
-provedou se Ukony popsané v bodech 1 az 3 s tim rozdilem, Ze se pouZije dvojndsobné mnozstvi, tj. 66,7 ml
1,5M NaOH a jina hodnota kapacity nadobky C = 530 JK™ (protoze je jina vysiedna hmotnost roztoku). Také
vysledna zmena teploty roztoku bude vyrazné vétsi,
- neutralizacni entalpie je dana vztahem AH; = -Q,/n,
kde n je pocet molll vznikliého Na,SO, .
5) Na zakladé platnosti Hessova zakona, ze znalosti hodnot AHy a AHs, se vypodte neutralizaéni entalpie AHs
reakce
NaHSO, + NaOH —» Na,;SO, + H0

Pokuste se komentovat velikost namérenych hodnot AH,, AH, a AH;.

13.6. Stanoveni rozpoustécich entalpii bezvodého a hydratovaného chioridu vapenatého

1) V misce opatmé preZihnéte cca 5g bezvodého granulovaného CaCl, (prepardty oznadené jako bezvodé,
pokud nejsou peclivé uzavieny, obsahuji jisté mnozstvi vody). Do pedlivé vysuSené zkumavky odsypte
cca 4-4,5g preparatu, uzaviete zatkou a presné zvazte.

2) Zkumavku nechte temperovat minimalné 10 min v lazni udrZované na 25°C.

3) Do kalorimetru prediozte 70 mi vody 25°C teplé. Vsypte bezvody chlorid vapenaty a zkumavki hned
uzaviete zatkou. Obsah kalorimetru uzaviete vickemn a promichavejte krouZivymi pohyby celého kalorimetn.,
Odectéte ustalenou teplotu, tj. teplotu, kdy se veSkery CaCl, rozpustil (teplota smési vyrazné vzrostia) a teplota
se jiz ddle nezvySuje.

4) Prazdnou zkumavku i se zatkou zvaZte a vypoliéte piesnou hmotnost navazky chloridu vapenatého.

5) Rozpoustéci entalpie bezvodého CaCl, se vypocte takto:

- vypocte se reakéni teplo Q, ze vztahu Q, = C . AT

kde a}' - naméfeny rozdil teplot a C je tepelna konstanta kalorimetru, ktera ma pro dané podminky hodnotu
338 JK”

- rozpoustéci entalpie AH{CaCl,) je pak dana vztahem

AH/{CaCl;)=-Q,/n
kde n je poCet molll pouzitého bezvodého chioridu vapenatého.
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6) V dalSim experimentu se stanovi rozpoustéci entalpie hexahydratu chioridu vapenatého. Bude se piitom
postupovat v zasadé stejné jako pii stanoveni rozpoustéci entalpie bezvodého chioridivapenatého, tj. podie
bod{i 2 az 5 s témito rozdily:

- do zkumavky se navazi 7,8 - 8 g CaCl,.6H;0 (prepardt by mél byt krystalicky, roztekié preparaty pro tyto
ucely nejsou vhodné)

- velmi pedlivé se musi dbat na Gpiné rozpusténi preparatu, kiery se rozpousti obtiznéji, a za mimého snizeni
teploty reakéni smési (reakce je endotermni)

- provypocet Q, se pouzije, s ohledem na jinou hmotnost systému, hodnota C = 354 JK™'. Potom plati

AH(CaCl 6H0) = —Q, /n,
kde n je pocet molli pouzitého hexahydratu chloridu vapenatého.
7) Na zakladé stanovenych rozpoustécich entalpii, tj. entalpii reakci

caClys) — 22, cach, (roziok)  AH{CaCly)
CaCl,6H;0(s) — 22, CaCh (roztok)  AH,(CaCh 6H,0)
vypocléte s vyuzitim Hessova zakona hydrataéni entalpii AH, chloridu vapenatého, tj. entalpii procesu
vyznaceného reakci
CaCly(s) + 6H,O0 ——— CaCl,.6H;0(s)

13.7. Termometricka titrace kyseliny roztokem NaOH

V této praci si ukdZeme mozZnost detekce bodu ekvivalence pii titraci kyseliny zasadou vyuzitim znaéného
reakéniho tepla, vznikajiciho pii neutralizaci (neutralizacni entalpie).

Postup:

1) Odmeite presné 10 ml vzorku neznamé dvojsytné kyseliny do kalorimetru a ziedte 30 mi destilované vody.
2) Zméite a zapiste vychozi teplotu smési (nemusi byt 25 °C).

3) Pridavejte do smési pomoci pipety nebo jiného dévkovaciho zafizeni v porcich nepievysujicich 4-5 ml
roztok 1,5M NaOH z vélce, v némz jeho pocatecni mnozstvi &inilo 60 ml. Po kazdém piidavku smés
zamichefte krouZivym pohybem celého kalorimetru a odedtéte ustalenou teplotu. Namérené hodnoty zapistite
do tabuiky.

Celkovy objem piidaného 1SMNaOH(@mi) | | | | | | | ...
rovnovaznateplotat®c) | | | | | |  |..

4) Sestrojte graf, kde na ose x vynasejte celkovy piidany objem 1,5M NaOH, na ose y namérenou teplotu.
Zavislost teplota - spotfeba NaOH musi vykazovat nejprve vyrazny riist teploty a potom stagnaci, & dokonce
mimy pokles. Pozorovany zietelny ziom v zavislosti teplota - spotieba indikuje ekvivalenci. Odettéte spotiebu
NaOH odpovidajici ekvivalenci, kiera by méla byt na priseciku extrapolovanych priib&hii obou vétvi kiivky.

5) Stanoveni jesté jednou zopakuite a vypo&téte priimémou spoliebu.

6) Vypoctéte koncentraci neznamé kyseliny ze vztahu

¢ = ¢(NaOH).
kde vy je priméma  spotfeba roztoku NaOH (mi).

13.8. Otazky

1) Prog je dulezilé znat tepelné zabarveni chemické reakce?

2) Jak je definovana standardni molami entalpie reakce?

3) Jak zni Hessiiv zakon?

4) Jaky je rozdil mezi slu€ovaci a spainou entalpii latky?

§) Co to je adiabaticky déj?

6) Bylo ZjiSténo, Ze neutralizace jednocho molu libovolné jednosytné silné kyseliny je doprovazena zhruba
stejnym tepeinym zabarvenim reakce. Co z toho vyplyva?

7) Popiste procesy, probihajici pii rozpousténi bezvodého CaCl,.

8) Vétsina bezvodych soli se rozpousti za vivoje tepia, vétsina hydratli naopak pii rozpousténi teplo
spatiebovava. Umite tento fakt alespori kvalitativné vysvétiit?

8) Odvodte vzorec pouzity v kapitole 13.7, odst.6.

10) Co je to kalorimetr?

Va
2.10
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14. Rychlost chemické reakce

14.1. Uvod

Pfi feSeni fady technologickych problémll chemickych vyrob je stejné dilezité znat nejen to, co pi
reakci vznika, ale také jak rychle reakce probiha, piipadné na Gem tato reakéni rychlost zavisi. Rychlost
chemické reakce se formuluje jako Casova zména reakéniho obratu, nebali jako zména poétu molii reaguiici
ltky za jednotku Casu, délena piisluSnym stechiometrickym koeficientem. Za isochorickych podminek  (AV =
0), coz byva u nejCastéji sledovanych systéml - roztoki vzdy spinéno, mizeme proto formulovat reakéni
rychlost jako casovou zmeénu latkové koncentrace reagujici latky délenou danym stechiometrickym
koeficientem. Tak pro reakci

aA+bB — cC
je reakéni rychlost v dana rovnici
_.d[A] _ _d[B] _ d[c]
adt bdt cat

Reakéni rychlost této reakce mizeme takeé vyjadiit obecnym vziahem
v=k[A]"[BI"

kde k jetzv. rychlostni konstanta a m, n jsou rfady reakce vzhledem ke slozce A, resp. B. Souéet m+n se
nazyva celkovy fad reakce. Pfipominame, 7e hodnoty m a n nemaji zadny vztah ke stechiometrickym
koeficientlim a, b, nybrZ jsou odvislé od mechanismu reakee. Jejich hodnota miize byt i nulova a nemusi byt
ani celoCiselna. Rychlostni konstanta k neni jednoduchou velidinou, ale je v ni zahmut jak viiv teploty na
reakeni rychlost, tak i viiv specifika daného reakéniho systému a velikosti jeho aktivaéni energie. Zavislost
rychlosini konstanty na teploté se obvykie vyjadiuje pomoci Arrheniova vztahu

k = A.e ¥

kde
A = konstanta (frekvencni faktor)
E = aktivacni energie (J.maol™")
R = univerzalni plynova konstanta (J.mol™ K7)
T = teplotareakce (K)

14.2. UdrZovani konstantni teploty

Jak bylo ukazano v predchozim odstavci, zavisi reakéni rychlost na teploté. Je proto nezbytnou
podminkou kinetickych méFeni, tj. méfeni reak&nich rychlosti, udrzovani reakéni teploty na zvolené konstantni
hodnoté. Nejjednodussi a velmi pfesny zplisob ziskani konstantni teploty je vyuiiti fazovych piemén Gistych
latek, napr. tani nebo varu. Je vieobecné znamé udrzovani teploty O °C pomoci smési ledu a vody ¢i naopak
teploty 100°C ve vrouci vodé. Takovych vhodnych systémli je vSak méalo a vybér konstantnich teplot tudiz
veimi omezeny. V praxi proto pouzivame tzv. termostaty, tj. lazné (obvykle vodni) opatiené michadiem,
cerpadlem a elektronickou regulaci teploty lazné pomoci topného télesa, spinaného vhodnym typem
regulacniho teploméru. Podle typu regulacniho zafizeni Ize dosahnout konstantni teploty s presnosti £0,1°C i
lepsi, a to v razmezi od teploty laboratore az téméf do 100°C, a pii pouziti napf. silikonavého oleje i podstatné
vice. Vyrabéji se i termostaty (tzv. kryostaty) pro teploty nizsi ne laboratomi.

