LABORATORNI TECHNIKA

MASARYKOVA UNIVERZITA V BRNE

fakulta ptirodovédecka

Vybér ze skript

LABORATORNI TECHNIKA

KOLEKTIV

Brno 2005



LABORATORNI TECHNIKA

Uvod

Tato ¢ast starSi verze skript pro vyuku laboratorni techniky slouzi k pochopeni principii jednotlivych
uloh a seznameni se zakladnimi laboratornimi pomickami.

Na nové verzi se pracuje, hotova bude do konce r. 2010.

MANIPULACE S CHEMIKALIEMI

S chemikaliemi zachazime tak, jak je uvedeno obecné v laboratornim fadu, pfi¢emz mame na paméti to, zZe
kazda chemicka latka vyZaduje specificky pfistup, ktery se opira predev§im o znalost vlastnosti chemickych
latek. Hlavni zdsadou manipulace z chemickymi latkami, zvlasté pak t€mi, které jsou oznaceny jako nebezpecné,
je chranit zdravi své, zdravi svych spolupracovnikii a chranit Zivotni prostfedi. Pfi manipulaci
s chemickymi latkami je tfeba se fidit vystraznymi symboly, R-vé€tami (charakterizuji specifickou rizikovost
latky) a S-vétami (strucn¢ uvadéji pokyny pro zachazeni s chemickymi latkam)i. Vystrazné symboly, R- a S-
véty byvaji uvedeny na S$titku, pficemz v kazdé vétsi laboratoti by mél také byt dostupny seznam vSech téchto

N

bezpecnostnich listech (dale jen BL, musi byt uvedeny v ¢esting), ptipadné v odborné literatute.

Kazdé komeréni baleni chemikalie musi byt fadn€ oznaceno Stitkem. Forma Stitku se mtize pon¢kud lisit podle
vyrobce. Pokud si vytvafime nahradni baleni chemikalie, je tfeba tento Stitek vytvorit tak, aby spliioval pravidla
dana legislativou.

Stitek obsahuje n&kolik informaci. Nejdiilezit&jsi informaci je nazev chemikalie. Ten byva uveden v jazyku té
zemeg, odkud dana chemikalie pochézi, doplnéném vétsinou o nazev latinsky. Déle je na Stitku uveden vyrobce
chemikalie, chemicky vzorec latky, jeji Cistota (viz vyse), pokyny popisujici rizika a manipulaci s chemikalii
v podobé R- a S- vét, vystrazné symboly. Na Stitku mohou byt uvedeny piipadné dalsi dopliujici udaje (molarni
hmotnost, ptivod latky, obsah necistot, atd).

CISTOTA CHEMIKALII

Vétsina chemikalii latek pro nejrizngjsi druhy reakei je pramysloveé vyrabéna. Tyto chemikalie dodavané jsou
vyrobcem opatieny Stitky, na nichz je uvedena fada informaci o obsahu komer¢niho baleni latky, pfedevs§im
nazev latky, jeji Cistota. Cistota chemikalie je rozhodujici pro jeji planované chemické pouziti.

Podle Cistoty chemikalie délime na:

Cisté chemikalie a) chemicky cisté (ch. ¢.; purissimum speciale)
b) pro analyzu (p. a.; pro analysi)
c) ¢isté (¢.; purum)

technické chemikalie a) Cisténé (depuratum)
b) technické (technicum)
¢) surovy (crudum)

Pripravuji se téZ chemikalie s Cistotou pozadovanou pro specidlni ucely (pro UV spektroskopii, pro
chromatografii apod.).

Pozadavky na Cistotu chemikalii pro farmaceuticky primysl jsou uvedeny ve specializovanych ptedpisech
(Cesky lékopis).
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PRECHOVAVANI CHEMIKALII

¢ Chemikalie musi byt uloZzeny v dobfe uzavienych nadobach z vhodného materidlu, vétSinou skla, a
oznaceny, nejlépe normalizovanym S$titkem. Neni-li nddoba zieteln€ a jednoznacné popsand, je nutné
jeji obsah kvalifikované zlikvidovat.

»  Latky, které reaguji se sklem, se musi uchovavat v nadobach z plastickych hmot nebo kovu.

*  Slouceniny, které se svétlem rozkladaji, je nutno skladovat v nadobach z neprithledného materialu nebo
tmavého skla.

e Alkalické kovy musi byt pfechovavany pod vrstvou vysokovrouciho nereaktivniho rozpoustédla jako je
petrolej, parafinovy olej apod.

e  Bily fosfor se uklada pod ochrannou vrstvou vody. Pfipadny ubytek kapaliny je tfeba nahradit.

» Latky, jejichz pfipadnym smichanim muze dojit k nebezpecné reakci, musi byt ukladany odde€lené
(oxidacni ¢inidla - hoflaviny).

e Pokud je nékterd z chemikalii zaroven jedem, hoflavinou i latkou explozivni, musi byt uchovavana
podle piedpist platnych jak pro jedy, tak i pro hoflaviny nebo latky explozivni.

* Nadoby s agresivnimi latkami nesméji byt prechovavany ve vétsi vysce nad zemi (podlahou) nez
165 cm.

Podle nebezpecnosti rozdélujeme chemické latky do nékolika skupin na latky:

* vybusné (E), které mohou exotermné reagovat i bez pristupu kysliku za rychlého vyvinu plynu nebo u nich
dochazi pti definovanych zkusebnich podminkdch k detonaci a prudkému shofeni, nebo které pii zahtati
vybuchuji, jsou-li umistény v casteéné uzaviené nadobé
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* oxidujici (O), které pfi styku s jinymi latkami, zejména hotlavymi, vyvolavaji vysoce exotermni reakci

F+

]

* extrémné horlavé (F+), které v kapalném stavu maji bod vzplanuti nizsi nez 0°C a bod varu nizsi nez 35°C
nebo které v plynném stavu jsou vznétlivé pfi styku se vzduchem za normalni (pokojové) teploty a normalniho
(atmosférického) tlaku a bez ptivodu energie

F
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* vysoce horlavé (F), které:

—se mohou samovolné zahfivat a poté vznitit pii styku se vzduchem za normalni (pokojové) teploty a

normalniho (atmosférického) tlaku a bez pfivodu energie

—se mohou v pevném stavu snadno vznitit po kratkém styku se zapalnym zdrojem a po odstranéni zapalného

zdroje dale hoti nebo doutnaji

— maji v kapalném stavu bod vzplanuti nizsi nez 21°C a nejsou extrémné hotlavé

—pfi styku s vodou nebo s vlhkym vzduchem uvoliiuji vysoce hoflavé plyny v mnozstvi nejméné 1 litr.kg—1. h—1
T+

* vysoce toxické (T+), které po vdechnuti, poziti nebo proniknuti do kiize mohou i ve velmi malém mnozstvi
zpusobit akutni nebo chronické poskozeni zdravi nebo smrt

T
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2= 1. toxické (T), které po vdechnuti, poZiti nebo proniknuti do kiize mohou i v malém mnoZstvi zpUsobit
akutni nebo chronické poskozeni zdravi nebo smrt
Xi

X

* drazdivé (Xi), které nemaji vlastnosti Ziravin, ale pfi pfimém dlouhodobém nebo opakovaném styku s kuzi
nebo sliznici mohou vyvolat zanét

C
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» Ziravé (C), které pii styku s zivou tkani mohou zpusobit jeji zniceni
Xn
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* horlavé (Xn), které maji bod vzplanuti v rozmezi od 21°C do 55 °C
* zdravi Skodlivé (Xn), které po vdechnuti nebo proniknuti do kiize mohou zplsobit akutni nebo chronické
poskozeni zdravi nebo smrt
« senzibilizujici (Xn), které po vdechnuti, poziti nebo proniknuti kiizi mohou vyvolat pfecitlivélost tak, ze po
dalsi expozici vznikaji charakteristické ptiznaky
+ karcinogenni (Xn), které po vdechnuti, poziti nebo proniknuti klizi mohou vyvolat nebo zvysit Cetnost
vyskytu rakoviny
* mutagenni (Xn), které po vdechnuti, poziti nebo proniknuti kizi mohou vyvolat nebo zvysit cetnost vyskytu
genetickych poskozeni
* toxické pro reprodukci (Xn), které po vdechnuti, poziti nebo proniknuti kiizi mohou vyvolat nebo zvysit
Cetnost vyskytu nedédiénych poskozeni potomki, poskozeni reprodukénich funkci nebo schopnosti reprodukce
muze nebo zeny

N
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* nebezpecné pro Zivotni prostitedi (N), které po proniknuti do zivotniho prostfedi predstavuji nebo mohou
piedstavovat okamzité nebo opozdéné nebezpeci

TOXICITA CHEMIKALI{

Toxicita' (toxikén = jed): Za jedy jsou povazovany viechny latky, které maji vyrazny $kodlivy Gginek na
organismus jiz v malych davkach. Toxikologie je véda o jedech, zabyvajici se nezadoucimi biologickymi
vlastnostmi latek. Za jejiho zakladatele je povazovan Paracelsus, stfedoveéky 1ékat. Ekotoxikologie je védni
obor, ktery zkouma pisobeni chemickych latek v zivotnim prostfedi.

Jedy mlzeme posuzovat (porovnavat) podle nasledujicich vlastnosti:
fyzikalni - vzhled, pach, hustota, barva, apod.
chemické - zptsob projevu, do jakych reakci vstupuji, reaktivita, apod.
biologické - sledovani biologickych t¢inkt, které mohou byt:

zédouct - snaha o jejich vyuziti k rozvoji a podpofe organismu,
nezadouci - snaha o jejich vylouceni, zpravidla se jedna o ucinky toxické, a to:
akutni - projevi se ihned po poziti,
pozdni - projevuji se nasledné po n¢jakém case, latka se zpravidla do organismu dostava

postupné, opakované, odtud moznost tzv. chronickych uc€inkt (alergie). Alergii se
rozumi nepfiméfené silna reakce organismu na néjakou skodlivou latku. Jsou zcela
individualni.



LABORATORNI TECHNIKA

Mira toxicity chemikalie se uvadi v tzv. letalni davce — LD (dosis letalis). Napt. LDs, je takové mnozstvi latky
v gramech ¢i miligramech, které zptuisobi uhynuti 50 % zasazenych organismi. Toxikologické informace jsou
uvedeny v BL, které distribuujici firma dodava spolecné s latkou.

DiileZité specialni icinky chemikalii:

» karcinogenni u¢inky - je problém je dokazat, sleduje se vznik konkrétniho nadoru

» mutagenni G¢inky - latky vyvolavaji zmény v bilkovinnych fetézcich s genetickymi informacemi
* teratogenni U¢inky - zasahuji do vyvoje embrya (dochazi k poskozeni plodu)

* strumigenni Uc¢inky — zptsobuji onemocnéni §titné zlazy, ovliviiuji distribuci jodu do §titné zlazy.

ZAKLADNI INFORMACE O NEKTERYCH SKUPINACH CHEMIKALII A PRACI S NIMI

Rozpoustédla

Z hlediska bezpecnosti prace je mizeme rozdélit rozpoustédla na hoFlaviny a latky nehoflavé. Hoflaviny maji
zpravidla jiz pfi laboratorni teploté velkou tenzi par, a proto se vzduchem tvofi vybusné smési. Smés par se
vzduchem je explozivni pouze v uritém rozmezi koncentraci pary ve smési se vzduchem (informace o slozeni
vbusnych smesi najdeme v BL pfislusné latky). Pary hoflavin jsou obvykle té€zsi nez vzduch, a proto se udrzuji
pii zemi a pfi prelévani hoflavin mtze dojit k jejich zapaleni od plamene kahanu. Z tohoto diivodu je nutné
vSechny zdroje otevieného plamene pfi manipulaci s hoflavinami uzaviit. Podle stupné nebezpecnosti (teploty
vzplanuti) délime hotlaviny do ctyf tiid:

Trida Teplota vzplanuti/ Priklady
hoflavosti °C
1. do 21 aceton, ether, sirouhlik, methanol, ethanol,
benzin, benzen, toluen, tetrahydrofuran, dioxan
II. 21-55 butanol
I11. 55-100 anilin
1V. 100 - 250 vyssi alkoholy

Hoflaviny nikdy nezahfivame pfimym plamenem, ale napf. na vodni nebo olejové lazni, topnym hnizdem,
elektrickym vafi¢em, apod. Zbytky hoflavin nevylévame nikdy do vylevek, ale do nadob k tomu urcenych.
Lahve s hoflavinami se plni pouze do 3/4 objemu. Pfi pfenédseni je nikdy nedrzime za hrdlo. Skladovani hoflavin
I. a II. tfidy ve sklenénych, nebo jinych rozbitelnych obalech o obsahu nad 5 litrii neni v laboratofi dovoleno. Pfi
praci s hoflavinami musime mit povédomost o umisténi vhodnych hasicich prostiedku.

Kyseliny a zasady

Silné mineralni kyseliny a louhy jsou latky silné leptajici. Jiz malé kapicky vznikajici pfi neopatrném pielévani
apod. zpusobuji na pokozce popaleniny a vazné poskozuji o¢i. Kyseliny a zasady ptelévame vzdy za pouZiti
nalevky a lahev drzime tak, abychom neposkodili jeji oznac¢eni. Zakladni zasady prace s roztoky kyslin a louht
jsou:

»  Redéni provadine nejlépe na podlozni mise v digestoti. Kyseliny a louhy pielévame vzdy za pouziti nalevky
a lahev drzime tak (nejlépe Stitkem nahoru), abychom neposkodili jeji oznaceni. Pfi nalévani pouzivame
vzdy ochranné rukavice, pfipadn€ ochranny stit.

e Pfi fedéni kyselin nalévame vzdy kyselinu do vody, rovnéz tuhy louh vzdy sypeme do vody (nikdy ne
opacné). Roztokem vzdy michame, aby nedoslo k lokdlnimu pfehfati a pfipadnému vystiiknuti roztoku.
Rozlité kyseliny nebo zasady splachujeme vodou, pfipadné je neutralizujeme.

¢ Dojde-li k pottisnéni pokozky kyselinou nebo zasadou, zasazené misto ihned oplachujeme silnym proudem
vody, neutralizaci provadime u kyselin 2 % roztokem hydrogenuhli¢itanu sodného, popt. boraxu a u zasad 1
% roztokem kyseliny octové, popf. borité. Neutralizacni roztoky byvaji v laboratofi zpravidla k dispozici.

e Pii vstfiknuti kyseliny ¢i zasady do oéi je tieba je ihned vyplachovat velkym mnozstvim vody, nejlépe
pomoci oéni sprchy. Zadnou neutralizaci neprovadime, na oéi piilozime sterilni hydrofilni mul, zavaZeme
a postizeného v kazdém piipadé dopravime k I1ékafi.
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Pfi nechténém polknuti roztoku kyseliny (nemélo by k tomu dojit, pokud pouzivame bezpecny zpisob
pipetovani) je nejlépe vypit suspenzi oxidu hofec¢natého ve studené vodé. Pii poziti zasady davame
postizenému vypit vEét§si mnozstvi 1% roztoku kyseliny octové nebo vétsi mnozstvi ochlazené ziedéné
citronové $tavy. Zvraceni zasadné nevyvolavame. Postizeny musi byt co nejdiive dopraven k 1ékati.
Kyselinami ¢i louhy potfisnény odév musi byt co nejrychleji odstranén.

Plyny

Technické plyny se dodavaji stlaéené nebo zkapalnéné v ocelovych tlakovych lahvich. Pfi dopravé je nutno
chranit ocelové lahve s plyny pfed narazem (velké lahve ptfenaseji vzdy dveé osoby). Ventily musi byt pfitom
dobfe uzavieny a opatfeny ochrannymi kloboucky. Lahve jakymkoli zptisobem posSkozené (napi. s
netésnicimi ventily) musi byt ihned vyfazeny z provozu.

Na pracovisti, t.j. v laboratofi, musi byt 1dhve zajistény proti padu fetizky, které jsou pfipevnény na pevné
zabudovaném zafizeni (digestof a pod.). Tlakové lahve nesméji byt umistény v blizkosti tepelnych zdroja.
Laboratote, ve kterych se tlakové lahve pouzivaji, musi byt na dvefich z chodby viditelné oznaceny
tabulkou s udanim pouzitého plynu. Tlakové lahve obsahujici plyny téz§i nez vzduch nesméji byt
skladovany v prostorach pod Grovni terénu (sklepy).

Dojde-li k pozaru je tfeba z hoticiho pracovisté nejprve odstranit ocelové lahve s plyny.

Lahve jsou podle druhu plynu, ktery obsahuji, oznacovany ve své horni ¢asti barevnym pruhem. Natér je
provadén trvanlivym lakem. Lahve na elektrolyticky vodik se kromé barevného pruhu oznacuji velkymi
pismeny "EL". U nékterych hotlavych a jedovatych plynd jsou na lahvi pruhy dva. Ventily na lahvich s
hoflavymi plyny maji vzdy levy zavit. Nasledujici tabulka uvadi piehled nejpouzivanégjSich plynd a jejich
oznaceni.

PLYN STARE ZNACENIi | NOVE ZNACENi*
Kyslik modra N/ bila / modré
Acetylen bila N / kastanova /
kaStanova
Argon hnéda N/ tmave zelend / Seda
Dusik zelena N / erna / zelena
Oxid uhli¢ity Cerna N /8eda / Seda
Helium hnéda N /hnéda / Seda
Xenon, Krypton, Neon Seda N / zelend / Seda
Vodik Cervena Cervena / Cervena
Vzduch Seda N / zelena / Seda

*Pismeno N je napsano v horni zaoblené ¢asti ldhve a znamenad, ze se jednd o nové znaceni,
respektive, Ze jde o nové znaceni, které je odlisné od starého znaceni

Barva uvedena za pismenem N uddva barvu horni zaoblené ¢asti plynové lahve. Posledni barva je barva
valcové Casti tlakové lahve. Barva valcové €asti ovSem neni normou stanovena, a tak se miaze ponékud
odlisovat od zde uvedenych hodnot.Kromé barevného oznaceni, musi tlakové lahve obsahovat nalepku,
ktera obsahuje nekolik informaci. Slozeni plynu, nebo plynné smési (O,), iplny nazev a popis plynu (kyslik
stlaceny), oznaceni vyrobku vyrobcem (kyslik 2.5), bezpecnostni znacka (obdoba znacek pouzivanych pro
znaceni chemikalii, viz vySe), upozornéni vyrobce (lahve vracejte se zbytkovym pietlakem), bezpecnostni
véty a rady (nebezpeci pozaru pfi styku s hoflavymi latkami), nazev adresa a telefonni ¢islo vyrobce, atd.
Odbér plynu z lahve neregulujeme ventilem na lahvi, protoze ten slouzi jen k jejimu uzavirani. Ke snizeni
tlaku odebiraného plynu se pouziva redukéni nebo jehlovy ventil.

Plyny se sméji vypoustét z lahve pouze pies redukeni ventil, ureny pro dany plyn a oznaceny ptislusnou
barvou. Po pouziti lahve se musi ventil ihned tésné uzaviit. Zavity redukéniho ventilu ur¢eného pro kyslik
nesmime nikdy mazat tukem, nebot’ pfi styku se stlacenym kyslikem mize dojit k explozi.

