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Prace v chemické laboratofi mize pii neznalosti nebo nedodrzovani bezpecnostnich predpisti
vést k poskozeni zdravi, v horSim pfipadé i ohrozeni Zivota at’ uz studentli ¢i zaméstnanct, ktefi se
v pfipad¢ nestésti nachazeji v jeho okoli, rovnéz materialni Skody mohou dosahovat znac¢nych
rozmera.

Béhem uvodniho cviceni jsou posluchaci seznameni s laboratornim fadem pro praci
v laboratofi z anorganické chemie a znalost téchto pravidel je pro n¢ zavazna. Jejich hrubé poruseni
muize byt ze strany vyucujicitho diivodem k okamzitému vylouceni ucasti studenta na laboratornim
cviceni.

Kazdy student pracuje v laboratofi pouze na experimentu, ktery mu byl vyucujicim ptidélen.

Posluchaci jsou povinni ptichazet do cviceni véas a fadné pfipraveni. Piiprava na laboratorni
cvi¢eni zahrnuje dikladné prostudovani navodu, vypocéty navazek vychozich latek, vypocet
teoretického vytézku, seznameni se s laboratorni technikou, zejména operacemi, které budou
v ramci dané tlohy provadény. Poslucha¢i musi rozumét postupu prace a znat vlastnosti latek, se
kterymi budou pracovat (skupenstvi, toxicita, hoflavost apod.). Nékteré udaje jsou uvedeny piimo
v pracovnim navodu, jiné si musi studenti hledat sami praci s literaturou dle doporuceni
vyucujiciho.

Bezpecnostni listy chemikalii pouzivanych v laboratofich z anorganické chemie lze najit na
adrese: http://org.sci.muni.cz/files/bezp.pdf nebo volné pfistupné v laboratofi.

Student se musi se zadanym ukolem v celém rozsahu seznamit pfedem a musi si byt jist, Ze
rozumi ucelu a zptisobu provadéni vsech operaci, které jsou v navodu. Pokud ma posluchac néjaké
nejasnosti, musi se poradit s vyucujicim jesté pred zahdjenim laboratorniho cviceni.

Vyucujici mize studenta béhem laboratorniho cviCeni piezkouSet a z pfipadné neznalosti
vyvodit disledky. Pokud bude poslucha¢ pfistizen pii podvadéni nebo hrubém porusovani
laboratorniho fadu, nebude mu dané laboratorni cviCeni uznano a bude nucen si ho nahradit
v jiném terminu, ktery uréi vyucujici.

Kazdy poslucha¢ musi mit vlastni plast’ (s dlouhym rukavem) a je povinen po celou dobu
cvi¢eni pouzivat ochranné bryle, ptipadné dalsi pfedepsané ochranné pomicky (ochranny stit,
rukavice apod.). Do laboratofe se musi student pfezouvat v prostorach k tomu uréenych do vhodné
laboratorni obuvi. Posluchaci pouzivajici vlastni dioptrické bryle jsou povinni u rizikovejsich
operaci na doporu¢eni vedouciho cviceni nosit i bryle ochranné.

Prace v chemické laboratofi je zakazana t€hotnym Zzenam a matkdm do konce 9. mésice po
porodu. Posluchacka je povinna vedoucimu cvic¢eni oznamit graviditu.

Kazdé drobné poranéni, stejné jako bolesti hlavy, huceni v usich apod. je tfeba neprodlene
hlasit vedoucimu cviceni piipadné instruktorovi, ktefi poskytnou prvni pomoc, Uraz zapisi do
»knihy Urazi“ a zajisti odborné oSetfeni lékatem. Rovnéz tak maji posluchaci povinnost predem
ohlasit znamé zdravotni problémy jako jsou alergie, dychaci problémy apod.

V laboratofi je zakazano jist, pit a koufit, zdkaz koufeni plati pro cely areal univerzitniho
Kampusu. Zakazéno je téz pouzivani laboratorniho nadobi k pfechovavani potravin. Pro tyto
ucely je vyhrazena kuchynka.
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V laboratofi pracuje student za dozoru vedouciho cviceni nebo instruktora a smi vykonavat jen
prace souvisejici s naplni cviceni. K praci pouziva pouze vyhrazeny prostor a ptidélené pomicky,
za n¢z osobné zodpovida. V pribéhu prace na zadaném tkolu neni dovoleno se za Gcelem zabavy
v laboratofi shromazd’ovat ve skupinach a rozptylovat pozornost a soustfedénost sebe a ostatnich
pracovnikd.