Neni-li k dispozici termostat, Ize v laboratoii improvizovat temperaci na zvolenou konstantni teplotu tak,
Ze dostatecné velkou vodni lazen (nejlépe nékolik litni) udrzujeme co nejpresnéji na zvolené teploté malymi
pridavky teplé vody, jde-i o teploty vy33i neZ laboratomi, resp. ledové vody, jde-ii o teploty niz3i. Pi peclivé
praci Ize dosahnout stability lepsi nez +0,25°C.

14.3. Sledovani zavislosti reakéni rychlosti na teploté a na koncentraci
V této praci bude sledovana rychlost reakce thiosiranu sodného s kyselinou sirovou, vedouci ke vzniku
nestalé kyseliny thiosirové, dale se rozkladajici podie rovnice
$205" + 2H —» [H;S,05] —» S+ S0, + H,0

Rychlost reakce se bude méfit pomoci doby, ktera uplyne od smichéni reakénich komponent az do okamziku,
kdy se objevi zakal zpisobeny vylucujici se sirou. Plati, e im kratsi interval uplyne od smichani do vzniku
zakalu, tim reakce probiha rychleji. ProtoZe od smichani do objeveni zakalu probéhne reakce jen v nepatmém
rozsahu nékolika malo procent, miizeme pii vyhodnocovéni pouzit metody tzv. pocatednich rychlosti, 4. je
mozno povazovat koncentrace reagujicich komponent za rovné koncentracim pocatecnim. Serii dvanacti
méreni se stanovi zavislost rychlosti této reakce jednak na koncentraci jedné z reagujicich komponent
(thiosiranu), jednak na teploté.
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14.4. Méreni reakinich rychlosti

Protoze je treba soucasné sledovat reakéni smés a Cas reakce, provadi tento experiment dvojice
posluchaéi.

14.4.1. Priprava zakladnich roztokd

1. Ze zasobniho roztoku 3M H;SO, se odpipetuji 4 ml do odmérky 50 mi, dopini se destilovanou vodou po
znacku a promicha, €imz se ziska zakladni roztok kyseliny o koncentraci 0,24 M.

2. navazi se 7,5 g Na;S;0; .5H;0 (nebo ekvivalentni mnoZstvi soli bezvodé), rozpusti se v cca 80 mi vody,
prevede kvartitativné do odmérky 100 mi, dopini destilovanou vodou po znacku a promicha, ¢imz se ziska
zakladni roztok thiosiranu o koncentraci 0,3 M.

14.4.2. Priprava reak&énich smési

Do osmi oznacenych zkumavek se napipetuji zakladni rozloky podie tabulky. Zkumavky se nechaji
alespon 10 minut temperovat v lazni udrZované pii teploté 20°C.

roztok \ zkumavka Ay Az | By B: C, C; Dy D

H.SO, (mi) 2 2 2 2
NazS:03 (ml) 2 4 6 8
destil. voda (ml) 6 4 2 0

14.4.3. Mé&feni rychlosti reakce

Rychlost reakce bude méfena stopkami nebo hodinkami ukazujicimi sekundy. Jeden student méii Cas,
druhy provadi experiment.

Ve vybrany okamizik (t = O)se prileje roztok A; k roztoku Aq. Krétce se zatfepe (~ 1 sec) a sleduje se
okamzik, kdy se smés zakali vznikajici sirou. Odecte se ¢as a zapiSe do tabulky. Je nezbytné odecitat cas do
vzniku zakalu pokud mozno stejné hustoty. Méfeni se velmi zpresni, podloZi-li se reakéni zkumavka papirem s
namalovanou znackou, napr. teckou. Registruje se pak okamzik, kdy znacka prestane byt pres zakal vidét.

Totéz se provede s roztoky B, C a D (pozor, reakéni €asy se budou vi&i mérfeni roztoku A vyrazné
zkracovat). Pouzité roztoky se sliji do pfipravené banky a zkumavky se vycisti.

Cela serie méfeni s roztoky pripravenymi podle 14.4.2. se provede jedté pi teplotach 30° a 40°C.
Pokud by nebyl k dispozici termostat nastaveny na potrebnou teplotu, je moZno pouzit l1azné v niz se udrzuje
konstantni teplota zplisobem popsanym v kapitole 14.2. tak, aby se neodchylovala vice nez o 0,25°C od
jmenovité hednoty (poznamka: jmenovitda hodnota teploty neni tak podstatna jako to, aby byla konstantni.
Stejné platné vysledky se ziskaji i pii teplotach napr. 19 °C, 30,5 °C a 40,7 °C.)

14.4.5. Vyhodnoceni vysledk( méfeni
Namérené hodnoty reakénich castl se zapis$i do tabulky. Dopini se dalsi vyznaCené hodnoty.

teplota 20°C  1T= 30°c 1T= 40°C 1UT=
roztok [S:05°] t 14 logift t 1" log1h t 11 log1h
A

B

C

D

Vypodte se a zapiSe do tabulky poatecni koncentrace thiosiranu ve smeésich A az D.

Je ziejmé, Ze rychiost télesa mizeme uréit z doby, ve kieré urazi uritou drahu. Cim je tato doba
kratsi, tim je rychlost télesa vyssi. Stejné tak na rychlost reakce mizeme usuzovat z ¢asu, ve kterém dospéje
do stejného stadia. Cim je tento &as krat$i, tim reakce probiha rychleji. V nasem konkrétnim piipadé je tento
¢as dan dosazenim stejného zakalu siry. Proto plati, Ze rychlost reakce je nepiimo Uméma naméfenému casu:

v~1h.

Tohoto poznatku s vyhodou vyuZijeme v dalSim Gkolu.
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14.4.5.1. UrEeni zavislosti rychlosti na koncentraci thiosiranu v= I«'m:;t.[‘c‘»;ﬂ.’);]"‘,l

Ukolem je zjistit, jak se méni reakéni rychlost se zménou pocatedni koncentrace thiosiranu. Do grafu
se proto vynese zavislost 11 gtj. veliciny Umémé rychlosti reakce) vici koncentraci thiosiranu , VZdy pro dancu
tepiotu (4. 1A na ose y, [S;057] na ose x). Zavislost by méla mit obecné tvar

v = konst. . [ $04°]1"™,

kde m je rad reakce vzhledem k thiosiranu.

Uvedte do protokolu, jakou hodnotu m jste nalezli. (staci uréit, je-lim <1, =1, > 1). Neti'eba piipomina,
ze prom = 1 je priibéh lineami.
14.4.5.2. Stanoveni zavislosti reakéni rychlosti na teploté

V jednotlivych seriich méfeni se urdi, kolikrat se zmeén rychlost reakce pii zméné teploty o 10°C, i
VYPOCte se pOmeér vaolva, resp. vso/va (0pét vyuZijeme, Ze v~1R). Z naméfenych hodnot se vypodte priimér.
14.4.5.3. Stanoveni aktivaéni energie reakce
AKlivaéni energii reakce rozkladu thiosiranu v kyselém prostiedi se stanovi z Arrheniova vztahu. Zviasté
vyhodné je jeho pouziti v logaritmovaném tvaru v Upravé pro dekadické logaritmy:

E 1

2303R T
Tento tvar je totiz rovnice piimky v soufadnicich log k V& UT. Jsoudi koncentrace reagujicich latek
konstantni (tj. thiosiranu a H,S0,), jak je tomu v fomto méfeni (viz predstava podateénich koncentraci), je
podie obecného vztahu pro reakéni rychlost, uvedeného na poatku této prace, rychlostni konstanta k Gméma

logk =logA -

VypoCtéte hodnoty této smémice pro serie A a7 D a spodtéte primér. Z ngj stanovte hodnotu aktivaini
energie E. Jako voditka pro vypocet smémice a E VyuZijte nize nakreslené schema (pozor -pouzité hodnoty 14
Jsou fiktivni),
Smémice lineami zavislosti, neboii
j&ji skion se da stanovit vice zpUsoby.
Casto se pouzivaji nizné statistické
081 D metody, napi. metoda nejmensich
Ctvercd aj. Pro nase Ucely je
whovujici  ureni smémice jako
pomeéru rozdilu soufadnic Ay a Ax
dvou od sebe dostatecné vzdalenych
bodli, napf. tak, jak je naznadeno ve
schematu pro body P a R. Tak pro
serni A:
Smémice = (yg - yp) / (X - Xp) =
=-1,74 4(-1,18)(3,4- 3,2) 10°
=-.280.10°.
Analogickym zplsobem se urd
smémice zavislosti zbyvajicich ser'i:
B:-275.10°,
C:-2,83.10°,
D:-2,985. 10°,

Priméma hodnota pak &ni:
smémice = -2,833. 10° (K)

32 33 34 10”
1fT

(Vypottena aktivacni energie by méla mit hodnotu Fadové 10% . mol™).




14.5. Otazky

1) Co je to rychlost chemické reakce?

2) Na cem zavisi rychlost chemické reakce?

3) Proc je treba pii kinetickych méfenich pedlivé sledovat teplotu reakce?
4) Uvedte vam znamy pfipad vyuZiti konstantni teploty fazové pfemény.
5) Kdy zavisi rychiost chemické reakce na tiaku?