Redukeni ventil se pripojuje na vyvod lahve pomoci matice B. Pred pfipojenim ventilu je vzdy tieba
zkontrolovat zda je tésnici krouzek T neposkozeny, aby nedochazelo k unikéni plynu. Pfed otevienim
ventilu na lahvi je tieba uzaviit uzaviraci ventil V a povolit regulacni Sroub R tak, aby na ném nebylo citit
tlak pruziny P. Po otevfeni ventilu na lahvi ukdZze manometr M tlak plynu v ni. Utahovanim Sroubu R Ize
potom naregulovat pozadovany tlak na manometru N. Takto je lahev pfipravena na odbér plynu. Pomalym
otaCenim uzaviraciho ventilu V pak lze nastavit pozadovany proud plynu. Tlak odebiraného plynu se
samoc¢inné reguluje prohybanim membrany C a dosedanim c¢epu do loziska D. Do redukéni komory E
zasahuje pojistny ventil Z, kterym unikne plyn pfi poruse regulacniho zafizeni.
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Schema redukcniho ventilu

T - tesnéni, B - matice na pripojeni k lahvi M -
manometr tlaku plynu v lahvi, N - tlakomér odebiraného
tlaku plynu, V - vypustni ventil, E - komora na snizeni
tlaku plynu, C - membrana, D - ventilové loZisko,

P - pruzina, R - regulace ventilu, Z - pojistny ventil.

Jehlovy ventil:
B - matice pro pripojeni na lahev T - tésneni

«  Ci¥téni a suSeni plynii. Vétsina pramyslové dodavanych plynil je dostatené &isté, a proto neni tieba je dale
cistit. Taktéz obsah vody v plynu z tlakové lahve je zanedbatelny, jestlize ale potfebujeme plyn jesté vice
vysusit, nechdvame ho pied vlastnim odbérem prochdzet suSici trubici naplnénou suSidlem, coz je latka
absorbujici vodu. Pfi suseni pramyslovych plynt z tlakové lahve se nejbéznéji pouziva molekulovych sit.
Plyny, které v laboratofi pifimo pfipravujeme obsahuji fadu necistot. Necistoty maji povahu jak
mechanickou (prach, kapicky kapalin pouzitych pro pfipravu plynu), tak chemickou (pary kapalin pouzitych
pii ptiprave plynu, jiné plyny). Mechanické necistoty odstrafiujeme vhodnymi filtry, popfipadé fyzikalnimi
metodami (odstiedivy efekt, elektrostatické filtry). Chemické necistoty odstranime bud kondenzaci
zneéist'ujicich par a plynt, nebo chemickou absorpci. Naptiklad vody se mizeme zbavit jak ochlazenim
plynu na dostatecn¢ nizkou teplotu, nebo absorpci v molekulovych sitech popftipad¢ latkach které vodu
chemicky vazi (koncentrovana kyselina sirova, bezvody chlorid vapenaty, oxid fosfore¢ny, sodik a mnohé
dali). Obdobné postupujeme pii odstraiiovani dalsich necistot. Cistény plyn nechavame prochazet médiem,
které danou necistotu absorbuje (napf. k odstranéni oxidu uhli¢itétho probublavame plyn roztokem
hydroxidu véapenatého).
latkami. Molekuly plynu, jestlize nemame zapnutou digestof, se velmi rychle rozptyli po celém objemu
mistnosti a jestlize jde o plyn jedovaty, mize vazné ohrozit zdravi, popfipadé i Zivot n€kolika lidi najednou.
Podle fyziologickych u€inkii plyny rozdélujeme do tii zakladnich skupin:

1. Plyny vytésnujici kyslik, tedy plyny v zasad¢ nereaktivni a bez vétSich t€inkd na organismus, které
ale pfi vypousténi do okolniho vzduchu zptsobi sniZzeni koncentrace kysliku a mohou zptsobit
duseni a nevolnost (dusik, oxid uhli¢ity, argon apod.).

2. Plyny reagujici s zivymi tkanémi, tedy plyny siln€ reaktivni, které pii styku s zivymi tkanémi, ale i
materialnim vybavenim pisobi jeho poskozeni (chlor, chlorovodik, fluor, oxid sifi¢ity apod.).

3. Plyny narusujici zivotni funkce (latkovou vyménu, dychani apod.), tedy plyny jez jsou nebezpecné
pouze pro ¢loveka (kyanovodik, sulfan, atd.).

Piehled ucinku nékterych béZné pouzivanych technickych plyni v laboratori

PLYN SKUPINA UCINKY
Kyslik 2 slabé toxicky, ¢isty pusobi potize pfi vdechovani,
zpusobuje bolesti hlavy, drazdi sliznice a plice
Vodik 1 netoxicky plyn
Dusik 1 netoxicky plyn
Oxid uhlicity 1 stimuluje dychani, coz vede az k ochrnuti dychaciho
aparatu
Vzacné plyny 1 plyny této skupiny maji narkoticky tc¢inek, u plynti
s niz§i molekulovou hmotnosti dochézi k narkotickému
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ucinku az pfi vyssich tlacich
Sulfan 3 vysoce toxicky, drazdi sliznice, reaguje
s hemoglobinem, jedovatéjsi nez HCN
Amoniak 2 drazdivé ucinky, lepta sliznice a o€i
Oxid sificity 2 drézdi horni cesty dychaci, ve velkych koncentracich
zpusobuje edém plic
Oxid uhelnaty 3 reaguje s hemoglobinem, zpuisobuje duseni
Chlor 2 drazdi o¢i a horni cesty dychaci, zptisobuje edém plic,
oxidacni Cinidlo
Chlorovodik 2 intenzivni mistni drazdivé Gc¢inky, zpusobuje podrazdéni
sliznic, zanéty spojivek a zakaleni rohovky

Pouzita literatura:

1. http://www.fi.muni.cz/~xskrivan/files/jedy.html

2. Katalog firmy Fluka 1998/1999

3. I. Palegek a kol.: Toxikologie a bezpe&nost prace v chemii, VSCHT Praha 1996
4. J. Marhoul: Pfehled primyslové toxikologie, Avicentrum, Praha 1980

5. Informacéni letak firmy Linde plyn

CHEMICKE MATERIALY A LABORATORNI POMUCKY

Chemické reakce provadéné at uz za ucelem zkoumani nebo zdlivodd preparace latky se provadéji
v chemickych laboratornich nebo technologickych zafizenich, ktera jsou zhotovena nejcastéji ze skla, porcelanu,
kovli nebo plasti. Je proto nezbytn¢ nutné, aby kazdy pracovnik mél zakladni védomosti o slozeni a
vlastnostech jednotlivych materiala

A) Laboratorni sklo

Pod pojmem ,,sklo“ se obecné rozumi jakakoliv ztuhla amorfni tavenina, v uz§im slova smyslu jde o amorfni
ztuhla taveninua smési kfemicitand. Protoze jde vlastné o kapalinu v podchlazeném (metastabilnim) stavu, jsou
vlastnosti skla pfi zahfivani popsany jinymi charakteristikami, nez je tomu u tuhych latek. Jde o:

teplotu transformace (Ty) — nahle se zvétSuje tepelnd roztaZnost a meéni se i dalsi fyzikalni vlastnosti
bod méknuti (M,) — teplota, kdy se sklenény pfedmét za¢ina vlastni vahou deformovat
teplotu tdni

teplota transformace teplota tani
pevna, tuha, kiehka | plasticka, viskozni | kapalna

*  sklo se podle zpuisobu vyroby da rozdélit na sklo:
hutni — vznika ve sklafskych hutich vyfukovanim a zpracovanim roztavené skloviny (pfedevsim jde o uzité
aumélecke sklo
sklofoukacskeé — zpracovanim v huti vyrobenych trubic, banék, ty€inek... na sklofoukacském kahanu se daji
vyrobit nejriznéjsi sklenéné pfistroje a aparatury pro laboratorni ¢i technologické ucely
¢ chemicka odolnost skla se posuzuje dle stupné vylouzeni rozdrceného skla vodou za danych podminek
a zafazuje se do nékolika hydrolytickych tiid. Pouziva se napf. tzv. krupicova metoda (Ctyinasobek mérné
hmotnosti skla [g], rozdrceny na ¢astice o velikosti 0,3 — 0,49 mm se louzi ve 100 ml vody po dobu 5 hodin.
Vahovy ubytek, pievedeny na vylouzeny Na,O, se zjistuje vadZenim odparku, vysuseného pti 150 °C [mg], a
udava tak kvalitu skla.

hydrolyticka druh skla vahovy ubytek
trida [mg]
I sklo vzdorujici vodé 0-10
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11 rezistentni sklo 10— 15

111 tvrdé piistrojové sklo 15-25

v méekké pristrojové 25-50
sklo

\% malo odolné (Spatné) > 50
sklo

odolnost vii¢i kyselinam a louhtim. Skla jsou obecné odolngjsi vii¢i kyselinam nez louhtim. Tato odolnost
roste tim vic, ¢im vic jsou v nich alkalie nahrazeny oxidy kovi, ve vodé mén¢ rozpustnymi.Z kyselin je
leptd pouze kys. fluorovodikova za vzniku kyseliny hexafluorokiemicité a za vyssi teploty téz kyselina
fosforecna. U skla se posuzuje:

kyselinovzdornost, ktera se stanovuje jako ztrata vahy varenim skla ve 20 % HCI po dobu 3 hodin,

prepoétena na 1 dm? povrchu (u chem. skla < 1 mg/dm?)

odolnost viici louhiim, ktera se stanovuje vafenim skla s roztokem NaOH + Na,CO; (u dobrych skel

&ini ztrata 70 — 140 mg/dm? povrchu. Korozivni u¢inek louhi roste s teplotou a koncentraci louhu;

klesa v tadé NaOH — KOH — NH,OH — RbOH — CsOH — Ba(OH), — Ca(OH), (prakticky bez

ucinku)
odolnost vici nahlym teplotnim zménam souvisi s tepelnou roztaznosti skla. Veli€ina, podle které se da
usoudit, jak se sklo bude chovat pii nahlych teplotnich zménach, je koeficient linearni roztaznosti a. Obecné
maji skla meknouci pfi vyssSich teplotach vétsi odolnost proti ndhlym tepelnym zménam (coz je zvlaste
dilezité u varného nadobi). Tepelnou odolnost nejlépe vystihuji praktické zkousky spocivajici v pokusném
stanoveni nejvyssiho tepelného rozdilu (ve °C), o ktery lze vyhiaté sklo nahle ochladit (ponofenim do vody)
aniz nadoba praskne. U nas se pouziva pievazné¢ borosilikatové sklo domaciho piivodu Simax (tepelna
odolnost 310°C). Je mozno se setkat s aparaturami ze starSiho typu skla Sial (tepelna odolnost 220°C).
laboratorni sklo se vyrabi ve dvou zakladnich druzich jako sklo:

borosilikatové — malé o, snasi ndhlé zmeény teploty

normalni — vys$si d, nesnasi nahlé zmény teploty

Obsahuje 70 — 80 % SiO, a jeho vlastnosti se daji ovlivnit nasledujicim zplsobem;

mechanicka a tepelnad odolnost roste s rostoucim obsahem SiO,;

chemicka odolnost se zvysuje nahradou SiO, oxidem boritym

tvrdost a vys$si odolnost viici kyselinam a louhiim zpsobuje oxid hlinity

lepsi zpracovatelnost zpisobuj pridavek tavidel (Na,O, K,0, BaO, Ca0O, ZnO, MgO)

Vyrabi se pod riznymi obchodnimi nazvy:

SIMAX — Cesky vyrobek, borosilikatové sklo s vysokou tepelnou i chemickou
odolnosti vhodné chemické prace

SIAL — star$i borosilikatové sklo, pomérné mekké, dnes se jiz neuziva

KS —normalni sklo s malou tepelnou odolnosti

PN — pouziva se zejména na vyrobu teplomért

Pyrex — laboratorni sklo vyrobené v USA

ki‘emenné sklo je vyrobeno z Cistého oxidu kfemicitého zahtatého na 1800 °C a rychle zchlazeného, aby
nedoslo ke krystalizaci. Jeho teplota tani je 1725 °C, bod mé&knuti 1500 °C, Ma podstatné vy$si odolnost k
vysokym teplotam a tepelnym vykyvim nez bézné chemické sklo. Ma neobycejné nizky koeficient teplotni
roztaznosti. Mensi pfedméty z kfemenného skla snéseji i okamzité ochlazeni z ¢erveného zaru vodou. Pii
vysSich teplotach reaguje kfemenné sklo jako kyselina, a proto jej neni mozno pouzit v zasaditém prostiedi
nebo v prostiedi oxidd kovil. Mineralnimi kyselinami je proruSovano jen nepatrné; kyselina fluorovodikova
a fosforecna jej za tepla leptaji. Jeho zpracovani je mozné pouze v horkém kyslikovo — vodikovém nebo
kyslikovo — acetylenovém plameni. Pii del$im zahtivani nad 1130 °C dochazi k pfeméné na a-cristobalit (s
vys§im koeficientem délkové roztaznosti) a dochazi k tzv. rozsklivani.
Existuji dva typy kiemenného skla:

vlastni kfemenné sklo (&iré, a =4,9 . 107 1/°C, p=2,20 g cm™; vyrobeno z bezbarvého kiistalu),

kremenina (mlééné, neprihledné, protoze obsahuje velké mnozstvi mikroskopickych bublinek,

a=53a259.10"1°C, p=2,07 az2,1 g cm™; vyrobeno z kiemenného pisku)
sklo ma vedle celé fady vyhod i nékteré nevyhody. Je nutno si zvyknout na jeho kiehkost. Pii praci se
sklenénymi aparaturami je tfeba opatrné dotahovat svorky a dbat, aby byly opatieny korkovymi vlozkami
nebo pfetazeny gumovou hadici. Je tfeba téz neptekracovat tepelnou odolnost aparatury. Zahtivat kapaliny
je mozno jen v tenkosténném skle. Zalezi pfitom téz na jeho tvaru. Kulovitou nebo srdcovitou baiku
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mizeme zahfivat pfimym plamenem (ovSem nikdy ne svitivym). Baiika s plochym dnem nemusi jiz
takovéto zachazeni snést.
nejbéznéjsi sklenéné pomiicky v pouzivané chemické laboratori

kadinky

banky — Erlenmayerovy, varné, vakuové, odsavaci, vicehrdlé

nalevky, nasypky, frity, delici nalevky

misky, hodinova skla, Petriho misky

zkumavky

exsikatory — normalni a evakuovatelné

odmerné sklo — byrety, pipety, odmérné valce, odmeérné bariky

lahve, zdasobni lahve, prachovnice

chladice — sestupné, zpétné

—vzdusné, Liebigovy, kulickové, Dimrothovy

promyvacky, vodni vyvévy, trubicky, tycinky, kohouty

specialni aparatury a pomiicky — Soxhletitv extraktor, rektifikacni kolony, sublimacni aparatura,

Kippuv pristroj, zabrusové spojky, nastavce a ventily

zabrusy

¢isténi skla je nékdy pomérné slozitou zalezitosti. Mozné zptisoby uvadi nasledujici piehled metod:
- horka voda pro ¢isténi skla od anorganickych soli, kyselin a louht
- nerozpustné necistoty a zbytky kovl se odstrani kyselinami (ziedéna HCI, konc. HCl, HNO; a
H,SO4)
- mastnota saponatem, roztokem NaOH nebo KOH
- organické necistoty pomoci organickych rozpoustédel (EtOH, toluen, aceton, CHCIl; apod.) — pozor
na pouziti hoflaviny v mozné blizkosti hoticiho kahanu nebo plaminku plynového ohtivace)
- chromsirova més — smés jednoho dilu nasyceného roztoku dichromanu draselného a tii dila
koncentrované kyseliny sirové. Miseni je nutno provadét opatrné. Tato smés ma silné oxidaéni ucinky.
Nesmi pfijit do styku s organickymi hoflavinami (alkoholy, sirouhlikem a pod.). Zpravidla staci cistény
pfedmét ponofit na kolik minut do smési, poté oplachnout dikladné tekouci vodou. Pivodné oranzovy
roztok ztraci uzivanim Géinnost. Vyc€erpany roztok je modrozeleny.
- manganistanova smés — vodny roztok KMnO, neutralni lehce okyseleny kys. sirovou; povrch
¢isténého skla se pokryva vrstvou hydroxidi manganu, kterou rozpustime v konc. HCl (manganistanova
smés s konc. H,SO, je nejucinnéjsi, ovsem snadno dochazi pfi styku s organickymi latkami k explozi!)
- alkalicka lazen — roztok KOH v ethanolu nebo isopropanolu
- 10% roztok HF — pokud selzou piedchozi prostfedky, ptisobeni po kratkou dobu (30 min), roztok
odlepta povrchovou vrstvu skla a uvolni tak necistoty

- mechanické prostredky — kartace, ptip. kousky filtra¢niho papiru

- umyté nadobi se oplachuje destilovanou vodou a necha se okapat nebo se susi v susarné, pro rychlé
vysusSeni vyplachnout ethanolem, poté acetonem a pary odsavat pomoci vyvévy

- pro Cisténi ,,zapecenych* zabrusl se pouziva Bredemanniiv roztok — (10 dilt chloralhydratu, 5 dila
glycerinu, 5 dilti vody, 3 dily 25 % kyseliny chlorovodikové)

sklenéné nadobi se znacné poskozuje porusenim povrchu. Ztraci tim velmi na své odolnosti ke zméné
teploty i k narazu. Skrabnuti je podnétem k prasknuti ve sméru ryhy stejné jako nafiznuti skla, kterym si
pomahame pfii fezani sklenéného materialu. Sklenéné nadobi proto nesmime Cistit piskem nebo uzivat
piskové 1azné k zahtivani.