Pted zahajenim prace zkontroluje kazdy student uplnost vybaveni svého pracovniho mista. Po
skonceni prace uvede své pracovisté do ptivodniho stavu a pfedd je instruktorovi nebo uciteli.
Vsechny zavady zjisténé pred zahajenim prace nebo v jejim prubéhu neprodlené hlasi vedoucimu
cviceni.

K vlastnimu provedeni ulohy student pfistoupi az po kontrole aparatury ucitelem nebo
instruktorem. Student nesmi samovolné ménit pfedepsany postup prace. Zadny experiment nesmi
byt ponechan bez dozoru ve fazi, kdy je reakéni smés zahtivana nebo destilovana, kdy je jedna
reagujici latka ptidavana do reakéni smési a kdy je aparatura vystavena zméné tlaku (evakuace,
odsavani apod.) a teploty (zahfivani, chlazeni). Opusténi budovy béhem cviceni je mozné pouze
po konzultaci s vedoucim cviceni.

Na nebezpeci, ktera vyplyvaji z chemické povahy reaktantll upozornuji navody, které je nutné
proto Cist velmi pozorné. Chemikalie je zakdzano brat nechranénou rukou; ziravé a jedovaté latky
je tieba pipetovat bezpecnostnimi pipetami. P¥i manipulaci s latkami v otevienych nadobach (napf.
ve zkumavkach) je nutné odvratit Gsti nadoby od obli¢eje a je nezbytné dbat na to, aby
nesmétovalo k okolnim pracovniktim.

Chemikalie pouzivané v laboratofi z anorganické chemie mohou poskozovat zdravi pfi
vdechovani a samoziejmé i1 pifi ndhodném poziti. Proto se veSkeré manipulace s latkami
dymavymi a drazdivymi, jedy a latkami snadno t€kavymi musi provadét v digestoii pfi spusténém
ventilatoru a co mozna nejvice stazeném bezpecnostnim sklu. Zde je nutno provadét i presypavani
jemng zrnitych chemikalii (napt. produktl syntéz provadénych ve cviceni).

V laboratofi z anorganické chemie jsou pouzivany hoflavinami I. tfidy se zna¢nou tékavosti a
nizkym bodem vzplanuti (vyjimkou je voda a halogenovana rozpoustédla). Z toho divodu se
lahve nebo nadoby s témito latkami nesmi nachazet nikde v blizkosti otevieného ohné, nadoby
musi byt uzavieny nebo se tyto latky musi nachazet v aparaturach opatienych zpétnym chladicem.
Je zakédzéno zahusStovat reakéni smési volnym odpafovanim do prostoru, k tomuto ucelu se
pouziva bézna destilacni aparatura nebo rotacni vakuova odparka.

Pti destilaci hoflavin musi byt z okoli odstranény vSechny zéasobni lahve s hoflavinami a jiné
chemikalie do bezpecné vzdalenosti a v okoli musi byt vypnuty vSechny zdroje otevieného
plamene. Hoflaviny je zakazano zahtivat kahanem. Pro zahtivéani hoflavin je nutné pouzivat vodni
¢i jiné lazné¢ nebo topna hnizda. Pred zapocetim prace i v jejim pribéhu je nutno vzdy
zkontrolovat pfivod chladici vody, aby nemohlo dojit k tiniku hotlavych par do okoli. Je tfeba mit
pfipraveny pomicky pro haSeni pozaru. Pokud se k zahfivani pouziva olejova lazen, musi se jeji
teplota udrzovat na hodnoté uvedené v navodu, aby nedoslo k jejimu vzniceni. Z toho diivodu
musi byt v olejové lazni vzdy umistén teplomér. Vnikne-li do olejové 14zn¢€ voda, je tieba pierusit
zahtivani a lazen okamzité¢ vymeénit a ohlasit tuto skute¢nost vyucujicimu nebo instruktorovi.

Pfed zapocetim zahiivani nadob (reakéni nadoby, vyhfivaci 1azn€) na elektrickém zafizeni
jako jsou vafiCe, hnizda, elektromagnetické michacky apod. je tieba vzdy piekontrolovat stav
zafizeni a pfivodni $ndry (zafizeni nesmi byt mokré nebo polité hoflavinou ¢i jinak poSkozené,
$itira nesmi byt nikde narusena).