6) Co si predstavujete pod pojmem aktivaéni energie?

7) Pro€ je mozno pii naSem stanoveni E vynaset log 1A misto log k?
8) Znate néjaky déj, jehoz rychlost nezavisi na teploté?
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15. Stechiometrie acidobazickych reakci

15.1. Uvod

Stechiometrii reakce rozumime molami poméry, v nichz latky vzajemné reaguji. U reakd
acidobazickych budeme stechiometrii rozumét molami poméry, v nichz kyselina reaguje se zasadou za
vzniku soli. U jednosytnych kyselin a zasad je situace nejjednodussi. Obé latky mohou spolu reagovat
vyhradné v molamim poméru 1:1, tak jak udava rovnice pro typicky pripad:

HCI + NaOH —» NaCl + H,0

Stejné tak bude reagovat jakakoli jina jednosytna kyselina, napf. chioristd HCIO,, dusitnd HNO;, octova
CH;COOH atd.

Uz ne tak prosta situace je u kyselin dvojsytnych, napi. kyseliny sirové. Zde reakce s hydroxidem
sodnym probiha podie rovnic:

H;SO,+ NaOH — NaHSO, + HO
HzS0, + 2NaOH — Na;SO, + 2H:0

Vidime, ze podie podminek reakce miiZe reagovat 1 mol kyseliny s jednim nebo dvéma moly hydroxidu za
vzniku kyselé & norméini soli. Jesté komplikovangéjsi situace je u kyseliny trojsytné, napr. HaPO,, jejiz jeden
mol miize reagovat s hydroxidem sodnym trojim zptsobem:

HaPO4 + NaOH — NaHFO, + HO

HsPO, + 2NaOH —» Na,HPO, + 2H,0

HaPO, + 3NaOH —» NasPO, + 3H;0

za spotieby jednoho, dvou nebo tii mold NaOH. V dalsich odstavcich si ukaZeme jak kontrolovat pribéh
neutralizace a dosahnout tak neutralizace do Zadouciho stupné.

Na tomto misté si dovolme malou odbotku a pripomefme si termin chemicky ekvivalent a
nepouzivané terminy val a nommalita, se kierymi se béiné setkavame ve stars$i odbomé literature. V
acidobazickych reakcich povazujeme za chemicky ekvivalent formaini East (ziomek) molekuly nebo iontu, ktery
poskytne jeden ion H' nebo s nim zreaguje. Ekvivalent jednosytné kyseliny je vZdycky roven celé molekule
kyseliny. U dvojsyiné viak miiZe byt dvoji. Napi. v nami pouZitém piikiadé je pro prvni rovnici HzSO4, pro
druhou viak 1/2 H.S0,. Analogicky pro kyselinu fosforecnou je jeji chemicky ekvivalent v uvedenych reakcich
s NaOH postupné HiPO,, 1/2 HsPO,a 1/3 HaPO..

Ve starsi chemické literatufe byl mol chemickych ekvivalent(i nazyvan val a koncentrace, uvadéna ve
valech na litr roztoku, byla nazyvana nomnalitou. Pravé proto, Ze velikost valu zavisela na chemické reakci, byla
tudiz velicinou nekonstantni, normalita jako zplisob udavani koncentrace byla v soucasné dobé opusténa.

15.2. Pojem pH roztoku

Je tieba si uvédomit, Ze silné kyseliny jsou zcela, a slabé kyseliny casteéné v roztoku disociovany
podle rovnice
HA + HO € HiO' + A'
MnoZstvi iontd HsO* v roztoku, presnéji reéeno jejich latkova koncentrace [HyO), je mirou kyselosti roztoku.
Naproti tomu zasady dissociuji za vzniku iontil OH), jejichZ koncentrace bude mirou alkality roztoku. Dale je
treba mit na paméti, ze koncentrace iontli HyO* a OH’ v roztoku nemohou byt libovolné, ale jsou spolu svazany
vziahem
_ [HOIOH] = 1.10™  (t=22°C)
Pii praklickém posuzovani kyselosti & alkality roztoku nepouZivame piimo koncentracni Gdaj, nybrZ jeho
zapomy dekadicky logaritmus, ktery oznacujeme
pH = Jog[Hs0"] resp. pOH = -og[OH]
Sami lehce zjistite, Ze plati pH + pOH = 14 , takZe k posouzeni roztoku staci pouze pH, pricemz v kyselych
roztocich je pH < 7 v alkalickych pak pH > 7. Cistavodama pH=7.
LG Stanoveni pH rozioku patii v chemii k nejzakiadngjSim operacim. Provadi se v zasadé dvojim
zpuscbem:
- stanoveni pomoci indikatort.
- stanoveni pomoci méfeni potencialu elektrody reagujici na koncentraci HsO" , napr. elektrody sklenéné.




—_*____—‘

87

15.3. Zména kyselosti pFi neutralizaci

Pidavame-i roztok zasady k roztoku kyseliny, méni se obecné pH roztoku, ProtoZe neutralizace je v
podstaté reakce

priblizné exponencialni pribéh, jak si ukazeme v nasledujicim my&leném experimentu. Mé&me napr. 0,1M
rozlok HCI, jehoZ pH = 1 (HCI je zcela dissociovéna a proto [HO"] = 10", bod A, obr.15.a), Tuto kyselinu
budeme postupné neutralizovat z 90%, 99% a 99,9%. Prislusna latkova mnoZstvi zreagovanych HsO® budou
Cinit 10%, 1% a 0,1% pivodniho mnazstyi. Pislusné hodnoty pH pak budou 2, 3 a 4 (body B, C, D). K Upiné
neutralizaci dojde v bodé E, kdy pH roztoku dosahne hodnoty 7. Kazdy dalsi pfidavek hydroxidu pak povede ke
vzniku alkalické reakce roztoky (kivka nad bodem E).

14 14
-1 a = b
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Obr. 151. Zména PH pii neutralizaci silné kyseliny silnou zasadou (a), slabé kyseliny silnou zasadou (b),
kyseliny fosforecné silnou zasadou (c).

Ponékud komplikovanéjsi kiivka se ziska pii neutralizaci slabé kyseliny, ktera je v roztoku
disociovana jen éasteéns (napr. kyselina octova). Pak se PH roztoku méni podle vztahy

= —
PH pKaﬂogwmp

kde P - procento neulralizace kyseliny
Ka - dissociaéni konstanta kyseliny, pK, - zapomy logaritrus dissociacni konstanty.
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Vztah plati dobfe v rozmezi p od 10% do 90%. Pribéh takové neutralizace, kde kiivka ma typit;.kir esovity
charakter, uvadi obr. 15.b. Vyznamnéj$im faktem je vSak o, Ze k (piné neutralizaci kyseliny nedojde pfi
pH = 7, ale pii hodnoté ponékud vysSi, zavislé na sile kyseliny. Pfesné je pH ekvivalence dano tim, jaké pH
ma vznikla sul; tj.

pH =7 + 1/2 pK, + 1/2 log c(soli).

Za pozomost stoji téz oblast kolem bodu poloviéni ekvivalence, kdy pH = pK,. V této oblasti je zména pH pi
neutralizaci nejmensi, tuto oblast nazyvame oblasti pufracni.

Komplikovanéjsi tvar neutralizacni kitvky ziskame tehdy, je-ii slaba kyselina vicesytna. Potom miiZeme
na kiivce pozorovat tolik skoku (tdlk esovitych zmén) kolik sytnosti ma kysehna. Je to logické, protoze

neutralizace nastava postupné, neni mozné aby vedle sebe existoval napr. ion PO, a HiPO,. Smen'laﬁcky
priib&h zmény pH pii neutralizaci trojsytné kyseliny fosforecné uvadi obr.15c. S dostatecnou presms:u mizeme

pH ekvivalence do prvniho stupné (E,, vznik HzPOJ a do druhého stupné (E;, vznik HPO,%) vypoditat ze
vziahu

PH(E}) = 172 (pKs + pKz)

PH(E2) = 172 (pKz + pKs)
kde K, Kz a K; jsou dissociaéni konstanty kyseliny fosforeéné do prvniho, druhého a tretiho stupné.
Poznamka: Uvahy, kieré jsme si ukazali pro systém slabd kyselina - slaba zasada se daji analogicky provést
pro systém slaba zasada - silna kyselina; seznamile se s nimi ve cvicenich predmétu obecna a anorganicka
chemie.

15.4. Zména pH pii srazeni nerozpustnych hydroxidd

Piidavame-li roztok hydroxidu do roztoku kovového iontu tvoriciho nerozpustny hydroxid, dochazi
piitom také ke zméné pH. Tato zména se ovSem fidi zcela jinou zakonitosti nez neutralizace kyseliny. Pii
vzniku prvnich vioGek srazeniny je koncentrace OH jont a koncentrace iontu kovu vzajemné vazana
soutinem rozpustnosti K,. Necht' pro nerozpustny hydroxid M(OH),, plati, Ze

Ks = [MTJ[OH]"

potom plati

[OH]= Ksi_l . resp. pOH=1/npKg+1/mnlogM™*]

MiZzeme se presvédcit, Ze pii sraZzeni hydroxidu se zpocatku méni pH jen malo. Tak pii srazeni hydroxidu
dvojmocného kovu, napi. Zn(OH),, se vysrazeni 99% piitomné soli projevi zménou pH o jednotku. Lze tedy
uzaviit, Ze pii sraZeni nerozpustnych hydroxid(i pH roztoku nepatmeé roste aZ do ekvivalence, prvni nadbytek
hydroxidu se projevi nahlym skokem pH do alkalické oblasti.