Piiloha 1: Zabrusy podle CSN 60 4004
slouzi k lehce rozebratelnému spojovani ¢asti aparatur (napi. barky, alonze, chladi¢e do sestavy destilac¢ni
aparatury, apod.). Tyto zabrusy jsou vyrabény v normalizovanych velikostech, aby byly rizné dily vymeénitelné

a vzajemn¢ zameénné. U zabrusu rozliSujeme jadro a plast’ zabrusu. —r
oznaceni | horni primér d, | dolni primér d,, | délka I/ | dovolené odchylky délky/
[mm] [mm] [mm] [mm]
14/23 14,5 12 23 2,0
29/32 29 25,8 32 2,0
45/40 45 41 40 2,0
71/51 71 66 51 2,5
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Piiloha 2: Orientacni ceny vybraného skla (v K¢):

kadinka 250 ml 27,00 K&

titraéni banka 250 ml 90,00

délici nalevka se zabrusem 250 ml 385,00 az 500,00
odsavaci banka 250 ml 225,00

exsikator o priméru 240 mm 1780,00

barka vakuova 250 ml 153,00

chladi¢ Liebigtiv délky 400 mm 273,00

chladi¢ Dimrothdv délky 400 mm 488,00
Soxhletuv extraktor 500 ml 1583,00

odmérna banka 50 ml se zabru

Priloha 3: Odolnost borosilikatového skla vi¢ci HF a NaOH

Corrosion Corrosion
5 ByHF Solutions By NaOH Solutions
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Piiloha 4: Vybrané vlastnosti skla Pyrex
Thermal Expansion x 10”cm/cm/°C (0-300 32,5
OC)
Strain Point, °C 510
Annealing Point, °C 560
Softening Point, °C 821
Hustota g cm™ 2.23
Dielektricka konstanta ( 1 MHz, 20 °C) 4,600
Index lomu pfi 589.3 nm 1,473
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Ptiloha 5: Chemické slozeni riznych druhi skla
Oxidy | Kavalier 35 | Kavalier Palex R Jena 20 | Jena Duran | Pyrex
Normal
Si0, 75,2 73,1 72,01 75,3 76,1 80,5
B,0; 7,8 5,9 10,97 7,6 16,0 11,8
Al O, 5,1 4,2 4,64 6,2 1,7 2,0
CaO 1,9 4,0 2,87 1,1 0,2 0,3
K,0 0,7 1,0 1,15 0,8 0,6 0,2
Na,O 9,5 7,8 7,9 5,7 54 4,4
MgO - 1,0 0,03 - - 0,06
BaO - - - 3,5 - -
Zn0O - 3,0 - - - -
Fe,0; - - 0,1 - - 0,23
MnO - - 0,18 - - -
A8203 - - - - - 0,7
Piiloha 6: Fyzikalni vlastnosti riznych druht skla
Druh skla Koef. lin. Odolnost vuci Bod
roztaznosti teplotnim méknuti
zménam
Kavalier 35 55.10° 230 °C 625 °C
Kavalier 4,9.10° 260 °C 650 °C
Palex
Jena 20 4,8.10° 290 °C 569 °C
Jena Duran 3,6.10° 285 °C 539 °C
Pyrex 32.10° -
obycejné sklo 9,0.10° -
Priloha 7: Fyzikalni vlastnosti kfemene (kfemenného skla)
specifickd véha kifemeniny 2,23
pevnost v tlaku [kg cm™] 19800
tvrdost podle Mohse 7
bod méknuti pti zatiZeni [°C] 1500
bod tani [°C] 1725
koef. linearni tepelné roztaznosti mezi 0 — 1000 0,55.10°
°C
povrchova vodivost [A cm™] 2,1.10™"
dielektricka konstanta 3,5-3,6
specificky odpor [MQ cm™] 1.10™"

Priloha 8: Porozita frit

12
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Oznaceni| Stiedni velikost Uziti
pori/ [Um]

00 200 — 500 rozptylovani plynt v tekutin€ pfi nizkém tlaku

0 150 — 200 rozptylovani plynt v tekutin€ pfi nizkém tlaku

1 90 - 150 filtrace velmi hrubych usazenin a srazenin, filtra¢ni podlozka pro gelovité
srazeniny, hrubé filtrace plynt, extrakcni aparaty pro hrubozrnny material

2 40 — 90 preparativni prace s krystalickymi srazeninami

3 15-40 preparativni prace s velmi jemnymi srazeninami, analytické filtrace, filtrace
celulézy, filtrace znecisténé rtuti, extrakéni aparaty pro jemnozrnny materiél

4 5-15 analytické prace s jemnymi srazeninami (BaSO,4, Cu,O atd.),
zavérové ventily pro rtut

5 1-1,5 bakterialni filtry,velmi jemné rozdé€lovani plynu pfi velmi vysokém tlaku

Piiloha 9: Ukazky sklenéného laboratorniho nadobi

JUoln

a, b, ¢ - rizné typy kadinek (podle Griffina), d,e - kadinka podle Philipse

NG e 7\

a b c d e f
banky: a - varnd, b - varnd se zabrusem, c,d - destilacni, e - titracni, j - zabrusovad pro vakuovou destilaci, g -
odsavaci banka

[RARA

Ndlevky: a - Bunsenova, b - obycejnd, ¢ - analytickd, d,e - pro rychlou filtraci

13
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i

m ﬁ
H WELS

Delici nalevky: a - kulova, b - hruskovitd Promyvacky: a - podle Drechslera, b - podle
Drechslera s fritou

a

:
i
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A) Porcelan, keramické materialy

Porcelan piedstavuje sklovity systém kiemicitant K, Ca, Mg, Al vyplnény jehli¢kovitymi krystalky mullitu (3
AlLO; . 2 Si0,) se zrnky neroztavené¢ho SiO,, prostoupeného nepatrnymi dutinkami, na rozdil od skla neni
homogennim materidlem. Vyrabi se z néj uzitné a umélecké ptedméty (mekky porcelan), ale také chemické a
laboratorni nacini (tvrdy porcelan). V chemické laboratofi i technologii se Casto pouZzivaji i dal$i keramické
materialy, které se vyrabéji zpravidla pro specifické pouziti.

*  Druhy porcelinu a keramickych materiali:

- mekky porceldn — vice tavidel, nizsi teplota vypalu (1300 — 1380 oC); niz§i mechanicka pevnost a horsi
dielektrické vlastnost

- tvrdy porcelan — vice kaolinu a méné Zivce, pali se pfi vyssi teploté; vyssi mechanicka pevnost, lepsi
dielektrické vlastnosti; pouziva se pro vyrobu pomticek k zihani nebo pro chemicky agresivni prostiedi

- pyrometricky porcelan — pro velmi vysoké teploty, ma vysoké body méknuti a tani

- oxidova keramika -Cisté oxidy Al,O3, ZrO,, MgO, BeO, ThO,, aj.

- grafitovd keramika — pro nejvyssi teploty

Porcelan se vyrabi s glazurou nebo bez ni:

s glazurou (sklovina s obsahem SiO, a Al,O;; barevné galzury s Cr,O; a CoO — tmavozelena a cernd) —
pouzitelny do teplot 1100 az 1200 °C (pfi vyssich teplotach glazure obvykle taje)
bez glazury — do teplot 1300 °C

e  Vlastnosti porcelanu

- vyssi chemicka a mechanicka odolnost ve srovnéni se sklem

- a(30az40.1071/°C), coz odpovida sklim Pyrex, SIMAX apod.

- bod mé&knuti cca 1400 °C

- ve vodé prakticky nerozpustny, narusuji ho HF a H;PO,, kyseld tavidla (KHSO,, NaHSO,) a
koncentrované, resp. roztavené hydroxidy, uhli¢itany, boritany, kyanidy alkalickych kova

- s kovovymi oxidy v zaru snadno tvofi kiemicitany (neodstranitelné se vtavuji do glazury)

- nékteré laboratorni nadobi se vyrabi z tvrdého porcelanu, ktery snési teploty az do 1300°C, nebyl-li
opatfen glazurou. Glazurovany porcelan mékne asi pii 1200°C. Mala tepelna roztaznost mu dovoluje
snaset znacné tepelné rozdily; pouze tenkosténny porcelan je vSak mozno beze skody ohfivat na vysoké
teploty

- nevyhodnou vlastnosti porcelanu je jeho kiehkost. Z tohoto diivodu se napt. porcelanova Spachtle a 1zice
snadno pferazi; porcelanové treci misky se nesmi pouzivat jako mozdife, nebot’ i zde hrozi prerazeni
porcelanové kopisté.

o Cisténi porcelanu. Cistime podobn& jako sklo. Tenkosténny porcelan mizeme zbavit nékterych
nerozpustnych organickych necistot i vyzihanim. Glazura kelimk je po taveni ¢asto popraskana (proto jsou
zpraidla na jedno pouziti).

¢ Nejcastéji uZivané porcelanové pomicky v chemické laboratori:

kelimky — s vickem, bez vicka, uvniti vidy polévané
odparovaci misky

treci misky s tlouckem

filtracni kelimky

Biichnerovy ndlevky

Piiloha 1: Orientacni ceny vybraného porcelanu

tieci miska o priuméru 100 mm s tlouc¢kem 105,50 K¢
odpatovaci miska o priméru 110 mm 54,30 K¢
Biichnerova nalevka o praméru 70 mm 124,50
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Ptiloha 2: Primérné technické vlastnosti kvalitnich druhd tvrdého porcelanu

specificka vaha 24 -2.5
objemové véha 2,25 -2,40
nasakavost [%] do 0,5
tvrdost podle Mohse 7
pevnost v tlaku [kg cm™] 4500 — 5500
pevnost v tahu [kg cm™] 250 — 350
pevnost v tahu za ohybu [kg m™] 700 — 900
modul pruznosti [kg cm™] 600000—800000
pevnost v ohybu razem [kgem cm’?] 1,8-22
stfedni specifické teplo mezi 20 az 400 °C 0,22
[kcal kg °C"]

stiedni soucinitel délkové teplotni roztaznosti 38.107
mezi 20 az 1000 °C

lsouéinitel tepelné vodivosti [kcal m™” °C”" hod” 0,9

1

Piiloha 3: Ukazky porcelanového laboratorniho nadobi a nacini

Laboratorni pomiicky z porcelanu: a - oparovaci miska, b - Biichnerova ndlevka, c - kelimek s vickem, d - treci
miska s tloukem, e — IZice

B) Plasty — tfeba doplnit
C) Kovy — tfeba doplnit
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POPIS JEDNOTLIVYCH LABORATORNICH OPERACIH

A) Zahiivani

zdrojem tepla pro prace za vyssi teploty je plynovy kahan. Je to jednoduché zatizeni, slouzici k vytvafeni smési
vzduchu a plynu, ktera se na konci misici trubice spaluje. Nejbéznéjsi typy kahani jsou:

Bunseniv Tecluho

Bunseniiv kahan - jeho hlavni soucasti je misici trubice, opatfena v dolni ¢asti dvéma nebo tfemi otvory. Na
jeji vngjsi strané je v téchto mistech navlecena otaciva prstencova objimka s kruhovymi otvory, takze otacenim
objimky lze regulovat pfistup vzduchu nasavaného plynem proudicim z plynové trysky. Tryska je izka trubicka
umisténa uprostied misici trubice a kon¢ici v Grovni vzduchovych otvorl nebo maly kousek nad nimi.

Tecluho kahan - je zlepSenou konstrukci kahanu Bunsenova; ma vlastni regulaci pro pfivod plynu a
umozinuje mimo to spalovani smési s vét§im obsahem vzduchu. Ptivod plynu se reguluje Sroubem umisténym
proti pfivodni plynové trubici. Pfivod vzduchu se ovlada sroubovym kotoucem, ktery se pohybuje po zavitech
vyfiznutych na vnéjsi stran¢ trysky. Je-1i kotou¢ vySroubovan az do horni polohy dosedne tpln¢ na nalevkovity
okraj misici trubice a uzavte piistup vzduchu. Pokud je pfivod vzduchu piili§ velky, mize dojit k proslehnuti
plamene do misici trubice. To je spojeno s chrakteristickym zvukem. V tomto ptipadé je nutno uzavtit ptivod
plynu do kahanu, upravit pfivod vzduchu a po vychladnuti 1ze kahan opét zapalit.

Mékeriv kahan - regulace vzduchu je obdobna jako u Bunsenova kahanu, ale vzduchovych otvort je vice.
Misici trubice tohoto kahanu je v horni ¢asti rozsitena a do jejiho usti je nasazen kloboucek s miizkovym
rostem, ktery zabranuje pii velkém misicim poméru zpétnému Slehnuti plamene. Rost téZ rozlozi vnitini kuzel
plamene na mnoho miniaturnich kuzelikti, takze se netvofi velky chladny redukéni porstor. Objem plamene se
zmens$i a dosahne se vysS$i a stejnomérnéjsi teploty. Plamen Mékerova kahanu je dosti Siroky, a kuzeliky
vnitiniho redukéniho plamene jsou zcela nizké, proto je mozno napf. pfi zihani vyuzit celé vysky plamene.

1640 °C Z uvedenych tfi druhti kahani vyvine
Bunsentiv kahan nejmensi a Mékertiv nejvetsi
zar. Rozvrstveni teplot v nesvitivém plameni
téchto kahant je patrno z obrazku:

/m\

\ 1400 °¢

Zahtivani sklenéného nadobi kahany je tfeba

1550 ¢ L 1 Pex s r :
—— 500 °c provadét na draténé sit'ce s keramickou vrstvou.
500°C Dal§imi zdroji pfimého zahiivani jsou
elektrické vafice a topnd hnizda. Pfi pouziti
350°C ye wroso s X7 . . .
vari€e k ohiivani sklenénych nadob je nutno je
chranit sitkou s azbestovou vrstvou. U topnych
. e hnizd (coz jsou zvlastni elektrické varice riznych
Bunseniiv kahan Mékeritv kahan (c0Z ] Y

rozmérd, prizplsobené tvarim zahfivanych
bangk) je elektricka spirdla krytd. Topna spirdla je dimenzovana tak, aby se nerozzhavovala do ¢erveného zaru a
vytapéni se da citlivé regulovat zabudovanym regulatorem. Nebezpeci pozaru pti prasknuti zahfivané banky je
zde tedy mnohem mensi nez u obvyklych vafica.
Protoze kazdé ptimé topeni klade vysoké naroky na material nadob, je vyhodné predavat teplo plamene nebo
elektrického varice prostfednictvim tzv. lazni. Podle materialu, ktery tvoii podstatu 14zn€ je mozné je rozdélit na
vzdusné, parni, kapalinové (vodni, olejové), kovové, solné a piskové.
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Vzdusné lazné - ze vSech uvedenych materialti pouzivanych do lazni je vzduch nejméné tepelné vodivy.
Obecné plati, plyny jsou znacné méné tepelné vodivé nez kapaliny. Prestup tepla z plynu (vétSinou teplého
vzduchu) je tedy relativné maly. Je-li tfeba vzdusnych lazni pouzit k pfevodu vétSiho mnozstvi tepla, je nutné
pouzit vysoké teploty ldzné (dosdhnout vétsiho tepelného spadu). S tim je vSak vzdy spojeno nebezpeci piehtati
obsahu zahtivané nadoby na mistech, z nichz se zevniti neodebira dost rychle teplo (napf. na mistech, ktera
nejsou trvale smacena vrouci kapalinou). Z tohoto divodu neni vzdusna lazein vhodna tehdy, jde-li o prevod
velkého mnozstvi tepla (napf. destilace velkych objemu).

Nejjednodussi formou vzdusné 1azn€ je prazdna kovova valcovita nadoba (hrnec), zahiivana kahanem nebo
elektrickym varicem.

Vodni ldzef - je vhodna k zahfivani latek az k bodu varu vody a k destilaci kapalin vroucich pfiblizné do 80
°C. V laboratofi je mozno se setkat s vodnimi ldznémi nejriznéjsich typd. Vodu v lazni Ize ohfivat bud’ plynem,
elektricky nebo parou. Nejednodussi vodni lazni je opét kovovy hrnec, tentokrat s vodou, ktery je vyhiivan
vaticem nebo kahanem.

Olejovych lazni 1ze pouzivat do teploty 250 °C (pokud jsou pouzity mineralni oleje), ptipadné az do teploty
400 °C (je-li pouzito n€kterych druht silikonovych olejit). Nevyhodou mineralnich oleji je to, ze ¢asem Cernaji,
jejich viskozita roste a je nutno je vymenit.

Vzhledem k teplotni roztaznosti je nutno olejem naplnit nddobu slouzici jako obal 14zné jen asi do poloviny,
jinak by pfi zvyseni teploty mohl olej pietéci. Pti zahtivani je nutno do olejové 1azné vzdy vlozit teplomér a
pribézné kontrolovat jeji teplotu, aby nedoslo k piehfati. Obvykle plati, ze teplota ldzné ma byt o 20 - 30 °C
vy$$§i nez zadana teplota reakcni smési.

Je diilezité, aby se do olejové 1dzné nedostala voda. Pokud k tomu dojde je nutno lazen okamzité¢ vymenit.
(Pti teplotach vyssich nez 100 °C zacne totiz olej prskat a pénit.) Zvlasté nebezpecné je, praskne-li ve vyhraté
lazni banka s nize vrouci kapalinou. Pfi této pfilezitosti muze dojit k rozstiiknuti horkého oleje, ktery muize
zpusobit vazné popaleniny nebo pozar.

Solné lazné jsou pozivany k vyhtivani na teploty vy$si nez 300 °C. Casto se jedna o smési nékolika soli
(napf. smés dusi¢nanu sodného (48,7%) a draselného (51,3%) - o bodu tani 219 °C). Pfi praci se solnou lazni je
tteba pouzivat dobrého skla, protoze banku je nutno ponofit do horké lazné a z horké ldzné (pted jejim
ztuhnutim) ji opét vyjmout, coZ je spojeno se zna¢nym tepelnym namahanim skla.

Kovové lazné - pouziti téchto typl lazné ma stejny divod jako u lazni solnych. Jako material 1azné byvaji
nejéastéji pouzivany nizkotajici slitiny, hlavné Woodtv kov (50% Bi, 25% Pb, 12,5% Sn, 12,5% Cd) o bodu
tani 65,5° C a Rosetv kov (50% Bi, 25% Sn, 25% Pb) o bodu tani 94 °C. Tyto lazn€ maji oproti solnym laznim
podstatné nizsi teplotu tani.

Vzhledem k vyborné tepelné vodivosti kovtl je prostup tepla z kovovych lazni velmi rychly. Pouzivaji se
hlavné k zahtivani mensSich ban€k. Po skonceni zahiivani je tieba vyjmout bariku z 1azné€ pted jejim ztuhnutim.

Piskova lazen - je tvofena zeleznou miskou jejiz dno je pokryto tenkou vrstvou pisku (velmi jemného). Na
tuto vrstvu pisku je upevnéna banka, ktera je pro dokonalejsi pfestup tepla jesté obsypana piskem. Zahfivani je
vétSinou provadéno kahanem. Prohiivani piskovych lazni je vétSinou velmi nerovnomérné a nesnadné je i
udrzovanti teploty.

Misto pisku byvd doporucovana Supinkova tuha, kterd dobie vede teplo a hlavné nehrozi nebezpeci
poskrabani banky.

K Zihani a taveni vét§iho mnozstvi latek nebo k rovnomérnému vyhfivani vétsich reakénich prostort slouzi v
laboratofi pece. V bézné anorganické praxi se vétSinou pouzivaji tfi zakladni typy peci: trubkové. kelimkové a
muflové. Jsou to pfevazné pece elektrické, ale setkavame se i s pecemi plynovymi.

Trubkové pece jsou pouzivany pro syntézy v proudu plynu nebo naopak ve vakuu za vyssi teploty.
Nejjednodussi trubkovou pec je mozno improvizované sestavit z trubice z tézkotavitelného skla, ktera je
vyhfivana plynovym kahanem.
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Kelimkové pece maji topny porstor v podobé velkého kelimku z zaruvzdorné O
Samotové hmoty. Vyhtivany byvaji obycejné elektricky. Topny kelimek je vsazen
do izolaéniho plasté a uzavira se vickem z tvrdého porcelanu v némz je otvor pro
unik plynnych reakénich zplodin. Porcelanové kelimky vkladané do rozzhavené
picky je nutno predehrat, aby pii nahlé zméné teploty nepraskly. Na dno
vyhtivaného prostoru pece se vkladaji trojnozky z tvrdého porcelanu, aby pfi
eventualnim zméknuti povrchové glazury zihaného kelimku nedoslo ke slinuti s
porovitou sténou topného kelimku pece.