Varice nebo topna hnizda zapiname postupné k vy$$im vykonnostnim stupntim, az dosdhneme
pozadované teploty ve vyhfivaci lazni nebo refluxu rozpoustédla. V této fazi musime pocitat se
zpozdénou reakci vyhtivacich téles, abychom se vyvarovali ptfehfati reakéni smési. Pouziti
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elektromagnetické michacky bez termoregulace vyzaduje neustidlou piitomnost studenta u
aparatury a fizeni teploty stfidavym zapinanim a vypinanim vyhtivaci desky.

Veskerda odpadni rozpoustédla se shromazduji ve sbérnych nadobach roztfidénych podle
obsahu halogenu v molekule na rozpoustédla halogenovana a ostatni. Odpadni rozpoustédla neni
dovoleno vylévat do hygienickych ani chemickych odpadnich vylevek. K likvidaci veskerého
chemického odpadu (kapalného i pevného) jsou v laboratofi vyhrazeny specialni nadoby. Do
chemického odpadu lze likvidovat jen kyseliny a louhy, a to az po jejich dikladném ztfedéni
vodou. Pii fedéni kyselin lijeme vzdy kyselinu do vody, nikoli obracené. Pii miseni kapalin vzdy
michédme obsah nadoby a sledujeme teplotu smési, misici nadobu miizeme ptipadné zevné chladit
v proudu vody.

Pfi vylévani do odpadnich vylevek davame pozor na postiikani odévu nebo nechranéné Casti
téla vylévanym roztokem, ten se na povrchu postupné¢ odpatruje a tim koncentruje, takze nakonec
pusobi v siln¢ agresivni podob¢.

Sklenéné stiepy a jiné odpadky s ostrymi hranami musi byt odkladdny do nadob zvlast
k tomu urcenych.

Pti chlazeni reakcnich nadob v laznich obsahujicich technicky ethanol nebo aceton a pevny
oxid uhli¢ity nebo kapalny dusik je nutna opatrnost pii piidavani chladiciho média do daného
rozpoustédla. Pfi neopatrné manipulaci mize dojit k pfekypéni chladici lazné¢ a k poranéni
podobnému popaleninam. S pevnym oxidem uhli¢itym a kapalnym dusikem pracujeme vzdy
s ochrannymi brylemi.

Riziko pfi praci predstavuji operace provadéné za nizsiho tlaku nez je tlak atmosfericky jako
je napt. vakuova destilace, prace srotacni vakuovou odparkou, odsavani, prace s vakuovou
susarnou. Nebezpeci spoc¢iva v tlakovém zatizeni sklenéné aparatury, které mize v kritickém stavu
zpusobit implosi aparatury doprovazenou tletem drobnych kouskd skla do okolniho prostoru.
Proto dodrzujeme nasledujici zasady:

- o¢i chranime vzdy ochrannymi brylemi pfipadn¢ cely obli¢ej ochrannym Stitem

- nadobi pouzivané k takovymto experimentiim nesmi byt poskozeno pfedchozim narazem
(drobna prasklina ve tvaru ,,hvézdicky*) nebo lokalnim zeslabenim skla vzdusnou bublinou
Z vyroby

- pro prace za vakua zasadné pouzivame banky s vypouklym dnem (kulovité, vejcovité nebo
srdcovité), nikdy ne s plochym dnem Pouze pro odsavani lze pouzit specialni silnosténné
banky s plochym dnem (odsavacky)

- za uCelem zabranéni utajeného varu nikdy nepouzivame varné kaminky, nybrz
promichavame obsah banky teflonovym michadélkem pfes elektromagnetickou michacku
nebo pouzivame k promichavani proudu jemnych bublinek zavadénych do obsahu banky pies
specialni zabrusovou kapilaru

- kon¢ime-li praci za sniZzeného tlaku, nezapomeneme vzdy jako prvni opatrné zavzdusnit
aparaturu

Po skonceni prace je tieba zkontrolovat uzavieni plynu a vody na pracovnim misté a vypnout
vSechny elektrické spotiebi¢e. Rovnéz je tfeba zkontrolovat, zda jsou uzavieny vSechny nadoby
s chemikaliemi a jsou uloZeny na patficném miste.