15.5. Odmérna analyza

Jedna zcasto pouzivanych metod kvantifativni analyzy je odméma analyza. K rozloku
stanovované latky se po castech piidava roztok cinidla znamé koncentrace aZ je dosazen tzv. bod
ekvivalence, kdy jsou si chemicky ekvivalentni latkova mnoZstvi stanovované latky a piidavaného cinidla.

Podie charakteru reakci rozdélujeme odméma stanoveni do nékolika skupin:

- metody neutralizacni (acidobazické)
- metody zaloZené na vzniku malo rozpustnych sloucenin (srazeci litrace)
- metody komplexotvorné
- metody oxidacné redukeni

Reakce, na niZ je odmémé stanoveni zalozeno, musi mit dostateénou rychlost, musi probihat
kvantitativné a musi byt jedinou reakci, ktera v soustavé probiha. Dale musi byt spinén poZadavek vhodne
indikace bodu ekvivalence. K urceni bodu ekvivalence pouZivame vizualni a instrumentalni analylické
metody.

Neutralizacni metody, které jsou zaloZzeny na protolytickych reakcich, délime podle povahy titracniho
Ginidla déle na metody acidimetrické (titrace roztoky kyselin) a alkalimetrické (litrace roztoky zasad). Vizudini
indikace bodu ekvivalence (konec titrace) je zalozena na viasinostech acidobazickych (neutralizacnich
indikatorl). Jsou to slabé organické kyseliny nebo zasady, jejichz zbarveni roztoku zavisi napH a s tim
souvisejici zménou struktury indikatoru. Pii zméné strukiury (napf. zména poctu a polohy dvojnych vazeb)
absorbuje molekula indikatoru svétlo jiné vinové délky, coZ je pficinou barevné zmény. V roztoku kyselé
formy indikatoru Hind probiha nasledujici protolyticka reakce:

Hnd ~— H' + Ind

S rovnovéZnou konstantou (indikatorovou konstantou) Kuws = [H 1{Ind] / [Hind]. Zapomy logaritmus
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indikatorové konstanty se nazyva indikatorovy exponent (pKumne). Barevnou zménu indikatoru vnimame
v urgitém rozmezi pH, které se nazyva funkéni oblast indikatoru. Je piiblizné Siroka 2 jednotky pH a nemusi
byt symetrickd kolem pKuing . MnoZstvi pouZitého indikitoru v titrované smési musi byt tak malé, aby
spotieba odmémého cinidla na druhou formu indikatoru byla zanedbatelna ve srovnani se spotfebou na
stanovovanou latku. Pro spravnou volbu indikatoru je treba znat pribéh zmény pH pii titraci a hodnotu pH
roztoku v bodé ekvivalence. V nasledujici tabulce jsou uvedeny oblasti prechodu béZnych acidobazickych
indikator(:

Methylova zelen -

Thymolova modr

Pentamethoxylova cerver

Methylova Zlut'

Methylova oranz

Bromfenolova modf

Kongocerven

Bromkresolova zelen

Methylova cerven 44 - 62
Bromthymolova modi 60 - 76
Fenolova cerven Zluta cervena 6,8 - 80
Kresolova Cerven Zluta cervena 72 - 88
Thymolova modr Zluta modra 80 - 96
Fenciftalein bezbarva cervena 8,2 - 10,0
o - Kresolitalein bezbarva cervenofialova 8,2 - 10,0
Thymolftalein bezbarva modra 93 - 10,5
Nitramin bezbarva hnéda 10,8 - 13,0

Pr instrumentalni indikaci bodu ekvivalence neutralizadnich titraci se nejéastsji pouziva indikace
potenciometricka, kde se méfi rozdil potencialll indikacni a srovnévaci elektrody v zavislosti na objemu
litraéniho Cinidia. Potencial vhodné indikacni elektrody zavisi na koncentraci voinych, dosud nevytitrovanych
iontt H'. Nejéastéji pouzivanou elekirodou pii neutralizacnich fitracich je sklenéna elektroda. Je to banicka
ze specialniho skla, které muze do svého Casteéné hydratovaného povrchu piijimat vodikové ionty vyménou
za ionty sodné imeémé k jejich koncentraci, resp. aktivité v méfeném roztoku. Zjednodusené Ize fici, Ze se
vnéjsi povrch banicky nabiji na potencial imémy hodnoté pH méfeného roztoku. Vnitiek sklenéné elekirody
je napinén tlumicem pH, ktery udrzuje potenciél vnitini stény banicky na konstantni hodnoté. Méfi se tedy
rozdil potencial(i vnitimiho a vnéjsiho povrchu baniéky. Do tlumice pH v baniéce je proto ponofena vnitini
(svodna), nejcastéji chloridostiibma elektroda.

Grafickym znazoménim zavislosti pH na objemu piidaného odmémého éinidla je titraéni kiivka
acidobazickych reakci. Pfi kresleni kiivky se vyrovnaji drobné nepravidelnosti, vznikié nepresnym
odecitanim obou hodnot a na ziskané kiivce (typicky ve tvaru pismene S) se uréi inflexni bod. Nejcastéji
pouZivané zplsoby vyhodnoceni titragnich kivek grafickymi metodami jsou zndzomény na obr. 16 a,b,c.
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15.5.1. Pfiprava a standardizace odmérnych roztokd

Odméma analyza predpoklada pouziti roztokii o znameé koncentraci, coz umozni viastni vypocet
analyzy. Odmémeé rozioky lze piipravovat pouze ze zakladnich latek, které by mély vyhovovat nasledujicim
pozadavkim: 100%ni obsah (éinné slozky, odoinost vic vzdusné vihkosti, stalost na vzduchu, vysoka
molekulova hmotnost, dobra rozpustnost ve vodé nebo v jiném rozpoustédle, dostupnost dané latky majici
charakter chemického individua (napf. KoCrz0y, (COOH),.2H,0, NaCl apod.) . Standardni roztoky o znamé
koncentraci z nich pfipravime navazenim vypocteného mnozstvi pevné latky, rozpusténim a presnym
dopinénim na poZadovany objem v odmémé barce.

Vétsina odmémych roztokd se viak piipravuje z chemikalii, které nesplfiuji pozadavky kladené na
zakladni latky (NaOH, HCl, KMnO,, a mnoho dalSich). Nemusi byt proto navazovany a odmérovany
s absolutni presnosti. Jejich spravna koncentrace se urcuje standardizaci pomoci vhodnych zakladnich
latek. Ke standardizaci lze pouzit také roztoky znamé koncentrace jiz standardizované (napf. HCI ke
standardizaci NaOH).

14

1 a
124

S4=3S;

Vinaon [mMt]

Obr.15.11. Nalezeni inflexniho bodu (E) pomoci pliici primky, vedené mezi dvéma rovnobézkami — teGnami
k ohybiim titratni kiivky (a), Tubbsova metoda koncentrickych kruznic (b), metoda Kohnova a Zitkova (c).

15.6. Ukoly

15.6.1. PFiprava a standardizace 0,51 0,1M odmé&rného roztoku NaOH
(provadi dvdijice studentl daného pracovnino stolu spolecné)

Do 400 - 800 ml kadinky se na predvazkdch navazi o 10 hm. % vice neZ je potiebné mnoZstvi
pevného NaOH (pfitomnost Na;CO,), opatmé se oplachne destilbvanou vodou a poté v dest. vodé rozpusti.
Po ochlazeni se roztok prevede do zasobni lahve a dopini na pozadovany objem. (VySe uvedeny zplsob
pfipravy je vhodny pouze pro orientacni analyzy).
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Do 50 ml kadinky se pipetou odméfi 5 mi standardniho roztoku 0,1M kyseliny Stavelové a ziedi
potrebnym mnozstvim dest. vody tak, aby sklenéna elektroda byla ponofena. Poté se pridaji 2 ml piiblizné
20% roztoku CacCl, (CaCl, + (COOH), = (COO),Ca + 2HCI = titrujeme uvoinénou HCIl) a zaznamenava se
zavislost pH na objemu titraéniho &inidla, které se pridava po 0,5 ml. V okoli bodu ekvivalence se fitruje po
0,1 ml. Pokus konéi dosahne-li se po trech nasledujicich davkach témér konstantni hodnoty pH v alkalické
Oblasti. Titrace se provadi za neustalého michani titrovaného roztoku kyseliny elektromagnetickou
michackou. Z odectenych dat se sestroji titracni kitvka a ze spotfeby NaOH v bodé ekvivalence se vypocte
presna koncetrace NaOH, ktera se pouzije pii vSech dalSich vypoitech.

Pozn.: Pokud neni eletroda pouZivana, musi byt ponofena do dest. vody. PFi pfipadném poskozeni
elektrody neopatrnou manipulaci uhradi dvojice studentil spoleéné pofizovaci naklady.

Pred prvnim spusténim aparaturu schvéli vyuéujicil!

15.6.2. Sledovani pH roztoku pfi neutralizaci kyseliny louhem

Zasobni roztoky:
A) HCl B) CHs;COOH C) HyPO,

15.6.2.1. Vizualni indikace konce titrace
(provadi kazdy student samostatné)

15.6.2.1.1. Stanoveni koncentrace kyseliny chiorovodikové v neznamém vzorku

Pracovni postup:

b@lzrvu oranzwou Z odectené spotieby NaOH a stechiometrie reakce vypoéteme latkovou koncentraci HCI.
Stanoveni se zopakuje s pouzitim fenolftaleinu (funkeni oblast a barevny prechod viz. tabulka kap. 155.).
Ze ziskanych vysledk( se vypodte priméma hodnota,

15.6.2.1.2. Stanoveni koncentrace kyseliny octové v neznamém vzorku

Pracowni postup:
(Viz. kap. 15.6.2.1.1. , zasobni roztok B, titrujeme pouze s pouzitim fenoiftaleinu — 2x.)