Pfi Zihani nebo taveni vétSich mnozstvi latek v rozmérnéjsich kelimcich se r/
pouzivaji muflové pece. Jejich topny porstor je vyloZzen Samotovymi tvarnicemi a
uzavira se svislymi Samotovymi dvirky. Elektricky vytapéné muflové pece mivaji Be |

automatickou regulaci teploty.

CHLAZENI

Chlazeni par. V laboratorni praxi je ¢asto nutné provadét kondenzaci par pti destilacich, extrakcich a jinych
porcesech. Pro tyto tkkony byla konstruovana cela fada nejriiznéjsich typu chladic¢ii. VSechny tyto typy je mozné
rozdélit do dvou zakladnich skupin:

a) chladice zpétné
b) sestupné destila¢ni chladice

Vétsina laboratornich chladi¢t je konstruovana pro chlazeni vodou nebo vzduchem. Vzduch je vSak malo
ucinnym chladicim prostiedim. Hodi se ke kondenzaci par kapalin o bodu varu vyssim nez 160° C.

Daleko ucinné€js$im chladicim prostfedim je voda. Z tohoto divodu je velka vétSina chladicd konstruovana
pro vodni chlazeni. Sklenénych vodnich chladi¢t 1ze uzit k ochlazovani par o teploté maximalné 160°C. VeEtsi
tepelné namahani je spojeno s rizikem, Ze chladi¢ praskne.

_J
J

W
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.

a b ¢ d e

Typy chladici: a - vzdusny zpétny chladic, b,c,d - vodni chladice; b - Liebigiiv, pouziva se jako zpétny i jako
sestupny, ¢ - kulickovy, pouziva se jako zpétny, d - Dimrothiiv, miiZe se pouzit jako zpétny i jako sestupny, e -
sestupny chladic¢ vzdusny.

Typy chladiéi:

Chlazeni na nizké teploty (chladici 1dzné). K dosazeni niz$ich teplot uzivame nejcastéji ledu nebo riznych
chladicich smési s ledem. Led je vzhledem k vysokému skupenskému teplu tani vytenym chladicim

v
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u daného elektrolytu je bod tuhnuti eutektika.) Pti pfipravé smési je tfeba dbat na dobré promiseni obou slozek a
na to, aby byl zabezpecen dokonaly styk chlazeného povrchu s chladicim prostiedim.

Dalsim pomérné snadno dostupnym chladicim porstiedkem je pevny oxid uhli¢ity ("suchy led"). Pouziva se
ho nejcastéji ve smésich s riznymi nizkotuhnoucimi organickymi rozpoustédly, ktera ochlazuje ¢asto na teploty
nizsi nezli je jeho bod sublimace. Je to tehdy, unési-li plynny oxid uhlicity s sebou pary tékavého rozpoustédla,
takze se smés dale ochlazuje v disledku odpatovani kapaliny.

X . i o Ke chlazeni na jesté¢ nizSi teploty je
Kapalina DosaZitelna teplota °C mozno pouzit kapalného vzduchu (teploty
ether 90 kolem. -180°C). Zde V§a}k hrozi nebezpeci
expozivni oxidace organickych latek (napf.
aceton -86 mazacich tuki), dostanou-li se do pfimého
othanol 75 styku s kzipalnym Vzduche’:m. V}'/hodnéjﬁ' je
proto pouzivat ke chlazeni pouze kapalného
ethylenglykol -15 dusiku (b.v. -196°C).
VAKUUM A JEHO ZDROJE

V laboratorni praxi je velmi Casto tieba pracovat za vyuziti
tlaki nizSich nez je tlak atmosfericky. (Velky vyznam ma
vakuova technika napf. pfi destilacich, sublimacich a suSeni, kde

vyrazné ovliviyje té¢kavost latek). }\_M
Vakuem nazyvame stav uzaviené¢ho prostoru, ve kterém je

tlak plynu nebo pary niz§i nez atmosfericky tlak okolniho
prostredi.

Zdroje vakua - vyvévy lze rozdélit do nékolika
konstrukénich skupin, lisicich se tlakem, proti kterému Cerpaji,
meznym vakuem a sacim vykonem. Zde se zminime pouze o
vodni a olejové vyveve.

Zakladnim prvkem konstrukce vodni vyvévy je tryska, ze
které prudce proudi paprsek vody. V okoli Usti trysky nastava
podtlak a okolni vzduch je strhavan ve sméru paprsku. Vodni
vyvéva pracuje bez predvakua, tj. pfimo proti atmosferickému
tlaku. Mezné vakuum je dano jednak konstrukei vyvévy, jednak
tenzi vodni pary. (Pro vodu o teploté 10 °C je to 1333 Pa.)

Mezi vodni vyvévu a apraturu vzdy zafazujeme pojistnou
nadobu, aby nedoslo pifi poklesu tlaku vody v potrubi ke
vniknuti vody do aparatury.

Zakladnim prvkem konstrukce rotacnich olejovych vyvev je
valcovy rotor C se Soupatkem D, které rozdéluje prostor mezi
rotorem a plastém na dvé Casti. Otacenim rotoru se jeden prostor
zvétsuje a nasava vzduch, druhy prostor se zarovenn zmensuje a
vzduch je vytlaCovan za soucinnosti ventill z vyvévy. Rovnéz
olejové vyvévy pracuji proti atmosferickému tlaku. PFi praci s Sehéma rotacni olejové vivévy
timto typem vyvévy je vhodné piedfadit pred ni vymrazovaci 4 _ sqcf potrubi, B - vyfukové potrubi, C -
zatizeni (nejlépe s kapalnym dusikem), aby nedoslo ke vniknuti — \gjcovy rotor, D - Soupdtka, E - pojistny
stop organickych rozpoustédel, pripadné n€kterych korozivnich  yepsil F - vsriva oleje

plynt z odsavaného prostoru do vyvévy.
8

MERENI, PRESNOST, SPRAVNOST, PLATNE CISLICE \I-/

Riizné typy vodnich vyvev

Meéfteni kazdé fyzikalni veli¢iny je spojeno s urcitou nepiesnosti — chybou.
Opakovand méfeni se od sebe lisi — drobné odchylky jsou obvykle na
poslednim misté vysledku.

Pfesné, nesprivné Pfesné, spravné

Nepfesné, nespravné  Nepresné, spravné
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Ptesnost = rozdil mezi jednotlivymi vysledky méfeni
zavisi na schopnostech experimentatora
Spravnost = rozdil mezi vysledky méteni a skute¢nou hodnotou

zévisi na kvalité¢ méficiho pfistroje

Meéfeni = Odecteni hodnot na stupnici + odhad posledniho mista vysledku na desetinu nejmensiho dilku
stupnice

Platné ¢islice = ¢isla odectena ze stupnice + posledni odhadnuté misto

Chybu méfeni predpokladaime minimalné +1 posledniho mista

Priklad:

Pravitko: nejmensi dilek 1 mm, odhad na 0.1 mm
vysledek napft. 10.15 cm
nespravny vysledek 10 cm ma byt 10.00 cm

1 O . 1 5 — I?adggggclil:l)l nejmensiho

dilku stupnice

Odecteno ze stupnice

Platné ¢islice:

Nuly mezi desetinnou ¢arkou a prvni nenulovou ¢islici nejsou platné Cislice

10.15ecm=0.1015 m=0.0001015 km  vzdy 4 platné ¢islice

Nuly za nenulovymi ¢islicemi ve vysledku vyjadifeném desetinnym ¢islem jsou platnymi Cislicemi

10.00 cm = 0.1000 m

Nuly na konci vysledku, ktery neobsahuje desetinnou ¢arku, MOHOU, ale NEMUSI byt platnymi &islicemi,
zalezi na presnosti méteni

Proto pro jednoznagnost se pouzivi EXPONENCIALNI zépis: jedno misto pied desetinnou &arkou, desetinna
mista odpovidajici pfesnosti méfeni, exponent, jednotka.

Priklad:
10.15 cm = 101500 um = 1.015+ 10° pm
Exaktni ¢isla nekonecny pocet platnych mist (nuly), nemaji chybu méteni
- pocet lidi, pokust, ...
- ptevodni faktory 1 tyden = 7 dni 7.000000000
1 inch=2.54 cm
- definice 0°C=273.15K

Absolutni chyba méfeni nejméné +/- 1 na poslednim misté

Relativni chyba abs. chyba/ vysledek . 100

Chyby nahodné — statistické
hrubé nesoustfedénost experimentatora pii praci
systematické napfi. nespravna kalibrace
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Operace s platnymi Cislicemi

S&itani a od¢itani:  vysledek ma tolik DESETINNYCH mist jako ma &islo s nejmensim poétem desetinnych

mist
Priklad:
Namétime 2.5 cm pomoci célstoku a 1.2 pm pomoci mikrometru
secteme 2.5 cm s chybou 0.1 cm
+0.00012 cm s chybou £0.00001 cm
vysledek neni 2.50012 cm
ale 2.5 cm

protoze chyba prvniho méfeni prevysuje fadoveé hodnotu druhého métreni

Pokud je jeden ze sCitanci celé Cislo, vysledek nema zadné desetinné misto, vyjma piipadu, kdy scitanec je celé
exaktni ¢islo

Nasobeni a déleni:  vysledek mé tolik PLATNYCH ¢&islic jako mé &islo s nejmensim poétem platnych &islic
pV =nRT p =748 Torr =99.7 .10° Pa

V=1254 ml=1254.10° m’

T=25°C=298K

R=8.314JK"

n=pV/RT = 5.04622 .10 mol = 5.05 .10 mol

Zaokrouhlovani - zaokrouhlovat az kone¢ny vysledek.

VAZENI

K ur€eni hmotnosti se v chemické laboratoii pouzivaji rizné typy vah. NejCastéji se pouzivaji tzv.
predvazky (vazivost do 200 g s pfesnosti na 0,01 g) na nichz se porvadi i navazovani na syntézy a analytické
vahy (vazivost do 200 g s presnosti na 10 g).

Pro veskeré vazeni plati zakladni pravidlo: Chemikalie (kapalné ani pevné) nesmi prijit do pfimého styku
s miskami vah! Ve§keré manipulace s chemikaliemi (piidavani nebo ubirani) se musi provadét zasadné
mimo vahy! Pfipadné necistoty na vahach je tfeba okamzité odstranit sté¢teckem nebo hadfickou.

Postup pri vaZeni na analytickych jednomiskovych vahach:

1) Zapneme hlavni vypina¢ vah (ON/OFF), pockame az probéhnou diagnostické programy a objevi se udaj
0.0000 g.

2) Vazeny pfedmét vlozime na misku analytickych vah a zavieme dvirka.

3) Vyckame na ustaleni udaje hmotnosti.

4) Pokud navazujene latku do nadobky, napt. do lodicky pro analyzu, vytarujeme hmotnost lodicky tlacitkem
TARE.

5) Po skonéeni vazeni zavieme dvitka vah.

MERENI OBJEMU KAPALIN

K odméfovani objemt kapalin slouzi odmérné valce, pipety, byrety, pyknometry a odmérné banky.

Odmérné valce se pouzivaji jen k pfibliznému odméfovani kapalin (napf. pro syntézy).

Na presnéjsi méfeni objemd (pro analytické Gcely a pod.) se pouzivaji pipety (bud’ pouze pro ur¢ity objem -
obr. ¢, d, nebo de€lené - obr a, b) a byrety u nichZ je mozno kohoutkem nebo pomoci tlacky regulovat vytékani
kapaliny (obr. e, f, g).
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Vsechny tyto nadoby jsou kalibrovany na vyliti - tzn.,, ze z nich vyteCe piesné
vyznafeny objem.

Pfi plnéni pipet je tfeba vzdy dbat toho, aby tusti pipety bylo stale ponofeno pod
hladinou kapaliny. Pfi jeho vynofeni nad hladinu dochazi k nasati vzduchu do pipety, coz
muze zapfiCinit i vniknuti kapaliny do Gst. Po nasati kapaliny nad rysku oznacujici
pozadovany objem uzavieme horni konec pipety ukazovakem - !me palcem! a opatrnym
uvolnovanim prstu po kapkach vypoustime kapalinu. Pfi odecitani je nutno mit oko ve
stejné urovni se znackou. Odecitame vzdy spodni okraj menisku.

Jedovaté kapaliny a koncentrované kyseliny a zasady nenasavame do pipety
usty. Plnéni provadime bud’ pomoci vodni vyvévy nebo injekéni stiikacky. Pipeta
se nikdy nevyfukuje - vzdy se necha pouze vytéct a jeji Spicka se otfe o dno nebo
o sténu nadobky, do které kapalinu odmétujeme.

Byrety (slouzi k regulovanému odbéru kapaliny pii titracich) jsou sklenéné
trubice opatfené délicimi znackami. Pfed vytokem je umistén kohoutek nebo
pruzné hadicka s tlackou. (Pfi plnéni byret opatfenych pryZovou hadickou je tieba
pfed zapocetim titrace zmacknutim tlacky odpustit trochu kapaliny, aby se
odstranila vzduchova bublina pfi Gsti byrety.)

Nékteré byrety maji pro lepsi odecitani objemu zadni sténu z bilého skla s
modrym (tzv. Schelbachovym) pruhem ve stfedu.

Odmérné bariky stejné jako pyknometry (obrazek je uveden v kapitole o
stanoveni hustoty) jsou kalibrovany na doliti - to znamena, Ze pii jejich naplnéni
obsahuji pravé pozadovany objem. Hrdlo odmérnych banék je pomérné tzké, po
celém obvodu opatiené ryskou. 1 zde je tieba plnit tak, aby se spodni okraj
menisku dotykal rysky a pfi plnéni mit oko v Grovni rysky.

Veskeré odmérné nadobi je v soucasné dobé kalibrovano na teplotu 20°C
(teplota je stejné jako objem vZdy na nadobé vyznacena).

STANOVENI FYZIKALNICH VLASTNOSTI SLOUCENIN

vvvvvv

patii: index lomu svétla, body tani a varu a hustota. VSechny tyto fyzikalni konstanty mohou soucasné slouzit
jako kritéria Cistoty zkoumanych latek. Latku lze povazovat za Cistou, jestlize se jeji fyzikalni vlastnosti pii
opakovani Cisticich operaci jako je destilace, rekrystalizace, sublimace a pod. dale neméni.
Bod tani latky je teplota, pii niZ je tuhd latka v rovnovaze se svou taveninou. Cisté latky maji ostry bod tani.
Pti obvyklych jednoduchych metodach pouzivanych v laboratofi 1ze pozorovat intervaly bodu tani v rozmezi
nékolika desetin az jednoho stupné Celsia. Malé zne€i$téni snizuje mnohdy vyznamné bod tani, a to i tehdy,
jestlize znecisténiny maji bod tani vyssi. (Provedeni stanoveni bodu tani viz. uloha 15).
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Bod varu je na rozdil od bodu tani zna¢né zavisly na tlaku a jeho stanoveni je spojeno s vétSimi obtizemi nez
stanoveni bodu tani.

Nejcastéji byva jako bod varu oznaCovan interval pozorovatelny pii destilaci urité latky. Pfitom mohou
nastat odchylky od spravné hodnoty ptehiatim par kapaliny, nevhodnou velikosti aparatury, Spatnym umisténim
teploméru nebo nepiesnym méfenim tlaku (napf. chybny udaj na manometru pii méteni podtlaku). Proto v
literatui'e Casto nalézdme pro tutéz latku rizné udaje.

Vliv pfitomnosti necistot na bod varu destilované latky velmi zavisi na charakteru necistoty. (Napf. znacny
vliv maji zbytky tekavych rozpoustédel.) VétSinou se vSak malé znecisténi projevi na bodu varu méné nez na
bodu tani. Ze vSech téchto diivodii nema bod varu pro charakterizaci néjaké latky jako kritérium jeji Cistoty
takovy vyznam jako bod tani.

Pfesné stanoveni bodu varu je mozné pomoci ebuliometrii. Vpodstaté v nich zahfivame kapalinu pod
zpétnym chladi¢em k varu a stanovime tuto teplotu. Ztraty tepla jsou vylouceny vhodnou konstrukei pfistroje.
Nevyhodou je obvykle vétsi mnozstvi vzorku (nejméné nékolik cm’).
obr. A obr. B Mnohem mensi mnozstvi vzorku postaci ke stanoveni
bodu varu podle Siwoloboffa (obr. A) nebo Emischa (obr.
B). U prvni metody umistime vzorek do trubicky s
| ===1|="—1=—  prumérem asi 6 mm. Do kapaliny vlozime varnou kapilaru
) ) se zatavem asi 1 cm vzdalenym od spodniho konce (zataveni
musi byt pod hladinou zkoumané kapaliny). Celek
pfipevnime gumovym prouzkem k teploméru a dame do
bodotavku. Po dosazeni teploty blizké teploté varu zacinaji z
kapilary unikat jednotlivé bubliny. Teplotu varu odecteme

na teploméru v okamziku, kdy z kapilary vystupuje

pravidelny proud bublinek, popt. v okamziku, kdy se pii

ochlazeni proud bublinek pferusi a kapalina vnikne do
kapilary (coz je Casto 1épe vidét).

) ) Podle Emischa stanovime bod varu ve stejné kapilafe
jako bod tani. Vytahneme ji v plameni do jemné, asi 2 cm
dlouhé $picky a nabereme do ni stopu latky. Potom otevieny

konec kapilary zatavime tak, aby v ném zustala mald bublinka vzduchu. Pii zahtivani v bodotavku se bublinka

zvétsuje a vytlauje kapku v kapilafe. Jako bod varu odecteme teplotu, pii které je kapka vytlaéena do stejné
urovné s hladinou kapaliny v lazni. Pfesnost obou metod stanoveni bodu varu je asi 1 az 2 stupné.

Hustota

Stanoveni hustoty pyknometrem se provadi nasledujicim zpisobem: Nejdiive je tfeba
zvazit Cisty a suchy pyknometr s pfesnosti na 0,0001 g. Pak je nutno pyknometr naplnény
ptislusnou kapalinou uzaviit citlivym vtlaéenim kapilarni zatky a otoCit je do oznacené
polohy. Pfi plnéni nesmi v pyknometru zistat zadné vzduchové bubliny a teplota kapaliny
ma byt ptiblizné stejna jako bude pii vazeni (v zadném piipadé nesmi byt vyssi). Objem
kapaliny se zna¢n€ méni v zavislosti na teploté, pyknometr se proto temperuje v termostatu.
Kapalina, kterd vystoupi z kapilary musi byt odsata filtracnim papirem. Po osuSeni lze
pyknometr zvazit. Pro vypocet hustoty (g/cm’ pii prislusné teploté (t) plati vztah:
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G-G
d'=——+L40,0012
Vi
G = hmotnost pyknometru se zkoumanou latkou na vzduchu
Gy = hmotnost pyknometru na vzduchu

V.= objem pyknometru pfi teploté méfeni

(Hodnota 0,0012 je hustota vzduchu, kterou je nutno pfipocitat k hustoté vypoctené, protoze
pyknometr byl zvazen plny vzduchu.)

Bézné se ke zjisténi hustoty roztoki pouzivaji hustoméry. Prace s nimi je rychla a jednoducha a
poskytuje dostatecné presné vysledky.