Manipulace s tlakovymi lahvemi je studentim povolena pouze pod dohledem vedouciho
cviceni nebo instruktora.

V B¢ 11.9. 2011
Doc. RNDr. Ctibor Mazal, CSc.
Reditel Ustavu chemie Pt. F. MU
Ing. Alena Palkova



Napli cvifeni z laboratorni techniky a jeji didakticky vyznam

Laboratorni cviceni sestdva zkolokvia (vykladu probirané problematiky), praktickych cviceni a
jednotlivych tloh.

Cilem kolokvia je ovéfit, zda studenti rozumi principtim aktualni ulohy, upozornit na dilezité momenty
nebo piipadna tskali v praktickém provedeni ulohy a odpovédét na dotazy studentd.

V pribéhu vykladu vyucujici shrne a okomentuje problematiku, jez je naplni daného cviceni, piipadné
ji podle aktudlnich potfeb rozsifi. Vyklad je doplnén demonstraci odpovidajiciho laboratorniho
vybaveni a pouzivanych pfistrojii, poucenim o jejich spravném a bezpecném pouzivani a dle moznosti
téz predvedenim pfisluSnych pracovnich technik.

Prakticka cvieni maji studentim umoznit osvojit si spravné provadéni zakladnich laboratornich
technik a standardnich procedur a naucit se sestavovani béznych aparatur, jakoz i obsluze v praktiku
pouzivanych piistroji.

laboratornich technik a jinych praktickych dovednosti vyzaduji rovnéz prostudovani a pochopeni
teoretickych zakladti ulohy a vyhodnoceni naméfenych udaji. Motivacni role uloh spociva ve
skutecnosti, ze si studenti ndzorné¢ ovéti platnost neékterych zakonitosti znamych z obecné chemie a
soulad ziskanych vysledkl se skuteCnosti (napf. pfi stanoveni M,) mize podpofit jejich diveru ve
vlastni experimentalni schopnosti.

Samostatna piiprava studentu

Studenti jsou povinni fadné se pfipravit na provedeni zadané ulohy a praktického cviceni. Tato pfiprava
zahrnuje:

Podrobné prostudovani ndvodu k tloham a ovladnuti teoretickych zaklada ulohy.

Seznameni se s pouzivanym laboratornim sklem, pfistroji a laboratornimi pomtickami. Je tieba znat
jejich odborné pojmenovani a zplsoby jejich spravného pouziti.

Provedeni potfebnych stechiometrickych vypocti a vypoctl fedéni roztokd

Prostudovani bezpec¢nostnich informaci o pouzivanych chemickych latkach v odpovidajicich
bezpecnostnich listech (BL) nebo v dostupnych databazich (napf.www.sci.muni.cz/php/eurochemnet).
Pro tyto latky se do laboratorniho deniku i protokolu uvedou jim nalezejici vystrazné symboly (znacky i
vyznam) a R-véty i S-véty (Cisla a jejich kratké znéni), dle novych piedpist zavazné platnych od r. 2015
(Natizeni (ES) ¢. 1272/2008 (CLP), které obsahuje H-véty, P-véty a nové vystrazné symboly
nebezpecnosti ve vazbé na prislusné nebezpeci a kategorii nebezpecnosti.

Pisemné zaznamenani veskeré ptipravy do laboratorniho deniku.

Dochazka a absence

Laboratorni cviceni probiha kazdy tyden v laboratofi ¢. 312, event. 316, 3. patro, UKB, blok A10.

Neucast na cviceni je mozna maximalné 2x a z toho pouze 1x z divodt osobnich. Mezi osobni divody
se pocita i to, byl-li student vyloucen z praktika kviili nedostatecné pripravenosti na danou tilohu. Kazda
neucast musi byt oznamena uciteli a fadné omluvena na studijnim oddéleni fakulty nejpozdé€ji do péti
dnti po absenci.

V pribéhu semestru nebo na konci bloku cviceni v terminech, které budou pro nahrazovani urceny,
bude po dohod¢ s vyucujicim mozno nahradit nejvyse dvé zameSkand a omluvena cvi¢eni. Omluvu
provede student sdm na studijnim oddéleni a to nejpozdé€ji do 5 dnl po skonceni nemoci nebo jiné
absenci. Neomluvend cviceni nahradit nelze. Mezi zamesSkana cviceni se pocitaji i ta, ze kterych byl
student vyloucen.