15.6.2.1.3. Stanoveni koncentrace kyseliny trihydrogenfosforeéné v neznamém vzorku

H3POy I1ze vzhledem k nizké hodnoté Kan Ve vodném prostiedi titrovat pouze do dvou stupnd. Pro
indikaci dosazeni bodu ekvivalence do prvniho stupné pouZijeme methyloranz, pro stupen druhy fenoiftalein.
Latkova koncentrace kyseliny se vypocte zviast z vysledkii pro titraci do prvniho a druhého stupné a
vysledky se porovnaiji.

Pracovni postup:

( Viz. kap. 15.6.2.1.1., zasobni roztok C litryjeme s pouzitim methyloranze do prvniho stupné — 2x a
fenolftaleinu do druhého stupné — 2x.)

15.6.2.2. Instrumentalni indikace konce titrace
(provadi dvojice studentli daného pracovniho stolu spolecné)

Viéto casti laboratomni prace bude stejné jako v piipadé standardizace NaOH vyuzita
potenciometricka indikace konce titrace s pouzitim sklenéné elektrody. Titruji se roztoky stejnych kyselin
jako v predchozi €asti (zasobni roztoky A, B, C) s vyuzitim postupu pii standardizaci NaOH. Pii peciivém
provedeni a s vyuZitim vysledkl z kap. 15.6.2.1. se titrace provede 1x (pokud vyucujici nenafidi jinak).
Z odettenych vysledk se sestroji titracni kiivka a ze spolreb odmémého roztoku NaOH v bodé ekvivalence
( vyhodnoceni viz. obr. 1) se vypoctou latkové koncentrace prislusnych kyselin. Vysledky ziskané
vkap.15.6.2.1. a 15.6.2.2. se porovnaji a diskutuji,

Pracovni postup:

( Viz. kap. 15.6.1. — standardizace odm.roztoku NaOH, ftitruyjeme vidy 10 mi odpipetovanych ze zasobnich
roztok(l A,B,C).
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15.6.3. Sledovani pH roztoku pfi srazeni hydroxidu zineénatého
Zasobni roztok: D) roztok ZnCl»

15.6.3.1. Vizualni indikace konce titrace
(provadi kazdy student samostatné)

Pracovni postup:
( Viz. kap. 15.6.2.1.1., zasobni roztok D, titrujerne s pouzitim fenolftaleinu — 2x.)

Pozn.:
Pi neutralizaci se vylucuje bily gelovity Zn(OH), coz ztézuje ureni zbarveni indikatoru.

Po skonceni prace se veskeré pouzité nadobi vyplachne vodou. Byreta z(istane upevnéna na stojanu
(studenti posledni studijni skupiny, ktera praci provadi, byretu odevzdaji laborantce). pH — metry zustanou
po kontrole od laborantky uprostied na pracovnim stole s elektrodami ponorenymi do uchovavaciho roztoku!
Diafragma do uchovavaciho roztoku ponofena neni ( na rozdil od analyzy)!

15.7. Kontrolni otazky

1. Jak spolu souvisi chemicky ekvivalent a stechiometrie reakce?

2. Jaka je hodnota iontového soucinu vody a na cem zavisi?

3. Vysvéllete pojem pH roztoku. Jakym zplsobem Ize pH roztoku stanovit?

4. Vysvéllete princip méreni pH sklenénou elekirodou.

5. Co je funkcni oblast acidobazického indikatoru a na cem zavisi?

6. Zméni se pH kyseliny nebo zasady po jejich zfedéni vodou? Odpovéd zd(ivodnéte.
7. Plati vztah pH = -log[H30"] i pro vypocet pH slabé kyseliny? Odpovéd zdlvodnéte.

8. Vysvétlete pojmy titracni kiivka a bod ekvivalence acidobazickych reakci. Jak souvisi bod ekvivalence se
stechiometrii reakce a s pH roztoku?

9. Jakym zplisobem Ize nalézt inflexni bod (bod ekvivalence) na titracni kiivce?

10. Vysvétlete pojem tlumivy roztok (pufr)? Je smés 3 dili NaH,PO, a 2 dilli Na;HPO, tlumivym roztokem?
Odpovéd zdivodnéte.

11. Vysvétiete pojem odméma analyza.

12. Jak spolu souvisi rychlost chemické reakce a presnost odmémého stanoveni?

13. Jak sowvisi presnost odmémeého stanoveni s typem a mnozstvim acidobazického indikatoru?
14. Proc je nutné cdmémé roztoky NaOH, KMnO4 a HCI standardizovat?




16. Stechiometrie redox reakci

16.1. Oxidace a redukce

V predchozi kapitole jsme se seznamili se stechiometrii acidobazickych reakci, ve kterych se proton
vyménoval mezi kyselinou a konjugovanou zasadou a pii stechiometrickych vypoclech jsme vychazeli ze
znalosti latkové koncentrace ekvivalentu, ti. poftu molu latky piipadajici na prenos jednoho protonu
Stechiometrie redox reakci je obdobou stechiometrie acidobazickych reakci. Rozdil je pouze v tom, Ze u redox

reakci jde o vyménu valencnich elektron mezi oxidovadiem a redukovadiem
Ox; + i elektronu = Red, (16.1)
Resp. Red; - j elektronu = Oxz (16.2)

misto vymény protonu mezi konjugovanou kyselinou a zasadou. Oxidacné-redukéni (redoxni) pér Iatek
oznacenych ve schematech (16.1) a (16.2) Ox a Red, se od sebe li§i jen poctem valencnich elektront a
priipominaji sprazeny par kyseliny a zasady podle Bronstedova pojeli acidobazickych reakci. Dilezité je si
uvédomit, Ze Zadna takovato tzv. dilci reakce nemiiZe probihat sama o sobé za béznych podminek v roztocich,
nebot’ elektrony nejsou za téchto podminek schopné samostatné existovat. Latka miiZe byt tedy redukénim
cinidlem (tj. odstépovat elektrony) jediné v piitomnosti jiné latky, oxidovadia, schopné tyto odstépené elekirony
ihned vazat. Oxidace jedné latky je tedy vzdy spojena s redukd jiné latky, oba pochody musi probihat
soucasné. To Ize naznacit spojenim dilCich reakci (1) a (2) do obecné rovnice

n Ox; + m Red, = m Ox; + n Red; . ' (16.3)

Musi pfitom byt spinéna podminka, Ze pocet elektrond uvolnénych pii oxidaci latky Red, na Ox; je stejny jako
pocet elektron( spotfebovanych pii redukei latky Ox, na Red, (n.i =m.j). Skuteénost vzajemné zavislosti obou
pochodli (dilcich reakci (16.1) a (16.2)) je wyjadiena jiZ v nazvu tohoto typu reakci redox (resp.
oxidacné-redukcni) reakce.

Vse, co jsme dosud uvedil, si budeme nyni dokumentovat na jednoduché reakci

2Fe* + Sn** =2Fe* + sn* . (16.4)

V této reakdi je redukénim cinidiem kationt Sn®* (redukuje Fe®* Jon) a oxidaénim &inidlem kationt Fe® (oxiduje
zaroven Sn** na Sn* ion). Celou rovnici Ize rozepsal na dvé dilci reakce, z nichZ jedna je oxidaci a druha
redukci. Z téchto rovnic je zfejmé, Ze pii oxidaci 1 iontu Sn** se uvolfiuji 2 elektrony a pi redukci Fe™ se
naopak 1 elekiron spotrebovava:
oxidace Sn”* -2 e =Sn* (16.5)
redukce Fe** + e- =Fe® (16.6)

Vzhledem k tomu, Ze pii redukci se mohou spotiebovat pouze elektrony uvolnéné pii soubézné probihajici
oxidaci, Ize 1 iontem (molem) Sn”* zredukovat 2 ionty (moly) Fe*, coZ je vyjadieno stechiometrickymi
koeficienty v rovnici (16.4).

Dilci reakce nékterych typickych oxidovadel a redukovadel jsou uvedeny v Tab. 16.1. Za zminku stoji,
Ze v této tabulce je H,O, uvedeno jako typické oxidacni i redukéni Cinidlo. Nejedna se o omyl, nebot stejna
latka mZe vystupovat v jedné reakci jako oxidovadio, v jiné jako redukovadio, v zavislosti na chemickém
partnerovi, s kterym reaguje. Napri. bude-li HO, reagovat v kyselém prostiedi s I, vystupuje jako oxidovadio
(sam se redukuje na H,0) a podle reakce

HO.+21+2H =1+ 2 H,0 (16.7)

vznika I, Naopak bude-li reagovat H,O2 s MnOy4 v kyselém prostiedi, je H,O, naopak oxidovan na O, za
soucasné redukce MnO, na Mn” podle reakce
5 H02 + 2MnO4 + 6 H30' =50, + 2Mr® + 14 H,0 . (16.8)
K objektivhimu pesouzeni redukénich nebo oxidacnich schopnosti latek slouzi tzv. oxidacné-redukéni
potencial prisiusné dilci redox reakce. Z rozdilu hodnot potencidlu dvou dilich reakci |ze usuzovat, zda dana
reakce tvorena témito diléimi reakcemi miiZe viibec spontanné probihat jednim smérem. Témito otazkami se
budeme alespori ramcové zabyvat v nasledujici kapitole.