Hustoméry jsou duté sklenéné trubice na obou koncich uzaviené a na jednom konci zatizené rtuti
nebo olovénnymi broky a opatfené stupnici, na niz 1ze pfimo odecitat hustotu méfenych kapalin.

Hustotu kapalin métime tim zpisobem, Ze hustomér ponofime opatrné do kapaliny ve sklenéném
valci a odecteme na stupnici dolni ¢ast menisku kapaliny. Hustomér se musi v kapaliné volné vznaset
a méfena kapalina musi byt vytemperovana na teplotu, jez je pro dany hustomér piedepsana. Pokud
pouzivame hustoméru s rovnomérnym délenim, s tzv. stupnici Bauméovou (°Bé), vyhledame
odpovidajici hustotu podle naméfené hodnoty °Bé v tabulkach.

Refraktometrie

K identifikaci kapalné latky a stanoveni jeji Cistoty je mozno pouzit také index lomu (n). Pro lom
monochromatického svétla na rozhrani dvou prostiedi plati podle Schnellova zakona:
sina _ ¢y _

sinf3 ¢,
¢1, ¢, = rychlost svétla v prostiedi 1 nebo 2; a, (3 jsou thly, které svira paprsek s kolmici vztyéenou k roviné
dopadu v misté dopadu.

Cy Jako prostfedi, k némuz vztahujeme naméfeny index lomu, slouzi obecné
\ ! vzduch. (Index lomu zna¢né zavisi na teploté.) Méni se i se zménou vlnové
‘ délky pouzitého svétla. Obycejné je uvadén index lomu méfeny pii zluté
prostredi 1 spektralni ¢are sodiku (linie D = 589 nm). Teplota pfi méfeni a spektralni ¢ara

< se udavaji jako indexy, napf. np*’ ]

Standardnim pfistrojem pro laboratorni stanoveni indexu lomu je Abbéluv
refraktometr. Je konstruovan na principu méfeni mezného thlu upIného odrazu
na rozhrani a udava indexy lomu i pfi méteni za denniho svétla (polychromniho)
prostredi 2 v hodnotach odpovidajicich sodikové linii D. Pro jeho méfeni potfebujeme jen

nékolik kapek latky. Pfesnost stanoveni je 0,0001.
Obcas je nutno kontrolovat sefizeni refraktometru zmétenim latky o piesné
znamém indexu lomu (napf. destilované vody np> = 1,3330) a upravit nastaveni

w1

\
CZ

piistroje.

Pfi pfesném méfeni indexu lomu se udrzZuje za vyuziti termostatu i konstantni teplota (s pfesnosti na 0,2°C).
Obycejné se méteni provadi pii 20 nebo 25°C.

U roztokti se méni index lomu v zavislosti na jejich koncentraci. Z tohoto diivodu se refraktometrie vyuziva i
ke stanoveni koncentrace roztoku, ke zkouseni Cistoty a pod.

PRIPRAVA ROZTOKU

Priprava roztokti je pro experimentalniho chemika velmi dulezitad, ponévadz s nimi pracuje nejen pii
analyzach, ale i pfi preparativni piipraveé nejriznéjsich latek, pfi stanovovani mnoha fyzikalné chemickych
konstant a pod.

Koncentrace roztokd, tj. pomérné zastoupeni jednotlivych jeho slozek, se vyjadiuje nejcastéji hmotnostnimi
porcenty, tj. poctem grami slozky ve 100 g smési. V nékterych piipadech muze byt koncentrace udana také
objemovymi porcenty, tj. poétem cm’ slozky ve 100 cm® smési. V technické praxi je mozné se &asto setkat i s
vyjadfenim koncentrace v gramech nebo miligramech rozpusténé latky v 1 litru roztoku. Pro analytické ucely se
ptipravuji roztoky moléarni. (Molarni koncentrace je udana poctem molu latky, ktera je rozpusténa v jednom litru
roztoku.) Pfi praci s roztoky je tfeba si uvédomit, ze pouze koncentrace vztazena na hmotnost rozpoustédla nebo
roztoku je konstantni pfi vSech teplotach. Koncentrace vyjadiené pomoci objemu se méni s teplotou podle
roztaznosti smési. K prepocteni koncentraci hmotnostnich na objemové je tieba vzdy zjistit hustotu roztoku pfi
uvazované teplot€. Mirou rozpustnosti latek je koncentrace jejich nasycenych roztokt. Nasyceny roztok urcité
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latky (pfi dané teploté a tlaku ) je takovy roztok v némz se jiz za danych podminek dalsi podil této latky
nerozpusti. U tuhych latek je koncentrace obycejné vyjadfovana poctem grami rozpusténé latky obsazené ve
100 gramech rozpoustédla.

Rozpustnost latek zavisi na teploté. Ke kazdému tdaji o rozpustnosti latky v urcitém rozpoustédle je proto
tteba pfipojit i udaj o teploté k niz se vztahuje.

Zavislost zmény rozpustnosti na teploté je mozno vyjadfit bud’ tabelarné nebo graficky pomoci tzv. kiivek
rozpustnosti. (Pfiklad takové kiivky je uveden v tloze "Pfiprava dichromanu amonného konverzi".)

Riizné latky se od sebe svou rozpustnosti v uréitém rozpoustédle (napt. ve vod€) mohou znacné lisit. Rozdily
v rozpustnosti lze vyjadrit i slovn€. Za rozpustnou byva povazovana latka jejiz rozpustnost pii 25° C je vétsi nez
1 g na 100 g rozpoustédla. Je-li rozpustnost latky za stejnych podminek mensi nez 0,1 g je tato sloucenina
povazovana za neropustnou. Latky s rozpustnosti mezi 0,1 a 1 g ve 100 g rozpoustédla jsou oznaovany jako
¢astecné rozpustné.

FILTRACE

Filtrace je oddé€lovani fazi pomoci propustného materialu, ktery dovoluje prichod pouze jedné z obou fazi.
Obycejné se pod pojmem filtrace rozumi oddé€lovani pevné faze od kapaliny nebo plynu.

Filtrace je v laboratofi velice béznou operaci. Nejcastéjsi je filtrace kapalin, provadéna bud’ za ucelem
zbaveni kapaliny mechanickych necistot, nebo k izolaci pevné slozky (napf. pii krystalizaci).

Filtracni material je ur€ovan chemickym charakterem filtrovaného roztoku. Muze to byt neklizeny, tzv.
filtracni papir i porovitd sklenénd nebo porcelanova frita, vrstva azbestu nebo skelné vaty a pod. Rychlost
filtrace zavisi na ploSe a vlastnostech filtraéniho prostfedi, na poctu a velikosti p6ért, na tlaku a teploté pfi
filtraci, na povaze sraZeniny i na viskozité filtrované kapaliny.

Zakladni pomuckou pfi filtraci v laboratornim méfitku je filtra¢ni ndlevka, do niz se vklada vhodné slozeny
papirovy filtr. (Filtracni papir se zhotovuje s riznou velikosti pora.)

Filtr se zhotovuje ze ¢étverce filtraéniho papiru slozeného pravouhle na Etvrtiny a sestfizeného do tvaru
kruhové vysece (obr. A). Rozevienim takto upraveného papiru vznika kuzelovy filtr, ktery je z jedné poloviny
trojnasobny a z druhé jednoduchy.

TR

o - -

=

A B C

Tento tzv. hladky filtr filtruje pouze Spickou (a pomérné pomalu). Rychleji pracuje filtr skladany (nazyvany
téz francouzsky). Pfipravi se z kruhové vysece (zhotovené stejné jako v pfedchozim ptipadé€), rolozené na tvar
polokruhu, ktera je v&jitovité prekladana smérem od stiedu k obvodu (obr. B). Pti skladani francouzského filtru
je tieba dbat, aby pii nékolikerém prekladani nedoslo k poskozeni filtru ve Spi¢ce. (Je proto nutné, aby
jednotlivé zahyby neprochazely jednim bodem.) Pfed vloZenim do nalevky se doporucuje slozeny filtr rozevfit a
obratit tak, aby pivodné vnéjsi sténa filtru tvofila sténu vnitini. Tim je mozno ptedejit znecisténi filtratu vlakny
papiru, které se pifi prehybani mohou uvolnit z jeho povrchu (pfipadn€ i necistotami uvolnénymi pii vyrobé
filtru z rukou).

Skladany filtr se opird o sténu nalevky jen hranami, ¢imz se zvétsi filtracni plocha. Filtrace francouzskym
filtrem je podstatné rychlejsi nez filtrace hladkym filtrem téhoz primeéru..
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Nalevka s filtrem (obr. C) se vklada do filtraéniho kruhu pfipevnéného na zelezném stojanu. Pod ni je
umisténa nadobka slouzici k zachycovani filtratu. Stonek nalevky se pfi filtraci dotyka $pickou svého Sikmo
sefiznutého stonku stény nadoby ( pfiblizné ve dvou tietinach jeji vysky). Filtrat pak klidné stéka po sténé
nadoby a nevystiikuje.

Pro horké roztoky, u nichz hrozi, Ze se pifi ochlazeni ¢ast rozpusténé latky
vylou¢i na filtru je nutno pouzivat nalevky s vyhfivanym plastém. Na obrazku je
nalevka pro filtraci za horka opatifena vyhfivanym vodnim plastém. (Né&které typy
téchto nalevek byvaji vyhtivany elektricky.)

Pii filtraci nalévdme roztok na filtr po sklenéné ty€ince (obr. C), ktera se ve
vhodném thlu pfiblizi ke sténé filtru. Proud kapaliny je vzdy tfeba smétovat porti
mistu, kde je papirova vrstva trojita. (Snizi se nebezpeci protrzeni filtru.) Fitr se
plni vzdy nékolik milimetri pod okraj. Pfi filtraci srazeniny je vhodné nechat ji
usadit u dna kadinky a na filtr nejprve nalévat ¢iry mate¢ny roztok, ktery rychle
protéka jesté nezanesenym filtrem. Teprve nakonec se ve zbytku kapaliny
ty¢inkou rozvifi srazenina a v§e se nalije na filtr. Pfi promyvani se sedlina nejdiive pomoci stficky splachne do
spodni ¢asti filtru. Proud vody je tfeba fidit od okraje filtru k jeho $picce. Promyvani se provadi tak dlouho, az je
reakce filtratu negativni na latku pfitomnou v mate¢ném roztoku. (Dikaz se provadi citlivym ¢inidlem v malém
podilu filtratu.)

Urychleni filtrace lze dosdhnout umélym
odsavanim vzduchu z prostoru pod filtrem. Pro filtraci
za snizeného tlaku se pouziva tzv. Biichnerovych
nalevek, nu¢i nebo filtra¢nich kelimk(. Tato zafizeni
se upeviuji v hrdle odsavaci banky pryzovymi zatkami
nebo pryzovymi vlozkami. Mezi odsavaci banku a
vyvévu je nutno zafadit pojistnou lahev, ktera zabrani
vniknuti vody z vyvévy do odsavaci banky nebo
naopak prebéhnuti kapaliny z plné baiky do vyvévy.
Biichnerovy nalevky jsou porcelanové, jejich dno je
jemné dérovano a pouziva se jich pfi oddélovani
velkého mnozstvi tuhé faze. Na dno nalevky se vklada kruh z filtracniho papiru, ktery musi piekryt vSechny
otvory, nesmi se vSak ohybat podle stén nalevky. (Vznikly by pruduchy jimiz by do filtratu prechazela i cast
pevného podilu.)

voda

Nu¢ je sklenéna nalevka opatiena fritou. Na tomto zafizeni je mozno filtrovat i silné korozivni kapaliny
(napt. silné kyselé roztoky), které by mohly narusit strukturu filtraéniho papiru. Po pouziti je nutno nuc¢ vycistit
tak, Ze jeji stonek je pfipojen pomoci pryzové hadice na vodovodni kohoutek. (Kapalina proudi pfi promyvani v
opaéném sméru nez pii filtraci.) Nuci lze rovnéz prosavat roztok, ktery ma schopnost rozpoustét zbytky
srazeniny ulpélé na povrchu filtru. Pfed ulozenim do susarny je vhodné jesté nu¢ promyt destilovanou vodou.

Dekantace - je jednoduchy zptsob odd€lovani a CiSténi srazeniny pouzivany pii chemickych syntézach v
laboratofi i v prumyslu. Je zaloZen na tom, Ze sraZenina v soustavé se necha usadit a kapalina nad ni se odtdhne
nebo opatrné odlije. K pevnému podilu se pfida dalsi rozpoustédlo, sraZzenina se v ném rozvifi a po jejim usazeni
se kapalina opét odlije. Cely pochod je mozno opakovat podle potreby i n€kolikrat. Dekantace se pouziva pii
promyvani malo rozpustnych pevnych latek. Promyti sedliny je rovnomérnéj$i nezli pti promyvani pevné latky
na filtru, kde kapalina obycejn€ nepronikne stejnou mérou ke vSem céasteCkam latky.

Dekantaéni nadobu je vhodné béhem usazovani postavit Sikmo - zmen$i se tim nebezpeli, Ze zvifime
usazenou latku. Na zavér ¢isténi obycejné posledni zbytky kapaliny odstranime filtraci.

KRYSTALIZACE

Krystalizace je proces vylucovani pevné faze z taveniny nebo rozpusténé pevné latky z roztoku. Déle bude
diskutovana pouze krystalizace z roztoku, coz je jedna ze zékladnich metod ¢isténi pevnych latek.

Cisténi latky krystalizaci spo¢iva v jejim rozpuiténi ve vhodném rozpoustédle, vy<isténi roztoku filtraci a
opétné vylouceni latky z roztoku v krystalické formé. Krystaly 1ze z roztoku ziskat bud’ jeho pouhym
ochlazenim nebo je nutno nejfive roztok tzv. zahustit ke krystalizaci - to znamené odpafit z n¢j takové mnozstvi
rozpoustédla az se na povrchu zacne tvofit jemna blanka krystalkt. V idealnim ptipadé se vyloudi Cista latka a
necistoty zdstanou v roztoku (t.j. v mateéném louhu). Tento idealni pfipad v$ak nastava pomérné ziidka a proto
je krystalizaci nutno nékolikrat opakovat, pfipadné pouzit krystalizace frakéni (viz dale).
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Aby latka krystalizovala z roztoku, musi byt porusena fazova rovnovaha dané soustavy, tj. roztok musi byt
ptesycen. Dale je pro krystalizaci nutné, aby vznikla nepatrna krystalizacni centra (jadra), jez pak naristaji v
krystaly. Vlastni pochod krystalizace se tak sklada jednak z tvorby jader, k niz dojde porusenim fazové
rovnovahy roztoku (ochlazenim na teplotu nizsi neZ je mez nasycenosti), jednak z rastu krystalti na vytvorenych
jadrech. Tvorba jader zavisi na intenzit¢ chlazeni, na rychlosti a zpisobu michéni, na teploté, na vlastnostech
latky a také na necistotdch obsazenych v roztoku. Je znamo, Ze vznik velkého poctu jader je podporovan
rychlym ochlazenim, energickym michanim a malou molarni hmotnosti rozpusténé latky. Pocet vznikajicich
jader se projevuje na tvaru a velikosti krystald. Pfi malém poctu jader se pomalu tvoii velké krystaly s plné
vyvinutymi plochami; velky pocet krystalizacnich center podmifiuje naopak vznik drobnych krystalt se Spatn¢
vyvinutymi plochami.

Jemné krystaly zadrzuji na svém povrchu mnoho mate¢ného louhu, Spatné se filtruji a promyvaji.
U velkych krystalii hrozi naopak nebezpeci zadrzeni mateéného louhu v eventualnich dutinach. Pro ziskani Cisté
latky je proto dilezité i udrzeni pfimefené zrnitosti krystali.

Nekteré latky maji sklon k tvorbé presycenych roztoku, to znamen4, ze ani po prestoupeni meze rozpustnosti
(napf. ochlazenim) latka nekrystaluje. V takovém pfipadé sta¢i n€kdy k vyvolani krystalizace tfeni stény
kadinky ostrohrannou sklenénou ty¢inkou. Kdyz i to selhava je mozno vyvolat krystalizaci naockovanim, tj.
vhozenim né€kolika krystalkii 1atky do roztoku.

Doba trvani krystalizace je velmi riizna a nelze ji vSeobecné piedepsat. V nékterych ptipadech staci pouze
vyckat na ochladnuti roztoku, jindy je nutné ponechat roztok pii nizké teploté fadu dni.

Vysledek krystalizace rovnéz zavisi na spravné volbé rozpoustédla. Pti jeho vybéru je tieba brat v uvahu, ze
kazda latka se nejlépe rozpousti v rozpoustédlech, ktera jsou ji chemicky nejpiibuznéjsi. (To ovSem nemusi jeste
znamenat, ze z tohoto prostiedi bude latka dobfe krystalizovat.) Dilezitym pozadavkem pfi volbé rozpoustédla
je to, aby rozdil rozpustnosti za horka a za studena byl co nejvétsi. V pfipadé, Ze se takové rozpoustédlo
nepodaii nalézt, je nutno cast rozpoustédla odstranit odpatrenim. (PfiliSné odpaieni rozpoustédla neni vsak
zédouct, protoze se tim Cistici efekt krystalizace snizuje.) Odpareni rozpoustédla lze provést nékolika zptlisoby:

a) Volnym odpatfenim na vzduchu nebo v exsikatoru. Tento zptisob se oby¢ejné pouziva jen pro rozpoustédla s
nizkym bodem varu.

b) Odpatenim na vodni lazni. Pii postupném odpatovani rozpoustédla dochazi k vylucovani krystalt, které je
nutno ty¢inkou obcas promichavat, aby doslo k poruseni krystalické blany tvofici se na povrchu kapaliny.
(regenerace rozpoustédla) a nejspravnéjsi z hlediska bezpecnostniho a zdravotniho (pary neodpatfujeme do
ovzdusi).

Z roztoku je mozno ziskat krystalickou latku téz vysrazenim. Provadi se tak, ze k pivodnimu roztoku se
prida jiné rozpoustédlo v némz je rozpusténa latka nerozpustna. (Dilezitou podminkou ovSem je, Ze musi byt s
puvodnim rozpoustédlem misitelné.) Pridavek ptiliSného mnozstvi srazeciho rozpoustédla mize vsak Casto vést
k vylouceni latky v mazlavé nebo olejovité formé.

Ziskané krystalky se od mate¢ného louhu oddéluji filtraci na nuci nebo na Biichnerové nalevce. Pied
zapocetim filtrace je nutno filtr smocit rozpoustédlem a zah4jit odsavani. (Filtr tak pfilne k Biichnerové nalevce.)
Vlastni filtrace se pak provadi bez pferuseni odsavani. Pii filtraci velkych objemt, pfi niz tézky krystalizat lezi u
dna, je vhodné zprvu pres filtr prelit ¢iry matecny louh, a teprve potom ptevést na filtr i krystaly se zbytkem
kapaliny. Zbytky krystali lze z kadinky na filtr pfevést ¢asti filtratu. Pro uplné odstranéni matecného louhu z
filtracniho kolace je vétSinou tieba krystaly na filtru "vymackat". Pro péchovani je mozno pouzit obracenou
sklenénou zatku nebo ty€inku s rozsifenym koncem. Je nutno vénovat pozornost tomu, aby vrstva sedimentu na
filtru nepopraskala, protoze vzniklymi §térbinami vnika vzduch do odsévacky a ucinnost odsavani se zmensuje.