Podminky vstupu do laboratoi‘e

e Vcasny prichod. Studenti jsou povinni ptfichazet na vyucovani fadné pfipraveni a véas. Opozdi-li se
student, bude na rozhodnuti vyucujiciho, zda mu umozni absolvovat dané cviceni.

*  Vhodné prezlivky a ochranny pracovni plast

* Laboratorni denik s vypracovanou ptipravou na danou ulohu

* Psaci potieby vcetné kalkulacky

Kontrola pripravenosti studenti

V ramci kolokvia bude provadéno piezkusovani studenti (ustni nebo formou krat$iho pisemného testu)
ze znalosti, které je nutno mit pfed zahajenim tlohy. Neznalost principé wlohy nebo nedostate¢na piiprava
mohou byt divodem pro vylouceni studenta ze cviceni, protoze nepfipraveny student nesplituje pozadavky na
bezpecné provedeni tlohy.

Prubéh cviceni

V prubéhu cvi€eni je student povinen:

e Provést ulohu podle navodu

*  Dodrzovat potadek na svém pracovnim misté, laboratorni fad a pokyny vyucujiciho

e Zaporuseni téchto pravidel muze byt student z bezpecnostnich diivodii vylouéen ze cviceni

* Veskera nameétend data a klicové poznatky zpribéhu experimentl student zaznamena do
laboratorniho deniku (typ sesit A4). Do deniku rovnéz provede vSechny nezbytné vypoéty souvisejici
s vyhodnocenim absolvovanych tloh. Zapisy v laboratornim deniku musi byt trvalého charakteru, 1ze
Skrtat.

Zavérecna sluzba

*  Pro kazdy tyden bude ustanovena rozpisem z fad studentii tzv. zavérecna sluzba, jejiz povinnosti bude
setrvat v praktickém cviceni az do konce, dbat na to, aby studenti zanechali vlastni uklizené pracoviste.

*  Povinnosti zavérecné sluzby bude rovnéz uklidit vefejné pouzivané prostory, jako napt. pracovni stoly
ve vahovné, okoli drobnych pfistroji (bodotavky, refraktometry apod.). V tomto smyslu se bude
zaveérecna sluzba fidit pokyny vedouciho cviceni nebo technika.

Ukonéeni cviceni je klasifikovanym zapoctem, ktery lze udélit pri splnéni nasledujicich

pozadavki:

* Absolvovani vSech cviceni, zame$kana cvi¢eni nutno nahradit.

«  Uplné a peclivé zapisy v laboratornim deniku.

* Znalost principt vSech procvic¢enych uloh a vlastnosti pfipravenych latek. Znalosti studentti
budou prubézné kontrolovany pisemnymi testy.

e Bezchybna znalost téchto vypocétd (koncentrace roztokl; piipravy, fedéni a sméSovani
roztok; stechiometrické vypocty; vypocty Cistoty latek z vysledkl analyzy)

o Usp&né absolvovani zapoétového testu. Pisemny zapoétovy test bude konat v poslednim
tydnu semestru. Cilem testu je zjistit, zda student pochopil principy provadénych uloh, je
schopen zvladat zékladni vypocty. Dale bude testem provéiovana znalost nazvoslovi,
struktury zakladnich chemickych a fyzikalnich vlastnosti (reaktivita, rozpustnost, barva) vSech
ve cviceni pouZzivanych a pfipravenych sloucenin a znalost metod pfiprav oxidd, kyselin,
hydroxidli, binarnich halogenidt, soli (vCetné¢ pievadéni jedné rozpustné soli v jinou
rozpustnou sul), komplexnich sloucenin a laboratorni pfipravy H,, O,, N», Cl,, CO,, SO,, H,0,
HCI, NH;.



® Vypracované a vcas (v piiStim cviceni) odevzdané protokoly k absolvovanym uloham, pfijaté, opravené
a klasifikované vyucujicim. UCcitel protokol opravi a muZe ho (i nékolikrat) vratit studentovi
k pfepracovani nebo opraveni. O protokolech, které byly vraceny k opravé, si vede vyucujici evidenci.
Pti konecné klasifikaci se k vracenym protokolim ptihlédne.