12.2. Oxidaéné redukéni potencial
Rovnovahu kazdé dilci redox reakce kvantitativné popisuje oxidaéné-redukéni potencial E dany
Nemst-Petersovou rovnici
E= E0+5T_|n_a_9i (16.9)
nF  ared

kde E° je standardni oxidacné-redukéni potencidl (V), R plynova konstanta (8,31441 JK 'mol™ ), F Faradayova
konstanta (9,64846.10° JV 'mol™). T termodynamick4 teplota (K), n poCet vyménovanych elektronti a a., resp.
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Brea jSOU akiivity sloZek daného redoxniho paru. Hodnoly standardnich oxidaéné-redukgnich poterdiall jsour
tabelovany. Pro nékteré béznéjsi diléi reakce jsou uvedeny v tabulce 16.2.

Tabulka 16.1. BéZna oxidacni a redukéni &inidia

Latka Dil&i redox reakce Kys./zas.
Oxidaéni éinidio
Hz20, H,0z(aq)+2H"(aq)+2e=2H;0(1) kys.
KMnO, MnOs (aq)+8H" (aq)+5e’=Mn"'(aq)+4H.0 kys.
MnO4 (aq)+2H,0(1)+3e=MnO(s)+40H(aq) zas.
Cl, Cl(aq)+2e=2Cl(aqg) kys.
KzCr;0; Cr,O'(aq)+14H" (aq)+6e'=2Cr™* (aq)+ 7TH0(1) kys.
HNO; NO;s(aq)+4H’ (aq)+3e=NO(g)*+2H,O(l) kys.
NaClO CIO (aq)+*H,0(ag)+2e’=Cl (aq)+20H (aq) zas.
Redukéni ginidio
Ha02 Hz04(aq) = Ox(aq)+2H"(aq)+2e” kys.
Nal 2I(aq) = Ix{s)y+2e kys.
SnCl, Sn”’(aq) = Sn*'+(aq)+2¢e" kys.
Zn Zn(s) = Zn*'(aq)+2¢’ Kys.
H2S0; H.SOs(aq) + H0(1)=SO(aq)+4H"(aq)+2€ kys.
Na S0, SO(aq)+20H (aq)=SO'(aq)+HO(l)+2e’ zas.

aq = vodny roziok

Tab 16.2. Standardni oxida&né-redukéni potencidly vybranych Easteénych reakci pii 25°C

Castena reakce E°IV
Ag'+e & Ag +1,98
BrO;y + 6H' + 66 « Br + 3H,0 +1,42
Cr,O + 14H" + 6e > 2Cr" + 7TH,0 +1,33
cu® +2e & Cu +0,34
Fe¥*+ e « Fe +0,77
2H' + 2¢ & Hz. 0
lo+ 28 < 2I +0,54
103 + 3H,0 + 6" > "+ 60H +0,26
MnO, +4H" + 28 <> Mn** + 4H,0 +1,23
MnO, + 8H' + 56 <> Mn®* + 5 H,0 +1,51
MnO4 + 2H,0 + 38’ &> MnO, + 40H +0,59
HoO, + 2H" + 2e «» 2H,0 +1,77
0, +2H + 2¢ & HLO; +0,68
PbO, + 4H' + 2"« Pb® + 2H,0 +1,46
SO +2¢ > 25,0 +0,09
S,0 +2¢ & 2SO +2,01
Zn> +2e e Zn -0,76

Nemst-Petersova rovnice se pro bézné laboratomi Gi&ely pro teplotu 25 °C pouziva ve tvaru
0,059, o [Aoxi
n [Ared]

kde Eislo 0,059 v sobé zahmuje konstanty R, F, prevod piirozeného logaritmu na dekadicky a hodnotu T=
298,15 K, tj. 25 °C. Konstanta E® v sobé zahmuje tzv. aktivitni koeficienty reagujicich latek, coz umoznuje do
zZiomku za logaritmem dosazovat molami koncentrace Ae @ Aws. Konstanta E° se nazyva formalni

E=g%+ (16.10)
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(podminény) oxidacné-redukeni potencidl, nebot plati jen pro dané sloZeni roztoku pii teploté 25°C. Pi
pbliznych vypoitech se obvykie dosazuje miste formalniho potencidlu potencial standardni, aniz bychom se
dopustili vyraznéjsi nepresnosti. Témito otazkami se budete podrobnéji zabyvat v predmétu "Fyzikalni chemie”.
Pro nas je dilezité si nyni zapamatovat, 7e cim v&tai (tj. Kladngjsi) je hodnota oxidaéné-redukeniho potenciaiu
dané dil¢i reakce, tim vétsi je oxidacni scho fislus oxidovadia (Ox) a naopak. K tomu, aby vysledna

itatr j je tr e encidly obsazenych dilich
isily alespon 0 02 - 04 le u vymeéovanych ele ). Je nutné si uvédomit, Ze
tento rozdil dava informaci, zda dana reakce mize principieiné viibec probéhnout, nevypovida ale napfiklad .
vilbec o rychlosti reakce (kterd miize byt tieba prakticky nulova, v takovém piipadé je nutno reakci urychiit
pouzitim vhodného katalyzatoru).

Dalsim ddileZitym faktorem oviiviujicim uskutecnitelnost fady redox déjii je hodnota pH. Touto otazkou
se budeme alespof struéné nyni zabyvat. U fady diléich reakci v tabulce 16.1. vystupuji vedle samotného paru
oxidovadio (Ox) a redukovadio (Red) i dalsi Slozky (H*, H,O, OH). Podle zésad uZivanych pii odvozovani
vztahu pro rovnovaznou konstantu, je nutné, pokud v dilich reakcich tyto slozky vystupuji, jejich koncentraci

zahmout do vypoétu potencidlu E.
Proto napf. pro oxidaéné-redukéni potencidl dilGi reakce
MnO, +8 H0" + 5 & =Mn* + 12 H,0 (16.11)
plati piiblizny vztah
- +48
N T b 0058, [MnOZ][H30*) Hasd)
MnOZMn <" 5 Mn?")

Vzhledem k osmé mocniné u koncentrace HyO" nelze viiv pH prostiedi rozhodné zanedbat a je tfeba mit na
paméii, Ze redox-schopnosti se s hodnotou pH méni. Proto také hodnoty Eg j tabelovany obvykle pro
a(Hs0") = 1. Ve zlomku za logaritmem vziahu se nevyskytuje koncentrace [Hz0]“, nebot’ vzhledem k tomu, Ze
reakce probiha ve vodném prostiedi se jeji koncentrace reakci nemeéni.

U reakce kyseliny Stavelové s KMnO, v kyselém prostredi (viz Gloha 16.4.2) se prakticky presvédcite o
existenci autokatalytického jevu, tj. skutednosti, ze vznikajici produkt (Mn** ionty) urychluje reakci vychozich
latek (Mn®* ionty se manganistanem snadno oxiduji na ionty Mn* a ty v rychiém reakénim kroku oxiduji
kyselinu Stavelovou na zplodiny). Tuto reakei, stejné jako radu dalSich, lze rovnéZ urychlit zvySenim teploty
reakcni smési (viz Uloha 16.4.2).

Specifickym piipadem jsou reakce pii kterych se ion kovu redukuje az na elementami kov. Vyraz
(16.10) se jesté dale zjednodusi na tvar

& o , 0,058
MnOZ, MnZt  n
nebot aktivita, resp. koncentrace Cisté tuhé faze se rovna definitoricky jedné.

log [Mn"] (16.13)

16.3. Redoxni ekvivalent

Vzhledem k tomu, ze fada oxidacné-redukénich reakci probiha kvantitativné a dostatecné rychle, Ize
jich vyuzit k odmémému stanoveni reakénich slozek, pokud mame k dispazici vhodny indikator bodu
ekvivalence. U Fady oxidacné-redukénich reakci dochazi v jejich prilbéhu k vyraznym barevnym zménam, coz
cely problém stanoveni bodu ekvivalence usnadriuje (napf. reakce fialové zbarveného roztoku KMnOy4 v
kyselém prostredi).

Viastni vypodty jsou stejné jako u neutralizaénich reakci zaloZeny na pouziti vy&islenych chemickych
reakei, resp. uziti tzv. redox ekvivalentli (dale jen ekvivalenty), které |ze pro danou latku urtit z dilCi reakce.
Tento redox ekvivalent obecné latky X (kation, anion, molekula, atom) je definovan jako formaini ziomek Iatky
X, ktery pii redox reakci piijima nebo odevzdava 1 elektron. Proto napr. redox ekvivalent H,O, pfi jeho reduka
na H,O i oxidaci na 05 je H»04/2, pro reakci MnO,4 v kyselém prostiedi je MnO, /5, ale pro reakci v alkalickém
prostredi jen MnO,73 (viz podly prevadénych elektron u prislusnych diléich reakci v tabulce 16.1.).