Po dokonalém odkapani mateéného louhu je nutno jeho posledni zbytky odstranit promytim krystali.
VétSinou se promyvani provadi malym mnozstvim rozpoustédla z n¢hoz byla krystalizace provadéna. Pii
promyvani je tfeba dbat znacné opatrnosti, zvlasté tehdy, je-li produkt v rozpoustédle dobie rozpustny.
V tomto pfipadé mize totiz dojit ke znaénym ztratdm produktu. Nejdokonalejsiho promyti 1ze dosédhnout, je-li
produkt na filtru (pfi odpojené vyveéve) promichan s Cistym rozpoustédlem, které je pak znovu odsato.
Promyvani je vhodné (pokud to situace dovoluje) nékolikrat opakovat. Je znamo, ze dokonalejsiho promyti 1ze
doséhnou napf. trojndsobnym promytim 100 cm® rozpoustédla nez uzitim 300 cm’ jednorazové. Anorganické
latky se vétSinou na zavér promyvaji ethanolem a pak etherem, protoze tim lze dosahnout vysuseni preparatu
(proudem vzduchu na filtru) béhem nékolika minut. (Pouzité rozpoustédlo nesmi s latkou na fitru chemicky
reagovat.)

Matecné louhy po prvni krystalizaci obsahuji vétSinou jes§t¢ znacné mnozstvi produktu. Je-1i produkt cenny
je vhodné krystalizaci opakovat (zahusténim matecnych louht).

Je tfeba téz upozornit, Ze i kdyz u vétsiny latek rozpustnost s teplotou stoupa, existuji téz latky jejichz
rozpustnost je v uritém rozpoustédle prakticky nezavisla na teploté, pfipadné i latky jejichZ rozpustnost s
rostouci teplotou klesa. Vzestupny, ¢i klesajici charakter kifivky rozpustnosti tésné€ souvisi se znaménkem
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rozpousteéciho tepla ptislusné latky. Je-1i rozpousténi dané latky déjem endotermickym, rozpustnost této latky se
vzrustajici teplotou stoupa - u d&jti exotermich naopak klesa.
Zavérem je tieba se jeSté zminit, Ze nékteré krystalické latky obsahuji ve své krystalové miizce molekuly
rozpoustédla (tvori tzv. solvaty). U anorganickych latek se samoziejme nejcastéji jedna o krystalovou vodu.
Solvaty maji obycejné nizsi (a u anoganickych sloucenin znacné nizsi) bod tani nez tytéz latky bez
krystalového rozpoustédla. Zahfivanim je mozno rozpoustédlo ze solvatu odstranit (nékdy vsak pfi tom muze
dojit 1 k rozkladu latky samotné).

FRAKCNI KRYSTALIZACE

Pii predeslém vykladu o krystalizaci bylo piedpokladem, ze dochéazi k oddéleni latky od mensiho mnozstvi
znecisténiny (piipadné, ze se délené latky od sebe podstatné 1isi rozpustnosti).

Slozit€jsi situace nastava, je-li nutno krystalizaci oddélit latky, které se jen malo lisi rozpustnosti ve
zvoleném rozpoustédle. V tomto piipadé se pouziva tzv. frakéni krystalizace. Tento postup je velmi pracny a je
spojen i s velkymi ztratami.

Nejznaméjsi formou frakcionované krystalizace je déleni smési latek podle trojihelnikového schématu.

V tomto schématu je vychozi substance pied krystalizaci oznadena symbolem Ao, a A', A%, A’, A* jsou
krystalizaty, A;, A,, As;, A4 jsou matecné louhy a R je Cerstvé rozpoustédlo. Krystalizace latky A, poskytne
krystalizat A' a mateény louh A,. Krystalizat A' je nutno piekrystalovat z &istého rozpoustédla R, ¢imZ vznikne
krystalizat A? a mateény louh A,. Mateény louh A, poskytne po zahuiténi krystalizat B' a mateény louh Bj.
Krystalizat B' je pak piekrystalovan z mate¢ného louhu A, (event. zahusténého), &imz vznikne krystalizat B* a
matecny louh B,. Dalsi postup je patrny ze schématu. V fadé kyrstalizath A (. na levé vnéjsi strané
trojuhelnika) lze dospét diive, ¢i pozdéji k jedné slozce smési v Cistém stavu. V matecnych louzich se hromadi
druha slozka, kterou je mozno ziskat rovnéz v Cistém stavu.

ZONALNI TAVBA

V roce 1952 byla navrzena pro vyrobu nékterych kovi vysokého stupné Cistoty metoda zonalni tavby. Tato
metoda je aplikovatelna i na jiné latky, které jsou dostatecné termostabilni pii teplotach tani.

Cisténa latka je naplnéna do trubice ze Zaruvzdorného materidlu, kterd se postupné posunuje tzkym
vyhfivanym pasmem. V ném dochazi k roztaveni Gzké vrstvy (pasma, zony) latky. Po prichodu tavici zéonou
kapalné pasmo ochlazenim opét tuhne, pfiemz se nejdfive vylucuje nejvySe tajici Cista slozka, zatimco
necistoty se stale hromadi v taveniné a pohybuji se s ni. (Tento postup mutize byt také pouzit k zakoncentrovani
latky, ktera byla v ptivodni smési jen v malém mnozstvi.) Opakovanim celého pochodu nebo pouzitim vice
tavicich pasem je mozno latku prakticky uplné zbavit necistot.

Vyhodou této metody je jeji vysoka Cistici Gi¢innost a jednoduchost (v porovnani napf. s krystalizaci),
nevyhodou je jeji casova naroc¢nost.

SUSENI

Suseni je operace uzivana k odstranéni vody a vodnich par z pevnych, kapalnych nebo plynnych latek. Pred
provedenim reakce je totiz Casto tfeba vysusSit jednotlivé slozky reakéni smési, protoze celd fada reakci je
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ptitomnosti i malych mnozstvi vody nepfiznivé ovlivilovana. Suseni je také casto konecnou operaci pii izolaci
chemického individua.

K susSeni plynt, kapalin i pevnych latek se velmi ¢asto pouziva chemickych ¢inidel odnimajicich vodu. Podle
zpusobu, jak vazou pfi suseni vodu je Ize rozdé€lit na:

a) hygroskopické latky, které za podminek suseni vytvareji hydraty; jsou to bezvodé soli nebo jejich nizsi
hydraty, které ve styku s vodou prechézeji na vyssi hydraty (napt. Mg(ClOy),, Mg(Cl0,),.3H,0, K,COs;,
Na,S0,4, CuSO4, KOH)

b) latky, které odstraiuji vodu ze susené latky chemickou reakci (napt. POy, B,O3, BaO, CaO, Na, K)

c¢) latky poutajici vodu fyzikalni adsorpci (napf. silikagel, Al,O3;, molekulova sita).

Je tieba, aby susidlo mélo co nejvétsi susici tdinnost a susici kapacitu. Uginnosti se rozumi dosazitelny
stupenn vysuSeni dané latky; kapacita je definovana jako mnozstvi vazané vlhkosti na hmotnostni jednotku
¢inidla. Je rovnéz nutné, aby bylo susidlo za podminek suseni stalé, inertni k susené latce, pasobilo dostatecné
rychle a mélo pro dany zpisob suSeni vhodnou formu.

Suseni plyni

Vysokého stupné vysuSeni plynd je mozno dosdhnout ochlazenim na dostate¢né nizkou teplotu.
Nejbéznéjsim zplsobem suSeni je vSak jejich prohanéni trubicemi s chemickymi suSicimi ¢inidly. Stupen
vysuseni je zavisly na tloustce vrstvy suSiciho Cinidla a dobrém styku plynu s nim. Suseni pevnymi Cinidly
(napt. P,Oyo) se provadi v suSicich trubicich a v&zich. Pfi jejich plnéni je tfeba dbat pfedevsim stejnomérného
rozlozeni ¢inidla, aby se nevytvoftily kanalky, kterymi by prochézel plyn bez dostatecného styku se suSidlem. Z
divodu dobrého styku plynu se susidlem je dobré pouzivat svislé susSici trubice.

K suseni plynti kapalnymi suSicimi ¢inidly, napt. kyselinou sirovou, se uziva riznych typt promyvacich
nadob. I zde je tfeba dbat, aby styk plynd s ¢inidlem byl dokonaly a aby plynem nebyly unaseny kapénky susici
kapaliny.

Je-li plyn pfes suSici zafizeni zavadén do kapaliny je nutno zafadit mezi zafizeni a kapalinu pojistnou
nadobu, aby pfi piipadném poklesu tlaku kapalina nevnikla do susici soustavy.

SusSeni kapalin

I kdyz je v anorganické syntéze nejbéznéjsim rozpoustédlem voda, cela fada reakci se provadi i v nevodnych
prostredich.

Je znama celé fada zptisobl suSeni kapalin (napt. azeotropni destilace, vysolovani a pod.). Zde vSak bude
diskutovano pouze suseni pomoci susicich ¢inidel.

Suseni se obvykle provadi tak, ze ke kapalin€ je pfidano ptislusné mnozstvi suSiciho Cinidla, které je pak
tieba nechat nékolik hodin pusobit. V pribéhu suseni je dobré suSenou kapalinu obcas protiepat, aby styk
kapaliny se suSidlem byl co nejlepsi. Je tieba pouzivat pouze pifiméfené mnozstvi susidla, aby nedochéazelo ke
zbytecnym ztratdm susené kapaliny. (Pfi suSeni dochazi k zachyceni ¢asti kapaliny v susidle.)

Po ukonceni suseni se kapalina od susidla oddéli odlitim nebo filtraci. Je tieba jesté pfipomenout, Ze suSici
¢inidlo musi byt k susené latce inertni a nesmi se v ni rozpoustét.

SuSeni pevnych latek

Suseni pevnych latek se ve velké vétsiné piipadt zaklada na odpafovani vlhkosti (at’ uz za normalni nebo
zvysené teploty; za pouziti vakua nebo bez ngj).

Pred pocatkem suSeni je treba vzdy odstranit co nejvétsi mnozstvi vody mechanicky, napi. dokonalym
odsatim, vylisovanim a pod. Nejjednodussi zpdsob suSeni je rozprostieni suSené latky v tenké vrstvé na
filtranim papiru, ¢i porcelanové misce na volném vzduchu. Je mozné téz provést suseni za zvysené teploty v
susarné. Latku je tfeba do suSarny vkladat na vhodné podlozce (napt. misce, hodinovém skle a pod.). V suSarné
nikdy nesméji byt suseny latky t€kavé nebo latky se zbytky té€kavych hoflavych organickych rozpoustédel,
jejichz pary by mohly se vzduchem vytvoftit tfaskavou smés.
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K suSeni latek nad chemickymi €inidly se pouziva exsikatort (obr.
A) ptipadné vakuovych exsikatort (obr.B)

Dosazitelny stupeni vysuSeni je dan volbou suSiciho ¢inidla. V na-
sledujici tabulce jsou uvedena néktera susidla:

A B
susidlo zbylé mg H,O v 1 litru
sus. vzduchu (25 °C)
CuSO, bezv. 1,4
CaCl, bezv. 0,14 -0,25
Mg(Cl104),.3H,0 0,031
KOH 0,002
Ca0O 0,2
H,S0,4- 98% 0,003
P40y 0,00002

Pro vakuové suseni mensich mnozstvi latek za vysSich teplot je vyhodny susici piistroj Abderhaldentv
(nazyvany téz "susici pistole"). Latka je vyhfivana parami vrouci kapaliny o vhodném bodu varu, kdezto susidlo
je ve zvlastni baiice mimo vyhiivany prostor.

DESTILACE

Destilace je délici pochod zalozeny na rozdilu ve slozeni kapaliny a pary z ni vytvofené. Uziva se ji k délelni
smési kapalnych (nebo zkapalnénych) latek o rozliéném bodu varu.

Pii jednoduché destilaci je destilovana kapalina dodanim tepla pfevedena v paru, ktera pak v oddélené casti
ptistroje opét kondenzuje. V tomto pfipad€ 1ze dosahnout uplného oddé€leni slozek jen tehdy, je-li rozdil v jejich
bodech varu pfiméfené velky (150° C). Pii déleni smési o mensim rozdilu bodu varu slozek je nutno pouzit
frakeni destilace (t. j. rozdéleni destilatu na nékolik frakei, které je nutno pro zvySeni ucinnosti déleni
redestilovat). Frakce jsou voleny podle bodu varu destilatu, ktery béhem destilace trvale stoupa. Tento pracny a
zdlouhavy postup 1ze nahradit uzitim destilacnich kolon. V nich dochazi k ¢asteéné kondenzaci par béhem
postupu z destilacni banky do chaladi¢e. Cilem takto provedené frakéni destilace (rektifikace) je co
nejintenzivngj$i styk odvadénych par s kapalinou navracenou zpét do banky, aby za dosazeni destila¢ni
rovnovahy byl destilat pokud mozno co nejvice obohacen tékavejsi slozkou.

Destilace latek, které se pfi teploté varu rozkladaji se provadi za snizeného tlaku (vakuové€). (Je nutno si
uvédomit, ze kapalina vfe, jestlize se tlak jejich par rovna tlaku okoli. Snizi-li se tlak okoli, dojde k vyrovnani
pri nizsi teplote.)

K objasnéni teoretickych zakladu destilace bude pouzita soustava dvou neomezané misitelnych kapalin. Je to
dvouslozkova soustava o dvou fazich, kapalné a plynné, pfi¢emz plynna faze je tvofena pouze parami slozek
pritomnych ve fazi kapalné (v plynné fazi neni tedy pfitomen vzduch).

Dvouslozkova soustava o dvou fazich ma (podle Gibbsova zakona) dva stupné volnosti. Je mozno tedy
zvolit napf. teplotu a slozeni kapalné faze; tim je jednoznacné urcen jak tlak soustavy (tj, rovnovazny tlak par
nad kapalnou fazi), tak slozeni plynné faze.

Idedlni soustava je takova dvouslozkova dvoufazova soustava v niz i kapalna i plynna faze jevi idealni
chovani. Pro parcialni tlaky par slozek A a B ( pa a pg) nad idealnim roztokem plati:

A= pAO - XA, PB = PBO XB

31



LABORATORNI TECHNIKA

kde pa°, ps” jsou tlaky nasycenych par nad &istymi kapalinami A
7= koist 713 aB;x,, X jsou molarni zlomky slozek v kapalné fazi.
Celkovy tlak soustavy p = pa + pp je tedy v idedlnim piipadé
+P8 linearni funkeci slozeni kapalné faze. V idealni soustavé obsahuje
s plynné faze ve srovnani s kapalnou vzdy relativné vice té slozky,
ktera je v Cistém stavu tékavéjsi. V izotermickém fazovém dia-
= gramu uvaZované soustavy je mozno vyznadit dvé kiivky. Kiivka
1 vyznacuje zavislost celkového tlaku par na slozeni kapalné faze
(jez je v rovnovaze s fazi plynnou) - v idealnim pfipadé¢ je to
pfimka. Kiivka g vyznacuje zavislost celkového tlaku par na
slozeni plynné faze (jez je v rovnovaze s fazi kapalnou). Tyto dvé
gl . g ktivky rozdéluji plochu fazového diagramu na tfi oblasti.
g Soufadnice vSech bodt oblasti 1 udéavaji hodnoty celkového
T-kanst slozeni soustavy xpg a celkového tlaku p, pfi nichz v soustavé
existuje pouze plynna faze. Obdobné soufadnice vSech bodia
oblasti 2 udavaji hodnoty slozeni a tlaku soustavy, pfi nichz v
77 soustavé existuje pouze faze kapalna. Pii takovych hodnotich
- celkového slozeni soustavy a celkového tlaku, jez jsou dany
W@ soufadnicemi kteréhokoliv bodu oblasti 3, koexistuji v soustavé
plynna i kapalna fadze v rovnovaze. Slozeni obou fazi je dano
souradnicemi prasecikd vodorovné piimky, prolozené uvazova-
nym bodem oblasti 3 (napf. bodem A), s kfivkami | a g. (Tyto
praseciky urcuji slozeni plynné a kapalné faze odpovidajici tlaku
74 y: uréenému soufadnici bodu A.) Celkova mnozstvi obou
koexistujicich fazi o slozeni xg' a xp® jsou pfitom takova, aby
celkové slozeni soustavy odpovidalo soufadnici uvazovaného
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bodu oblasti 3 (tj. bodu A).

Soustavy realné. U realnych soustav, tvofenych dvéma neomezené misitelnymi kapalinami je celkovy tlak
par nad smésnou kapalnou fazi bud’ vyssi, nebo nizsi nez u soustavy idealni. Odchylky realnych soustav mohou
byt v n€kterych ptipadech tak velké, ze kiivky zavislosti tlaku par na sloZeni kapalné faze jevi maximum nebo
minimum. Stejné¢ jako u idedlnich soustav li§i se i u soustav redlnych slozeni plynné faze od slozeni faze
kapalné, s niz je tato kapalna fdze v rovnovaze. Ve fazovych diagramech realnych soustav jsou tedy rovnéz dve
ktivky (1, g), které rozd€luji plochu diagramu na tfi oblasti. Podle charakteru a miry odchylky od idealniho
chovani dostavame u realnych soustav v zasad¢ tfi typy izotermnich fazovych diagramu (obr. a, b, c).

T=konst

T=konsr: T T=kamst
2 ! 1
3 |
o 4 . !
I
7 |
]
|
|
i
]
/ Xy g A iy 5
a b c

Kapalna smés odpovidajici svym slozenim minimu nebo maximu kiivky tlaku par se nazyva azeotropicka
smés. Ji piislusi za rovnovahy plynna faze o stejném slozeni. Azeotropické smési se vyznacuji bud’ nejvyssim

Charakter fazovych diagramt jednotlivych soustav ma velky vyznam pro moznost oddélovani slozek
destilaci.

Obdobou izotermickych fdzovych diagramt jsou diagramy izobarické, které vyjadiuji zavislost teploty
soustavy na jejim sloZeni za konstantniho tlaku. Jsou tvofeny rovnéz dvéma kiivkami. Kfivka 1 vyjadiuje
zévislost teploty, pfi niz za daného tlaku v soustavé koexistuji kapalna a plynna faze (tj. zavislost bodu varu
smésné kapalné faze na jejim slozeni). Kfivka g vyjadifuje zavislost této teploty na slozeni plynné faze (tj.
zévislost bodu kondenzace smésné pary na jejim slozeni). Priibéh kfivek je ovSem opacny nez v diagramu
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v

nasycenych par ma na kfivce bodu varu minimum a opacné.

Na obrazku je znazornén izobaricky fazovy

" _ diagram soustavy toluen-aceton. Je-li smés
o=konst, T

, toluenu a acetonu odpovidajici slozenim bodu
w ™. A zahfita pfi atmosferickém tlaku na 80° C,
\£ 1 _ zacne vfit. Plynna faze, kterd ze smési unikd

. ) NG (Ize ji kondenzovat v chladi¢i) ma slozeni dané

TN
& A’ bodem B. Je podstatn¢ bohatsi na aceton

™ [

N : { I N (nizevrouci slozka) nez faze kapalna.

:SM { — g Odebiranim pary se vrouci smés obohacuje

: A ! } J mén¢ tékavou slouzkou (toluenem), a jeji bod

' H 1 \| N varu stoupa. Soucasné dochazi i k obohacovani

o4 i [ 2 i NN par toluenem. Po dostatecné dlouhém varu

: 1 [ 7 zustava v bance prakticky Cisty toluen - ovsem

& 1 : ; £ - A ve zcela nepatrném mnozstvi. Aby bylo mozno

. : I i { }A ze soustavy jejiz slozeni je dano bodem A

r74 | i 1 L ziskat Cisty aceton je nutno z plynné faze nad

/ﬂp e ¥/ 7 Ig‘ﬂyl %y aeetiny agzﬂ%ﬂ vrouci smési odebrat malé mnozstvi pary (ma
—=iol. Yo

sloZzeni dané bodem B) a zkondenzovat ji v
chladici. Slozeni takto ziskané kapaliny a jeji
bod varu je nyni dan bodem C. Je-li takto ziskana kapalna smés znovu uvedena do varu ma jeji para slozeni dané
bodem D. Zkondenzovanim malého podilu par ziskame kapalnou soustavu o slozeni daném bodem E. Z
diagramu vyplyva, ze tato kapalna smés je jiz znacné obohacena acetonem. Nékolikerym dalSim opakovanim
uvedeného postupu (tzv. rovnovaznymi destilacemi) by bylo mozno nakonec dospét k velmi malému mnozstvi
prakticky Cistého acetonu.

V praxi se pouziva tzv. frakcionovana destilace. Pii tomto postupu se uvede smées jejiz sloZeni je dano napft.
op¢et bodem A k varu a vznikajici pary se jimaji tak dlouho, dokud bod varu soustavy nedosahne urcité hodnoty ,
napt. 92° C (bod A"). Vysledny kondenzat bude mit slozeni odpovidajici bodu lezicimu asi uprostied mezi body
B a B’. S vyslednym kondenzatem, ktery se nazyva frakci, Ize cely postup opakovat a ziskat tak soustavu s
obsahem acetonu o néco niz§im nez odpovida bodu E. Nékolikerym opakovanim tohoto postupu lze ziskat
frakci, kterou lze s pozadovanou piesnosti povazovat za Cisty aceton. Je jasné, ze ¢im vyssi jsou pozadavky na
Cistotu oddélované slozky, tim mensi je jeji vytézek.

Postup pouzity pii destilaci smési aceton - toluen lze aplikovat i na soustavy, které tvoii azeotropni smési.
Prikladem soustavy, jejiz izobaricky fazovy diagram ma na kiivce bodu varu minimum, je soustava sirouhlik -
aceton. Po oddestilovani témér veskeré kapaliny zbyva ve varné baiice nepatrné mnozstvi bud’ prakticky ¢istého
sirouhliku, anebo prakticky Cistého acetonu podle toho, zda vychozi kapalna smés obsahovala méné acetonu
nebo vice acetonu nez smés azeotropicka. (Jeji sloZeni je udano bodem v némz obé¢ kfivky diagramu prochazeji
minimem.) Mnohonasobné opakovanymi rovnovaznymi destilacemi (a tedy i destilaci frakcionovanou) lze
dospét pouze k azeotropni smési. Jeji slozeni jiz nelze destilaci zménit (para, kterd se z ni za varu tvoii, ma
stejné slozeni jako vrouci kapalina).
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Soustava chloroform - aceton je pfikladem azeotropické smési s maximem bodu varu. (Tyto soustavy jsou
méne Casté.) Z izobarického diagramu je patrno, ze po oddestilovani téméi veskeré kapaliny zbyva ve varné
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banice vzdy azeotropickd smés, jejiz slozeni je dano useckou bodu, v némz obé¢ kiivky prochazeji maximem.
Frakcionovanou destilaci by bylo mozno v tomto piipadé dospét bud’ k Cistému acetonu nebo k Cistému
chloroformu, podle toho na které strané od maxima obou kiivek lezi bod jemuz odpovida slozeni kapalné smési.

Jak jiz bylo uvedeno, nelze z azeotropické smési oddélit nékterou ze slozek v Cistém stavu zaddnym z
popsanych destilacnich postupti. K oddéleni slozek je nutno pouzit jinych postupti (napi. chemickych).
ethanolu. Pfi pfipraveé absolutniho ethanolu se voda obsazena v soustavé musi vazat napf. bezvodym siranem
méd’natym. Velmi dalezité jsou azeotropické smési anorganickych kyselin s vodou, jejichz slozeni je dano
maximem na kfivce bodu varu; jsou to napt. 68% kyselina dusi¢na, 20,2% kyselina chlorovodikova a pod.

Je nutno si uvédomit, Ze azeotropické smési maji pro danou soustavu konstantni sloZzeni, ov§em pouze pii
konstantnim tlaku. Zméni-li se vnéjsi tlak (tj. probiha-li destilace napf. za sniZzeného tlaku), zméni se také
slozeni azeotropické smési. Pfi urcité hodnot¢ tlaku mize dokonce azeotrop zcela zmizet a latky je mozno za
tohoto tlaku destilaci rozdé€lit. V tom lze vidét ditkaz, Ze azeotropické smési nejsou slouceninami (jak bylo kdysi
mylné predpokladano). Jejich slozeni ostatné vétsSinou neodpovida jednoduchym stechiometrickym pomérim,
jaké bychom oc¢ekavali u sloucenin.

Z praktického hlediska je vhodné definovat veli¢inu, kterd by charakterizovala oddélitelnost dvou kapalin.
Tato veli¢ina se nazyva relativni tékavost a je ddna pomérem tlakid nasycenych par Cistych slozek za teploty pii
niz se destilace provadi. Relativni t€kavost se znaci o:

0
PA
0
PB
a je tedy koeficient umérnosti, ktery ukazuje stupefi obohaceni parni faze tékavéjsi slozkou. Aby Ciselna

hodnota tohoto zlomku byla vétsi nez 1, dava se do Citatele zlomku hodnota tlaku nasycené pary tekavéjsi tj.
nizevrouci slozky.

a=

Pfi posuzovani moznosti destilace se velmi Casto pouziva
grafickych metod. Velmi platné sluzby prokazuje napt. diagram
znazorfiujici rovnovazné stavy parni i kapalné faze pfi rliznych
koncentracich slozek (vyjadfenych obycejné molarnimi zlomky)
binarni smeési. Kfivek tohoto typu se vyuziva téz pii grafické
metod¢ vypoctu teoretickych pater kolon (viz. dale).

Cim vice se lisi body varu slozek binarni smési (blizici se
chovanim idedlnimu roztoku a ¢im je tedy hodnota o vétsi, tim ma
ktivka vypuklejsi tvar. Naopak pii nizkych hodnotach a se kiivka
svym tvarem stile vice podoba diagondle. V piipad€¢ tvorby
azeotropnich smési kfivka rovnovaznych stavi protina diagonalu.
Jeji prusecik s diagonalou pak udava slozeni azeotropni smési. (V
tomto ptipad¢€ je totiz x =y, coz znaci, ze plynna i kapalna faze
maji stejné slozeni.)

JEDNOTLIVE TYPY DESTILACI

Prosta destilace
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Je vhodnd k oddélovani kapalin o znacné rozdilné b
tékavosti (rozdil v bodech varu asi 150° C a vice). Apara-
tura pro tento typ destilace (viz. obr.) se sklada z tzv.
frak¢ni banky, sestupného chladi¢e (smér pohybu chladici
vody je vyznaCen Sipkami) a predlohy. Pifi destilaci
vySevroucich kapalin (nad 160°C) je vhodné pouzivat
vzdusného chladice. Aby nedochazelo k prehfivani
destilované kapaliny a vzniku tzv. utajeného varu, vklada
se do banky pfed zacatkem destilace nékolik varnych
kaménkt. Destilacni banku je tfeba zahtivat tak, aby
destilace probihala pozvolna. Pfi rychlé destilaci je v baice
vyssi tlak a odectend teplota neodpovida bodu varu za
atmosferického tlaku. Pfi destilaci Cisté latky je teplota
varu po celou dobu konstantni, nejvys ke konci, kdy se
pary ponékud piehiivaji na sténdch destilaéni barnky,
stoupa teplota o 1 - 2° C. Vzrust teploty béhem destilace
sveédci o tom, Ze prechazi smes latek.

Jsou-li body varu jednotlivych slozek blizsi nez 150° C,
je dobré provadét frakéni destilaci. Je-li rozdil v bodech
varu mensi nez 80° C, je nutné provadét frakeni destilaci
na kolong (tzv. rektifikaci).

Rektifikace

V destilacni koloné se proti sobé pohybuje kapalina a para (para nahoru a
kapalina dolu). Ob¢ faze jsou neustile ve vzajemném kontaktu. Tim dochazi pfi ™
priichodu kolonou k obohacovani parni faze o tékavéjsi slozku. (Cim vyse v kolong
se para nachazi, tim je bohatsi na nizevrouci slozku.) Ve frakéni bance se zvysuje
koncentrace slozky méné te€kavé. Pro spravnou délici funkci kolony je nutné, aby se
¢ast z celkove odpatfeného mnozstvi kapaliny - C - vracela zpét (tvofila zpétny tok -
reflux R). Jen cast par je mozno po zkondenzovani odebirat jako destilat D. Plati
vztah C=R +D.

. ., e 10
Jako teoreticky délici stupen s jehoz e e

pomoci je charakterizovana tucinnost D
kolony slouzi tzv. teoretické patro.

Teoretické patro je mysSlend cast
kolony, ktera zplisobi obohaceni
kondenzatu nizkovrouci slozkou na
koncentraci odpovidajici termodyna-
mické rovnovaze kapalné a plynné faze.
Patra kolony mizeme zakreslit pro
nazornost do diagramu udavajiciho

zavislost slozeni plynné .féze na slo.ieni o l:"a
kapalné faze - vedle je schematicky 0 02 04 D,ls
znazornéna kolona a v ni vyznacen

o
)
T

o
>
T

o
=~
T

y (moldrni’ zlomek )

o
o
X

[ U

£

x (moldrni’ zlomek ) pribeh déleni.

Jsou znamy dva zptsoby destilace na kolon¢ - nepfetrzity (kontinualni) a pretrzity (diskontinualni), castéji
nazyvany destilace z jedné varky.

Pfi prvnim zplisobu se smés latek urcenych k destilaci trvale pfipousti na vhodném misté kolony (nejcastéji
blizko stfedu). NiZevrouci slozka se odebira jako destilat z hlavy kolony (viz dale), kdezto vySevrouci slozka se
oddéluje z frakéni banky. Rychlost pfivodu destilované latky se musi rovnat souctu objemut destilatl
odebiranych z hlavy a barnky kolony. Z uvedeného plyne, Ze na jediné aparatufe lze timto zptisobem uvazovanou
smés delit jen na dvé frakce.

V laboratorni praxi se mnohem castéji uplatiuje druhy (varkovy) zpisob destilace na koloné. Pfi tomto
provedeni se urcité mnozstvi vzorku oddestiluje z bailkky a z hlavy kolony se odebira libovolny pocet frakci
postupné podle zvysujiciho se bodu varu.

Destila¢ni aparatura pro rektifikaci sestava ze tii zakladnich Casti: destila¢ni banky, kolony a hlavy kolony.

Destilacni kolona je Cast destilacni aparatury jejimz tkolem je zprostfedkovat co nejlepsi styk kapalné a
plynné faze.

Dnes nejbéznéji uzivané laboratorni kolony mizeme rozdélit na tfi typy:
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1) kolony se stékajicim filmem (obr.A - kolona s evakuovanym plastém)

2) kolona provarova (obr. B)
3) kolona rota¢ni

V kolonach se stékajicim filmem dochazi k
plynulému styku stékajici vrstvy flegmatu se
stoupajici parou. Aby se doba styku par a
kondenzatu prodlouzila, lze trubici kolony
tvarovat (kolony spiralni, vpichové) nebo kolonu
vhodnym zpisobem napnit. Napln kolony muize
byt pravidelné uspotadana nebo volné nasypana.

V kolonach patrovych (provarovych) dochazi
ke styku par a kondenzatu jen na jednotlivych
patrech, nebot’ tam pfichazeji pary i flegma
oddélené.

V kolonach rotacnich je styk par a flegmatu
doprovazen tim, ze ob¢ faze jsou piivadény do
intenzivniho styku rychlym ota¢nim zpravidla
vnitini vyplné€ kolony.

Pro dobrou ¢innost kolony je nutno zabranit
na ni tepelnym ztratdm. Nejdokonalejsi tepelné
izolace lze dosahnout evakuovanym plastém. I
pri dokonalé evakuaci nastava jesté prostup tepla
zafenim. Tomu lze do znacné miry zabranit
postribfenim vnitinich stén plasté nebo vlozenim
lesténé hlinikové folie.

Hlava kolony slouzi ke kondenzaci par
vychazejicich z destilacni kolony a k rozdéleni
kondenzatu na flegma a destilat.

Pokud je v ni kondenzovana jen ¢ast par a
vznikly kondenzat je vracen vSechen do kolony -
nazyva se toto zafizeni hlavou kolony s
castenou kondenzaci - neboli deflegmator.
(Zbyvajici c¢ast par, ktera projde hlavou
kondenzuje teprve v chladi¢i a je jimana jako
destilat.)

V hlavé s uplnou kondenzaci (zkondenzuji
zde vSechny pary), je kondenzat vhodnym
zafizenim rozd€lovan na flegma a destilat. Tento
druhy typ je pro jednodussi manipulaci pouzivan
mnohem castéji.

Pro porovnéani ucinnosti kolony o asi 12
teoretickych patrech a jednoduché destilace lze
uvést nasleldujici destilaéni kfivky soustavy
benzen - toluen. (Destilacni kiivka je zavislost
teploty varu na oddestilovaném objemu.) Kfivka

a odpovida jednoduché destilaci smési bez kolony.

Déleni pfi této jednoduché destilaci je mozno povazovat za ekvivalentni jednomu teoretickému patru. Jak je
vidét z tvaru kiivky Zadna ze slozek nemohla byt ziskéna v Gistém stavu. Uéinek kolony o asi 12 teoretickych
patrech a refluxnim poméru 1 : 10 znazorfiuje kiivka b. Vliv refluxniho poméru na ostrost déleni plyne ze
srovnani kfivek b a ¢. Kfivka ¢ znazoriiuje pribéh destilace smési na stejné koloné, kde vSak byly vSechny pary
zkondenzované na hornim konci kolony odebirany jako destilat.

Destilace za snizeného tlaku

Latky, které se pii bodu varu, ptipadn¢ jesté pred jeho dosaZenim, termicky rozkladaji nebo takové, které
maji za normalniho tlaku pfili§ vysoky bod varu, se destiluji za snizeného tlaku - vakuove.

Jak jiz bylo uvedeno dfive, je bod varu kapaliny teplota, pfi niZ jeji rovnovazny tlak par dosdhne tlaku okoli.
Snizeni tlaku nad kapalinou tedy nutné€ vede i ke sniZeni jejiho bodu varu.
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K sestaveni destilacni aparatury se pouziva banék s kulatym dnem (batiky s plochym dnem by nevydrzely
podtlak). Chladice a dalsi ¢asti aparatury jsou opatfeny normalizovanymi sklenénymi zabrusy, které je vhodné
pro zlepseni té€snosti aparatury namazat silikonovym, Ramsayovym nebo jinym tukem. VSechny c¢asti sklenéné
aparatury je tfeba pfed pouzitim peclivé prohlédnout a poSkozené vyradit, aby pfi pfipojeni ke zdroji vakua
nedoslo k implozi.

Vzhledem k tomu, Ze pii destilaci za
snizeného tlaku je vétsi moznost vzniku
utajeného varu nez pii destilaci za tlaku
atmosferického, vsunuje se otvorem v
horni ¢asti chladi¢e sklenéna kapilara
(sahajici témét az ke dnu banky), jiz se
do aparatury béhem destilace zavadi
mirnym proudem vzduch.

Vlastni  destilacni  aparatura je
pfipojena  silnosténnymi  vakuovymi
hadicemi ke zdroji vakua (k vodni nebo
olejové  vyvév€). Mezi destilacni
aparaturu a vyvévu je nunté zapojit pojistnou nadobu, aby se zabranilo vniknuti vody do aparatury pii sniZeni
tlaku vody ve vodovodnim potrubi. Pfi pouziti olejové vyveévy je nutno mezi ni a destilacni aparaturu zaradit
jimaci nadobu chlazenou tuhym CO, nebo kapalnym dusikem, aby se zabranilo vniknuti par destilované latky
(ptipadné korozivnich plynt rozpusténych v destilované soustave) do vyveévy. Pti pouziti dusiku jako chladiva
je tieba dbat, aby nedoslo k prosavani vzduchu ptes chlazenou neevakuovanou vymrazovacku. Mize totiz dojit
k vymrazeni kysliku, ktery ve styku s organickymi latkami (jiz zachycenymi ve vymrazovacce) muze
explodovat. Jestlize se provadi destilace latek citlivych vici vzdusné vlhkosti, napojuji se pred i za destilacni
aparaturu trubice se susici naplni (P4O4, CaCl, a pod.). Tlak v aparatufe se méfi rtutovym manometrem. Pfi
praci s vakuovymi aparaturami je tieba zvlasté peclivé chranit oci.

Aby bylo mozno jimat vétsi pocet frakci bez preruseni vakua a tim i destilace, pouziva se rtiznych zafizeni.
Nejjednodussi je takova modifikace alonze, ktera umoziiuje prostym natoéenim zmeénit jimadlo, do ne€hoz
destilat odkapava. (obr. A) Toto zafizeni se nazyva "prasatko" (pouziva se téz nazev "veminko"). Pocet frakei,
které jim lze jimat, je omezen po¢tem vyvodu z alonze.

Neomezeny pocet libovolné velkych frakei 1ze vSak nejpohodInéji oddélovat pomoci alonze Anschiitzovy a
Thieleho, ktera je vhodna pii vakuové destilaci na kolonach.

Pii destilaci je otevien kohout a; trojcestny kohout ¢ je natoCen tak, aby spojoval jimadlo d s vakuem.
Destilat ptfi tom stéka pii otevieném kohoutu b pfimo do jimadla d nebo jej lze pifi uzavieni kohoutu b
odmeétovat v kalibrované casti alonze e a teprve po nadestilovani pozadovaného objemu vypustit do jimadla. Pti
vymén¢ jimadel se nejprve uzavie kohout b, otocenim kohoutu ¢ o 180° se vpusti vzduch do jimadla, které pak
lze odpojit. Po pfipojeni prazdného jimadla je mozno na okamzik uzavfit kohout a, aby se zamezil pokles vakua
v aparatufe b&hem evakuovani jimadla, které lze provést jeho spojenim s vakuovym vedenim opétovnym
otoc¢enim kohoutu ¢ o 180°.

i
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Destilace a suSeni na rota¢ni vakuové odparce

Velmi rychlou a efektivni destilaci lze provést na pfistroji, ktery se nazyva rotacni vakuova odparka.
Roztok je umistén v rotujici destilacni barice, kterd je ponofena do zahfivané lazn€. Michani usnadiiuje pfenos
tepla, zabrafuje utajenému varu a urychluje vyparovani kapaliny.