Pocet prevadénych elektrond v dané reakci udava tedy pocet ekvivalentt dané latky X a nazyva se
ekvivalentové cislo (1 mol chemickych ekvivalent( se dive oznacoval jako val). Z dalSich terming, se ktefymi
se mizete setkat pii studiu ekvivalence redox reakci Ize jesté uvést molami hmotnost ekvivalentu a latkovou
koncentraci ekvivalentu. Molami hmotnost ekvivalentu udava hmotnost 1_molu_ekvivalentu latky v g.miol-1
(napi. M(KMnO./5) = 31,6067 gmol-1). Latkova koncentrace ekvivalentu (diive v literature nazyvana normalita
Cy) udavé pocet molli ekvivalentu v 1 | rozioku. Pokud bychom tedy napr. piipravili roziok KMnO,4 obsahujici
31,6067 g v 1 litru, pak latkova koncentrace ekvivalentu v roztoku je 1 mol™ (dfive 1 N roztok), ale pouze pro
reakce v kyselém prostiedi. Pro reakce v alkalickém prostiedi by stejny roztok mél latkovou koncentraci
ekvivalentu pouze 0,6 moll’’ (nebo-li, roztok by byl jen Cy = 0,6 moll”'). Tato nejednotnost pii vyjadiovani
koncentrace pomoci normality byla jednim z divodd, Ze se od tohoto zptisobu vyjadfovani koncentrace roztoku
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ustoupilo. V mvem pojeti vyjadiovani koncentrace pomod latkového mnozstvi je piipraveny roztok KMnO,
vZdy 0,2 moll”', bez chledu na to pro jakou reakci bude pouzit.

16.4. Ukoly a prikiady

Vzhledem k ¢asové nenarocnesti provadéji studenti v ramci jednoho laboratomiho cviceni vSechny
&tyfi nize uvedené Glohy. K tomu si nejprve vzdy Sestice studentt piipravi do odmémé nadoby 11 rozioku
KMnO, o koncentraci 3,16 g/l tak, Ze si co nejpresnéji odméii 100 mi ze zasobniho rozioku KMnO,4 o
koncentraci 31,6 g/l, kvantitativné je prevedou do odmérky 11 a dopini po znacku. Dale si piipravi 120 ml
ziedéné H,S0, (1:1). Viastni Ulohy 16.4.1. az 16.4.4. provadi jiz kaZdy student individualné.

16.4.1. Stechiometrie reakce manganistanu se soli Zeleznatou v kyselém prostiedi

1) Kazdy student si piipravi byretu a naplni ji spoleéné pipravenym roztokem manganistanu.

2) Do fitracni barky napipetuje 10 ml 0,1 M roztoku Mohrovy sali, zfedi asi 20 mi destilované vody piida 2 ml
zredéneé kyseliny sirové a 5 kapek 85% kyseliny fosforecne (prevadl vznikajici Zluté ionty Fe® na bezbarvy
komplex).

3) Do roztoku se po malych davkach pfidava z byrety roztok manganistanu aZ do prvniho stélého rizového
zabarveni.

4) Ze spotreby manganistanu se vypocte stechiometrie reakce a redox ekvivalent manganistanu v kyselém
prostredi.
16.4.2. Stechiometrie reakce manganistanu s kyselinou tavelovou, Viiv teploty a autokatalyzy
na rychlost reakce
1) Do titraéni bariky se napipetuje 10 ml 0,1M roztoku kyseliny Stavelové a piidaji se 2 mil ziedéné H,SO, (1:1).
2) Z byrety se za michani piipusti 5 ml roztoku manganistanu a zaznamena se barevna zmena.
3) Roztok se zahfeje na cca 80°C, zaznamena se zména zbarveni.
4) Do horkého roztoku se piidavaji za michani dal$i podily manganistanu aZ do trvalého riiZového zbarveni
rozioku, zaznamena se celkova spotreba roztoku manganistanu.
5) Roztok se ochladi na laboratorni teplotu, piida se opét presné 10 ml 0,1 M roztoku kyseliny
Stavelové a 2 ml zredéné kyseliny sirové.
6) Z byrety se piida 5 ml roztoku manganistanu a porovna se chovani roztoku se situad ad 2).
7) Pdkraf:uje se v pridavani roztoku manganistanu az do prvniho trvalého riiZzového zbarveni.

8) Ze spoifeby manganistanu v bodé 4), resp. 8) se vypocte stechiometrie reakce manganistanu s kyselinou
§tavelovou v kyselém prostiedi a urci se ekvivalent kyseliny Stavelové.

9) V protokolu se déle provede diskuse barevnych zmén a jejich rychlosti v bodech 3) az 7).

16.4.3. Stechiometrie reakce manganistanu v neutralnim prostiedi

1) Do titracni banky se napipetuje 10 ml 0,03M roztoku manganaté soli, pida se cca 0,1 gZnOa 1 ml 0,5 M
rozioku zineénaté sali (ZnO na sebe vaze vznikajici HsO' ionty a zamcuje neutralni reakci roztoku, Zn"
ionty priznivé plisobi na koagulaci a zlepSuje se tak moZnost posouzeni barvy roztoku) a ziedi se 30 mi
destilované vody.

2) Po malych davkach se phdava manganistan a vzdy po cca 20 sec se sleduje zbarveni roztoku (nutno
sledovat v tenkeé vrstvé, vznikajici srazenina MnQ, sledovani ztézuje).

3) Odedte se spotieba pih vzniku trvalého riZového zabarveni roztoku. Nawrhne se stechiometrie reakce
manganistanu se soli manganatou a urci se jeho redox ekvivalent.

16.4.4. Stanoveni obsahu Fe v neznamém vzorku

1) Kazdy student obdrzi 50 ml odmérku s roztokem Zeleznaté soli, kterou dopini destilovanou vodou po znacku
a obsah fadné promicha.
2) Z baiiky odpipetuje 10 ml roztoku do titracni bariky, piida 2 ml zfedéné kyseliny sirové a 5 kapek 85%
kyseliny fosforecné.
3) Z byrety zvolna piidava roztok manganistanu az do prvniho trvalého nizového zbarveni roztoku.
4) Celé stanoveni (body 2 a 3) se zopakuje s dalSim podilem vzorku a urci se priméma spotieba
manganistant.
5) Vypocte se obsah Zeleza ve vzorku v % za predpokiadu, Ze navaZka vzorku byla 0,4 g (lj. mnoZstvi vzorku v
odmeérce). Pii vypoétu se bere v tivahu priméma spoltieba manganistanu, ziedovaci faktor (zde 50/10),
navazka vzorku a samoziejmé stechiometiie reakce.
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16.5. Kontroini otazky

1. Definujte, co je to uxidace a co redukce.
2. MUze byt stejna Eastice (ion, atom, molekula) i oxidovadlem i redukovadlem? Pokud ano, v kolika
oxidacnich stavech minimalné musi byt Castice schopna existence? Dolozte na prikladé.

. Jaka je souvislost mezi hodnotou oxidaéné-redukéniho potencialu dilci reakce a redukénimi viastnostmi

prisiusného redukovadia?

. Jaky musi byt rozdil v potencialech dilcich reakci, aby reakce probéhla kvantitativné?

. Rozdil potencialu dvou diléich reakgi je 0.5 V. Lze na zakladé jen tohoto Gdaje fici, Ze reakce spontanné

probéhne?

. Vysvétlete, proc prubéh iiady redox reakci znacné zavisi na pH?

. Napiste obecny tvar Nemst-Petersovy rovnice a vysvétiete vyznam jednotlivych symbold.

Co je to formalni (podminény) oxidacné-redukéni potencial? Lze ho ve vztahu pro vypodet potencialu E

daneé dilci reakce nahradit tabelovanou hodnotou standardniho potencidu?

Co je to redox ekvivalent, ekvivalentove cislo, molarmni hmolnost ekvivalentu, latkova koncentrace

ekvivalentu?

10. VSechny niZe uvedené Eastice mohou plisobit jako oxidovadia i jako redukovadia s vyjimkou jediné. Ktera
toje?
a) Ch, b) CIO", c) NO», d) N*

11. Vrovnici 31+ 6 OH =04 + 51" + 3 H;0 naleznéte, co je oxidovadio a co redukovadio (v tomto poradi
jsou uvedeny v nabizenych odpovédich): a) OH al, b) 1,a OH', c) alOy, d) ,al’, e) hal,

12. Vypodiéte molami hmotnost ekvivalentu KMnO, pro reakd v neutralnim, resp. alkalickém prostiedi
(redukuje se na MnO,).

18, é?;iéje latkova koncentrace ekvivalentu (dfive normalita) 0.3 M roztoku Cr0/%, jestlize je redukovan na

ion?

© OND UA W



17. Tabulky

AlICl5

Al(OH)
Al(SO4)s
Al(SO4)s. 18H0

As;03

B20;

BaCO;

BaCl,
BaCl,.2H,0
BaCrOy4
Ba(NO3)2

BaO

Ba(OH)2
Ba(OH),.8H;0
BaSO;

BiCly
Bily
Bi(NOs)s 5H0

137,34
197,35
208,25
244,28
25333
261,35
153,34
171,35
315,48
233,40

208,98
315,34
589,97
485,07

Cd

CO
CO(NHz)
CO;
COOH

CH,COO
C'q;HuNz
(ethylendiamin)
CO

CaCN;

CaCOsy

caC,

CaCly
CaCl,.6H0
CaCl(ClO)
CaF;
CaHPO,.2H;0
Ca(HPOy4). HO
Ca(NOs),. 4H0
CaO

Ca(OH).
CaS0,4.2H0

CdCO4
CdCl,.2H0
CA(NOs), 4H:0

260,43
351,68
465,96

79,90

12,01
28,01

44,01
45,02
59,05
60,10

88,02

40,08
80,10
100,09
64,10
110,89
219,08
126,99
78,08
234,05
252,07
236,15
56,08
74,08
172,17