Tento postup se vétSinou pouziva pro oddestilovani tékavého rozpoustédla od malo tékavého kapalného
nebo tuhého produktu syntézy.

\"vak uum

1 -vypinac¢ motoru
2 -regulace otacek
3 -vypinaé ohffevu
4 -regulace teploty
5 -rukojet’ zdvihu

chladig

zavzdu st ovaci

1 |
kohout 2

svérka
destilaéni
jimaci barika
banka
5 ==
<5 —
vod ni lazen
'ﬂEIi & :]
- Y - 4

L7

Destilace s vodni parou

Teplota varu je teplota pii niz se tlak nasycenych par kapaliny vyrovna vnéjsimu tlaku. Podle Daltonova
zakona je celkovy tlak plynné smési latek roven souctu parcialnich tlakd vSech slozek smési. V pfipadé smési
dvou vzdjemné nemisitelnych kapalin pfispiva tlak nasycenych par kazdé z obou kaplin k vyrovnani vnéjsiho
tlaku a z tohoto ditvodu je teplota varu takovéto smési nizsi nez teplota varu kazdé z kapalin této smési.

Na tomto principu je zaloZena destilace s vodni parou nebo v proudu plynu. Destilace v porudu pomocného
média casto nahrazuje destilaci vakuovou.

Pro destilaci s vodni parou Ize snadno ze stavové rovnice odvodit:
my _paMa
mp  pgMp

kde mp, mp jsou hmotnosti latek A, B v destilatu; pa,pg jsou tenze pary latek A, B pfi teploté varu soustavy a
My, Mp jsou jejich molekulové hmotnosti.
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EXTRAKCE

Jako extrakce je oznaCovano pievedeni latky z jedné faze, v niz je rozpusténa nebo suspendovana, do faze
jiné. Toto pfevedeni je mozné, nebot’ latka se v urcitém poméru rozdéli mezi ob€ faze. Distribuce rozpusténé
latky mezi dvé€ kapalné faze je vyjadiena Nernstovym rozdélovacim zdkonem:

CA _
CB

Podle néj je pomér koncentraci latky ve dvou vzajemné nemisitelnych kapalinach pfi urcité teploté a po
dosazeni rovnovahy konstantni. K se nazyva rozdélovaci koeficient. V této podobé¢ plati Nernstova rozdélovaci
rovnice jen pro malé koncentrace (idealni poméry) a jen tehdy, je-li rozpusténa latka v obou rozpoustédlech
stejné asociovana.

Extrakce latky je podle toho snadné tehdy, jestlize je v extrakénim rozpoustédle mnohem lépe rozpustna nez
v druhé fazi, ¢ili je-li extrakéni koeficient znacné odlisny od jednicky.

Pro latky s rozdélovacim koeficientem mensim nez 100 jedina extrakce nestaci. V takovém ptipad¢€ je nutno
extrakci vicekrat opakovat s ¢erstvym rozpoustédlem.

Dv¢ latky (s rozdélovacimi koeficienty K; a K,) se v idedlnim ptipadé rozdé€li mezi ob¢ kapalné faze
nezavisle na sobé. Pokud jsou rozdily jejich rozdélovacich koeficienti dostatecné velké, 1ze je jednoduchou
extrakci rozdélit. Obtiznost déleni je vystizena délicim faktorem b (b = 1, tzn. vétsi rozdélovaci koeficient je
dé€len mensim):

(Porovnejte hodnotu b s relativni t€kavosti a pfi destilaci.)

Obé¢ latky lze uspésné rozdélit jednoduchou extrakei, je-li b = 100. Pro d€leni smési s d€licim faktorem
men$im nez 100 je nutno pouzivat i€¢innéjsich postupd, pii nichz dochazi k opakovanému rozdélovani.

Pfi vSech metodach zaloZenych na déleni mezi faze je vyména latek mozna pouze na fazovém rozhrani. Aby
se urychlilo ustaveni rovnovahy, je potfeba zabezpecit co nejveétsi plochu kontaktu obou fazi. Kapaliny se proto
tiepou nebo rozptyluji pomoci frit, tuhé latky se pred extrakei praskuji. Presto v praxi v mnoha piipadech
(zvlaste pii praci s pevnou fazi) nelze docilit iplného ustaveni rovnovahy.

Pro jednotlivé typy extrakce se historicky vyvinula néktera oznaceni, jez zde budou spole¢né se stru¢nymi
definicemi uvedeny:
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Digesce - latka v pevné fazi je za tepla extrahovana opakovanou davkou rozpoustédla.
Macerace - latka v pevné fazi je za studena extrahovana opakovanou davkou rozpoustédla.

Perkolace - latkou v pevné fazi prosakuje vlastni tihou rozpoustédlo. (Roztok je po prichodu
zachycovan.) Pfivodem ¢istého rozpoustédla je hladina kapaliny v perkolatoru udrzovana stale
ve stejné vysi. (Toto provedeni zabezpecuje, Ze na vyextrahovany material v hornich vrstvach
ptichazi stale Cisté rozpoustédlo.)

Typ Soxhlet - latka v pevné fazi je extrahovana rozpoustédlem, extrakt je stale zahustovan.

odpafuje a jeho pary odchézeji Sirokou trubici na levé strané stfedniho dilu pfistroje (viz obr) do
zpétného chladi¢e. Zde dochazi k jejich kondenzaci. Cisté rozpoustédlo stéka do papirové
patrony v niz je umistén extrahovany material. Hladina roztoku ve stfedni casti pfistroje
neustale stoupd. V okamziku, kdy jeji vySka dosdhne urovné horni ¢asti tenké piepadové
trubicky, dojde k jejimu pieteCeni zpét do varné banky. Tak je mozno vyextrahovat znacné
mnozstvi latky s malym mnozstvim rozpoustédla.

Vytiepavani - litka z roztoku je extrahovdna jednou davkou rozpoustédla (jednoduché
vytfepavani) nebo opakované (opakované a frakéni vytfepavani).

Perforace - latka v roztoku je extrahovana nepfetrzit¢ rozpoustédlem, pfipadné na
protiproudém principu (protiprouda perforace).

Roztfepavani - latka je extrahovana protiproudné pretrzité mezi dvé kapalné faze.

Protiproudné kolony - latka je extrahovana protiproudné€ nepietrzité mezi dve€ kapalné faze.

Rozdélovaci chromatografie - latka je extrahovana protiproudné plynule mezi dvé kapalné
faze, z nichz jedna je zakotvena na inertnim nosici.

CHROMATOGRAFIE

Pod pojmem chromatografie rozumime vSechny metodiky slouzici k separaci (tj. vzajemnému oddéleni
slozek smési), zalozené na fazovych rovnovahach, pfi nichz je jedna faze nepohybliva (stacionarni) a druha
(mobilni) protéka vrstvou, ¢i sloupcem vrstvy stacionarni. Stacionarni fazi, pro kterou se bézné pouziva pojem
kolona, muize byt sloupec u¢inné pevné latky velkého povrchu (sloupcova chromatografie) nebo tenka vrstva
kapaliny zakotvend na inertnim pevném materialu, napf. na specidlnim filtranim papife (papirova
chromatografie) nebo na tenké vrstvé celulozy, silikagelu, pfipadné oxidu hlinitého (chromatografie na tenké
vrstvé). Mobilni faze miize byt kapalna nebo plynna. Podle druhu fazové rovnovahy pouzivané pii separaci je
mozno chromatografii délit do nékolika skupin:

a) chromatografie adsorpéni - k déleni soucasti analyzované smési dochazi v dusledku jejich rozdilné
adsorpce na stacionarni fazi (v dasledku rozdilnych adsorpénich koeficientt).

b) chromatografie rozdélovaci - jeji princip spociva v rozdilném rozdéleni plynnych nebo kapalnych soucasti
smési (v dusledku jejich riznych rozdélovacich koeficientd) mezi dvé spolu nemisitelné kapalné faze,
ptipadné mezi kapalnou a plynnou féazi. Jedna z téchto kapalnych fazi je stacionarni a druha protékajici.

c) chromatografie na ménicich ionti - analyzovany roztok se vede pfes kolonu naplnénou zrnitymi
anorganickymi ¢i organickymi polyelektrolyty, které jsou prakticky nerozpustné ve vodé a béznych
rozpoustédlech. Obsahuji aktivni skupiny schopné zachycovat uréité ionty a vyménovat je za jiné. Pro tuto
schopnost se zminéné latky oznacuji jako ménice iontd nebo téZ ionexy. Je-li ionex schopen z roztoku
zachycovat kationty a misto nich uvoliiovat do roztoku jiné, je oznacovan jako katex. lontoménice schopné
stejnym zplisobem vymeénovat anionty se nazyvaji anexy.

Katexy, které obsahujici ve své struktufe kyselé funkéni skupiny (napt. -SO;H, -COOH, -OH) se oznacuji
jako katexy v H' - cyklu).

Anexy obsahujici ve struktufe zasadité funkéni skupiny (napt. -NH; OH", -NR; OH") jsou oznacovany jako
anexy v OH - cyklu.

Pfi styku katexu v H™ - cyklu s roztokem elektrolytu, ktery obsahuje napf. Na™ ionty dochazi k jejich
zachycovéni a nihradé H' ionty. Katex tim piechazi do Na - cyklu a v roztoku ziistane piislusna kyselina.
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R-SO;H + NaCl - R-SOs;Na+ HCl
Obdobné 1ze vyménu aniontii na anexu v OH™ - cyklu popsat rovnici:

R-NH;"OH + NaCl — R-NH;'Cl+ NaOH
R - skelet iontoménice.

Nadbytkem roztoku silné kyseliny (zasady) lze z katexu (anexu) vymyt zachyceny kation (anion) a pfevést
katex (anex) do pivodniho cyklu.

Podle techniky provedeni se chromatografie mize délit na sloupcovou adsorpéni, sloupcovou rozdélovaci,
papirovou chromatografii a chromatografii na tenkych vrstvach. Pro analyzu anorganickych latek ma nejvetsi
vyznam papirova chromatografie a chromatografie na tenké vrstve.

Papirova chromatografie

Déleni spociva v souCasném ucinku adsorpcnich a rozdélovacich dé&ji. Pracuje se se dvéma kapalnymi
fazemi, pricemz nepohyblivou (stacionarni) fazi je voda pevné vazana do komplexu s celulézou pouZzitou ve
formé rtznych druht filtraéniho papiru. Druhou fazi (mobilni) je vhodné rozpoustédlo, protékajici zvolna
papirem a unasejici riznou rychlosti slozky délené smési, ktera se na pocatku nanese ve formé kapky na "start"
filtracniho papiru. Papir mize byt pfi analyze zavéSen tak, Ze rozpoustédlo v ném stéka odshora dolu
(chromatografie sestupnd) nebo se nasava od dolniho konce (chromatografie vzestupna). Délené latky zistanou
na papife ve forme skvrn, které jsou u latek barevnych pfimo viditelné. U latek bezbarvych je nutné po skonceni
pokusu papir postiikat roztokem vhoného c¢inidla, které s délenymi latkami tvofi barevné slouceniny
("vyvolani", ¢i detekce chromatogramu). Kvantitativné se poloha latek v délené smési vystihuje veli¢inou Ry,
coz je pomér vzdalenosti, do které od mista startu za dobu déliciho procesu dospéla uvazovana slozka smési, ke
vzdalenosti, do které se za stejnou dobu dostalo ¢elo rozpoustédla.

Chromatografie na tenké vrstvé

Tato metodika, jejiz princip déleni je v podstaté stejny jako u papirové chromatografie (soucasné pisobeni
adsorp¢niho a rozdélovaciho procesu), nabyva zejména k rychlosti provedeni stile vétSiho vyznamu. Pri
nebo silikagelu sypané (suché) nebo nalévané ve formé suspenze na sklenénou desku. V soucasné dobé jsou k
dispozici komerc¢ni vyrobky s jiz hotovou vrstvou celulézy (Lucefol), silikagelu (Silufol) nebo oxidu hlinité¢ho
(Alufol) na hlinikové folii. Pfi analyze se postupuje stejn¢ jako pfi papirové chromatografii. Po naneseni vzorku
se chromatografuje v mirn€ naklonéné poloze pfi vzestupném usporadani, kdy je desticka nebo folie ponotena
svym dolnim koncem do rozpoustédla. Volba vhodného systému rozpoustédel je pti déleni anorganickych latek
papirovou, ¢i tenkvrstvou chromatografii (stejné jako volba vyvolavaciho Cinidla - detekce) znacné obtizna a
nelze pro ni udat néjaka obecna pravidla. Je nutno se pfi tom fidit v literatufe uvedenymi, prevazné empirickymi
poznatky, ¢i poznatky plynoucimi z vlastnich experiment.
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SUBLIMACE

Také tenze par tuhych latek se s rostouci teplotou zvySuje. Mnohé latky lze pievést do plynného stavu, aniz
roztaji, a pary op¢t ptimo zkondenzovat v tuhou latku. Tento d¢j se nazyva sublimace.

Bod sublimace je teplota, pfi niz se tenze par tuhé latky vyrovna s vnéjsim tlakem. Pfi této teploté se krystaly
meéni v paru i uvnitf, trhaji se a mohou pfipadné znecistit i sublimat. Je proto vhodnéjsi sublimovat latky pii
teploté ponékud nizsi. Délici ucinek je obecné u latek s malym rozdilem tenze par maly.

Sublimace, stejné jako krystalizace patii mezi zakladni metody CiSténi a separovani latek. V porovnani s
krystalizaci ma sublimace v mnoha pfipadech znaéné vyhody. Sublimovany preparat totiz neobsahuje
mechanické necistoty, které i pfi peclivé krystalizaci mohou doprovazet vysledny pordukt. Pii sublimaci
jednoduchych smési se obycejné pracuje s malymi ztratami. Jednoducha sublimace ¢asto nahradi i nékolikrat
opakovanou krystalizaci. To pochopitelné neznamend, Ze sublimaci lze krystalizaci vzdy nahradit. Vhodnost
pouziti sublimace jako Cistici a separacni metody zavisi na vlastnostech dané latky.

Rozmezi teplot a tlakdl, za nichz lze sublimaci pouzit je mozno zjistit ze stavového diagramu ptislusné latky.

Zatizeni a zptisob sublimace se idi podle toho, jaké vlastnosti méa sublimat. Cim niZsi je teplota chlazeného
prostoru, v némz pary kondenzuji, tim jemné&jsi krystalky se vytvareji. (Vyssi kondenzac¢ni teploty podporuji
naopak vznik vétSich a vyvinutéjsich krystalt.)

U latek, které neni mozné sublimovat za normalniho tlaku (pfi vyssi teploté se rozkladaji a pod.) se provadi
sublimace za tlaku snizeného. Tento typ sublimace se nazyva vakuova.

Na nasledujicich obrazcich jsou néktera zafizeni slouzici k provadéni sublimace v laboratofich:

Zatizeni pro sublimaci (obr.A) za
atmosferického tlaku Ize imporvizo-
vané sestavit z kadinky, na jejimz dné
je v tenké vrstvé rozprostiena latka
urcend k sublimaci a z kulaté banky s
protékajici vodou, ktera kadinku
uzavira a slouzi jako chladic.

Vyhodny je systém dvou kadinek
(obr. B), z nichz vnitini, obsahujici na
dné latku je pokryta filtrafnim papirem
opatfenym malymi otvory. Tim se
zabrani zeneCisténi sublimatu drobnymi
pevnymi Casticemi, unaSenymi parami
k povrchu chladici banky.

bt

A

Pii vysSich teplotach staci Casto vzduSny chladi¢. Tak se pouzivd napiiklad pro sublimaci jodu zafizeni
skladajici se ze dvou zabrousenych nadob, z nichz horni slouzi jako chladi¢ (obr. C).

Pro vakuovou sublimaci existuje cela fada zafizeni. Nejbézn€jsi typ sublimatoru je znazornén na obrazku na
stran¢ 69. Sklada se ze dvou trubic na jedné strané uzavienych. VEtSi z nich tvofi plast’ sublimatoru, mensi
(vnitini), ktera zapada na zabrus do plaste, je vodni chladic. Mezi témito trubicemi je sublimacni prostor, ktery
je mozné spojit s vyvévou. Cisténa latka se vklada na dno plasté a zahiiva na vodni nebo olejové lazni.

v wew

Precisténa latka kondenzuje na povrchu chlazené trubice.

Mrazova sublimace (lyofilizace)

Nejsetrnéjsi odpatfovani vody je mozno provést zpisobem, ktery se nazyva mrazova sublimace.

Princip provadéni mrazové sublimace: Vodny roztok se necha v tenké vrstvé dokonale zmrznout. Pak se
vystavi vakuu 1,5 - 2,5 Pa. Rychlym odpafovanim ve vakuu se zmrzly roztok stale samovolné ochlazuje, takze
netaje, i kdyz je vnéjsi chlazeni pferuseno. Odcerpavana vodni para se vhodnym zptisobem zachycuje.
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PRIPRAVA PLYNU V LABORATORI

Prace s plyny patii mezi dalezité laboratorni ukony. Vzhledem k tomu, ze nékteré plyny nejsou bézné k
dispozici v tlakovych lahvich, je chemik casto nucen si je pfipravit sim. Zde se budeme zabyvat dvéma
nejbéznéj§imi vyvijeci plynt.

A B
Prvni z nich je znazornén na obrazku A. Sklada se z reakcni banky vhodné velikosti a zabrusové délici
nalevky s bo¢nim vyvodem. Do reakéni banky se vnasi pevna nebo i kapalna latka, do de€lici nalevky kapalina,
ktera je otevienim kouhotu pfikapavana do reakéni nadoby. Je-li tfeba vyvoj plynu zastavit je pferusen piivod
kapaliny z délici nalevky.
V chemickych laboratofich jsou ¢asto pouzivany automatické vyvijece plynt. Jednim z nejznaméjsich je tzv
Kippuv pfistroj (obr B).

Funkce Kippova pfistroje bude popsana na piipraveé vodiku reakci kyseliny chlorovodikové se zinkem. Do
stedniho kulového prostoru Kippova piistroje jsou (otvorem pro kohout na odvod plynit) vlozeny zinkové
granule. (Ty jsou drZeny dérovanou kruhovitou desti¢kou, aby nepropadly do spodni ¢asti piistroje. Horni
sklenéna koule prechazi v dlouhou trubici, kterd dosahuje az témét ke dnu spodniho kulového prostoru. Pfi
nalévani kyseliny do pfistroje je nutno oteviit odvodni plynovy kohout a naplnit pfistroj kyselinou az nad
zinkové granule. Po uzavieni kohoutu se vyviji vodik dale, ale jen tak dlouho, dokud nedojde k vytlaceni
kyseliny pod vrstvu zinku. Pfi odbéru plynu se cely dé&j opakuje.

Priprava jedovatych plynt a plynd, které se vzduchem tvofi vybusné smési se provadi vzdy v dobfe tdhnouci
digestofi.
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