112,40
172,41
219,34
308,47




Cl

Co

Cu

Fe

CaClz.6H0
Co(NOs)2.6H,0
CoO
CoS0,.7H,0
Co304

CrCls.6H:0
Cr(NO41).9H0
Crz0s

CuCOj3.Cu(CH),
CuCi

CuCi;
CuClz.2H,0
Cu(NO;)..3H0
CuO

Cus

CuS0O,
CuS04.5H,0
Cu0

FeCl.4H,0
FeCl;
Fe(NO3):.9H.0
Fe(OH)s

FeS

FeSOy
FeSO,.7H0
Fe;Os
Fez(SO4)s

35,45

58,93
237,93
291,04

74,93
281,10
240,80

51,886
266,45
400,15
151,99

99,99

63,546
221,12
99,0
134,45
170,48
241,60
70,55
95,61
159,61
249,68
143,09

18,0

55,847
198,81
162,21
404,00
106,87

87,91
151,91
278,02
159,60
562,02

Fe04

HBr

HCN

HCl

HCIO,

HF

HI

HNO;
H2C204.2H;0

HzS04
HiPO4

HgCl;

Hglz
Hg(NOs).H.0
HgO

Hgs

Hg2Cl,
Hg2(NO3)..2H;0

KAI(SO o). 12H;0
KBr

KBrOs

KCN

KClI

KCIOs

KCIO4

KCr(SO4) 12H20
KFe(S0,),.12H,0
KHCOs

KHzPO4

Ki

231,54

1,008
80,91
27,03
36,46
100,46
20,01
127.91
63,01
126,07
34,01
98,08
08,00

200,59
271,50
454,40
342,62
216,59
234,65
472,09
561,23

126,90

39,10
474,38
118,01
167,00
65,12
74,56
122,55
138,55
499,41
503,26
100,12
136,09
166,01



Mg

Mn

KIO,
KMnO4
KNO,
KNO,

KOH

KSCN
K:CO;
K,CrO4
KoCr204
K>SO,
K2S:05
K{Fe(CN)g
KJFe(CN)g).3H0

LiCl

LiNO3
LiOH
Li;CO4
LizSO.H0

MgCOa,
MgCl.
MgCl,.6H,0
MgO
Mg(OH)
MgS04.7H.O
MgaN,

MnCO4
MnCl,.4H,0
Mn(NO3)z.6H.0
MnO,

MnS
MnSO,4H,0
MnzO4

214,01
153,04
85,11
101,11
56,11
97.18
138,21
194,20
294,19
174,27
22233
329,26
422,41

6,739
92,39
68,94
23,95
73,89
127,96

24,305
84,31
95,21
203,30
40,30
58,32
246,47
100,93

54,94
114,95
197,91
287,04
86,94
87,00
223,06
228,81

00

Na

MoO;

NHs
NHAI(SO4)2. 12H,0
NH,Br

NH,Cl

NH,Cr(SO.). 12H,0
NH.Fe(SOu). 12H.0
NHMgPO,.6H,0
NHMnPO 4 H,0
NH,NO;

NH,SCN
(NH)-Cr0;
(NH,)Fe(S04)2.6HC
(NH)2HPO,
(NH)80,
(NH,)sM0;024.4H20
NO

NO;

NaBr

NaCl

NaClO

NaClO;
NaClO,.H,0
NaHCO4

Nal
NaNHHPO4 4H;0
NaNO-

NalNO,

NaOH

NaB,0;. 10H,0
Na,COs;
Na;C0s;.10H,0
Na;HPO,. 12H,0

95,84
143,94
160,07

14,007
17,03
453,33
97,94
53,49
478,34
482,19
245,41
185,06
80,04
76,12
252,07
392,14
132,06
132,14
1235,86

30,01
46,01

22,99
102,89
58,44
74,44
106,44
140,46
84,01
149,89
209,07
69,00
85,00
40,00
381,37
105,99
286,14
358,14




Pb

Sb

Na;MoQ,.2H:0

Na;S.9H,0
Na;S0;3.7H.0
Na;SO,4. 10H,0
Na;$,03.5H,0
NasSbSs, 8H,0

NiClz.6H,0
Ni(NOs).6H;0
NiO

NiSO4 7TH0

PCl3
P20s

PbCO;
PbCl,
PbCro,
Pb(NO3);
PbO
PbO,
PbS
PbSO,

SCN
S0,
SbClz

Sby0,
ZrOCl,.8H,0

101

241,95
77,98
240,18
252,15
322,20
248,18
481,11

58,71
237,71
290,81
74,71
280,88

15,9984
17,0074

30,97
137,33
141,94

207,19
267,20
2781

323,18
331,20
223,19
239,19
239,25
303,25

32,06
58,08
64,06
80,06

121,75
223,11
291,50
322,25

Sr

SiCly

SnCl2.2H,0

SnO

SrClz.6H,0
Sr(NOs)z.4H,0
Sr(OH)z.8H,0
Srs0,

TiCl,
Tio;

ZnCO,

ZnCl
Zn(NO;3).6H.0
ZnO

ZnS
ZnS0,7H,0

ZrCly

339,69

28,086
169,80
60,09

118,69
225,63
260,50
134,69
150,69

87,62
147,63
266,62
283,69
265,76
183,63

47,90
189,71
79,80

204,37

183,85

65,37
125,38
136,28
297,47

81,37

97,43
287,54

91,22
233,03

123,22



Koncentrace  H,SO,

hm.%

=~ =}
5N

S8 8RB LFTLIVEEERNEEELYLBERBYENR

1,0188
1,0250
1,0385
1,0522
1,0661
1,0802
1,0047
1,1094
1,1243
1,13%4
1,1548
1,1704
1,1862
1,2023
1,2185
1,2349
1,2515
1,2684
1,2855
1,3028

1,3205

1,3384
1,3569
1,3758
1,3851
1,4148
1,4350
1,4557
16,4768
1,4983
1,6200
1,5421
1.5646
1,5874
1,6105
1,6338
1,6574
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TABULKA 2

roztokdl néktery in 120°C/ B

HNO;

1,0091
1,0201
1,0312
1,0437
1,0543
1,0661
1,0781
1,0903
1,1026
1,1150
1,1276
1,1404
1,1534
1,1666
1,1800
1,1934
1,2071
1,2205
1,2336
1,2463
1,2591
1,2718
1,2847
1,2975
1,3100
1,3219
1,3336
1,3448
1,3560
1,3667
1,3769
1,3866
1,3959
1.4048
1,4134
1,4218
1,4298

HCI

1,0082
1,0181
1.0279
1,0376
1,0474
1,0574
1,0675
1,0776
1,0878
1,080
1,1083
1,1187
1,1280
1,1382
1,1493
1,1563
1,1691
1,1789
1,1885
1,19880

Kof

1,0165
1,0348
1,0531
1,0717
1,0804
1,1002
1,1283
1,1475
1,1668
1,1864
1,2062
1,2263
1,246

1,2669
1,2879
1,3091
1,3304
1,3520
1,3738
1,3859
1,4183
1,4409
1,4639
1,4871
1.5106

NaOH

1,0207
1,0428
1,0648
1,0869
1,1089
1,1309
1,1530
1,1751
1,1972
1,2191
1,2411
1,2629
1,2848
1,3064
1,3279
1,3480
1,3696
1,3900
1,4101
1,4300
1,4494
1,4685
1,4873
1,5065
1,5253

NHs

0,895
09811
0,9730
0,0651
0,575
0,501
0,8430
0,9362
0,9295
08229
09164
0.9101
0,040
0,8980
0,8920



Koncentrace  H;SO, HNOa

hm.%
76 1,6810 1.4375
78 1,7043 1,4450
80 1,7272 1.4521
82 1,7491 1,4588
84 1,7683 ~ 1,4655
86 1,7872 1,4716
88 1,8022 1,4773
20 1,8144 1,4826
92 1,8240 1,4873
o4 1,8312 14912
96 1,8355 1,4852
98 1,8361 1,5008

8

1,8305 1.5120



Rozpustnost nékterych anorganickych latek ve vodé
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TABULKA 3.

Rozpu *nost pi dané teploté je dana poctem grami latky uvedeného sloZeni, které se rozpusti ve 100 g vody.

Yb2(S04)s 8H0

3467

Sloucenina o° 20° 60° 80° 100°
Ba(NOs), 4,92 8,88 20,48 27,32 34,13
Ba(OH). 8H,0 320 6,87 61,23 2398 (75
CuCly.2H,0 107,27 117,58 149,35 172,28 20167
CUSO,.5H,0 23,96 36,60 80,80 120,20 196,54 (95°)
FeS0,.7TH0 32,96 61,48 180,59 (56°)
HsBO; 2,69 5,02 14,79 23,91 37,61
KAI(SO,)z. 12H,0 5,92 11,27 55,85 173,18
K2CrO4 59,03 63,76 72,26 76,07 79,62
KzCr07 4,50 12,00 43,00 73,00 95,59
Ki{Fe(CN)e] 31,44 4521 71,67 81,75 88,72
KHPO4 14,15 22,31 49,35 70,36 83,36 (90°)
KNOs 13,63 31,87 108,98 170,05 242,39
K280, 11,05 18,36 21,49 23,97
MgSO.,. 7H.0 59,42 105,53 205,49 (48°)
NHAI(SO)2. 12H,0 5,77 11,10 52,20 148,48
(NH)Fe(S0.), 6H,0 29,74 37.98 74,58 91,65 (70°)
NHH.PO, 22,81 36,32 82,76 120,68 173,98
(NH,)zHPO, 42,86 68,92 97.23 105,80 (70°)
(NH.)SO. 70,21 75.16 87.21 94,30 102,13
NaCl 35,63 35,86 37,08 37,97 39,02
NaoHPO,. 12H,0 4,24 22,36 39,79 (26°)
N2,S04. 10H,0 10,78 57.14 278,44 (32°)
Na,SO, 4956 (33°) 4520 4331 42,21
PB(NOs) 39,84 55,73 91,42 108,57 126,94
60,72 13.27 8,67 5,03
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