*  Zaplacené rozbité sklo. Kazdy student je zodpoveédny za laboratorni sklo a pomiicky, které jsou
mu pljéovany. Dojde-li k jejich neopravitelnému poskozeni, z nedbalosti, neuposlechnuti
pokynti pedagogického dozoru nebo neznalosti, je povinen student uhradit plnou cenu
pomtcky. V laboratornim cvi¢eni pomocnik nebo vyucujici zapisuje rozbité sklo.

Prvnich 6 tydnt se povazuje za dobu hajeni, po této dob¢€ je nutno se bude za rozbité sklo
platit, max. do vyse 2000 K¢.

* Konecna castka uhrady je kazdému studentovi sdélena na konci semestru. Platba probiha u
pani Veselské - ekonomka tstavu chemie, UKB, blok A12, IIl. patro. Po zaplaceni student
preda vyucujicimu potvrzeni o zaplaceni.

Klasifikaéni stupen vyucujici stanovi na zakladé:

e Hodnoceni pfipravenosti studenta k provedeni jednotlivych uloh a Grovné vypracované pisemné
pfipravy v laboratornim deniku.

¢ Vysledkt kontrolnich testt.

¢ Hodnoceni odevzdanych protokoli.



Zavazné pokyny pro praci s laboratornim denikem

VSeobecné pozadavky

Pouzivejte vyhradné sesit formatu A4 s pevnymi deskami. Volné listy v krouzkové nebo jiné vazbé
nejsou povoleny. Denik viditelné podepiste. Ocislujte jednotlivé stranky deniku. Prvni dvé strany
nechte volné na vytvofeni obsahu deniku.

Do deniku se pise zasadné vlastni rukou. Piste Citelné. Pokud necitelnost zapisti pifesahne inosnou mez,
budou laboratorni deniky vraceny k pfepracovani.

Kazdé tloha musi zac¢inat na nové strance.

Pokud ma tloha vice ¢asti a n€které z nich (vétSinou analyticka stanoveni) budete provadét ve vice
cvicenich, vynechejte si potiebny pocet stran na zapisy.

Zapisy v laboratornim deniku budou kontrolovany, zvlasté domaci pfiprava na tlohu daného cviceni
véetné piipravnych vypocti.

Laboratorni denik s vypracovanou piipravou je jednou z podminek vstupu do laboratofe.

Struktura zapisiu viaboratornimdeniku

Datum konani cviceni, Cislo a nazev ulohy. Uvadéjte Cislo ulohy podle skript a ne poradové cislo
daného cviceni v semestru.

Princip. Popiste stru¢né a vystizn€, na jakém chemickém principu je zalozena dané uloha, klasifikujte
typ chemické reakce. Reakci popiste chemickou rovnici. Uvedte rovnice u titraci a zkumavkovych
dikazi. Nezapomeiite na vycisleni rovnic (pozor na koeficienty, poc¢et molekul vody v hydratech).
Vypiste vSechny chemikalie, se kterymi budete pracovat nebo je pfipravite. U nebezpecnych latek
pouzitych v uloze uvedte Cisla R- a S-vét a z nich vypiste vlastnosti tykajici se nebezpecnosti dané
latky (jedy, hoflaviny, karcinogeny, atd.).

Uvedte molarni hmotnosti pouzitych latek, hustoty kapalin, koncentrace pouzitych roztoki.

Pripravné vypocty. Uved'te zde vSechny vypocty, které je nutno provést pied zahajenim prace na
uloze, napf. vypocet navazky pro reakci, piiprava roztoku uréité koncentrace, fedéni koncentrovanych
kyselin, urceni limitujiciho reagentu, teoreticky vytézek v g a %, atd. Jsou-li soucasti ulohy analyticka
stanoveni, napfiklad titrace, pak zde uvést jejich rovnice, pro¢ budou pouzity a o jaky typ stanoveni se
jednd, koncentrace a faktor odmérného ¢inidla, vypocet navazky pro titraci. Doporuc¢ujeme provadét
rozmérové zkousky. VSeobecné se u jednotek dnes jiz nema pouzivat tecka a lomitko, ale mezera a
exponenty (napiiklad m s™).

Postup popiste strucné a s logickou strukturou. Neopisujte navody.

Pozorovani a vypocty. Béhem prace si vSe peclivé zaznamenavejte do laboratorniho deniku. Zapisujte
si pozorované jevy, ziskané hodnoty a uved'te potfebné vypoclty. Heslovit¢ uvedte, ¢eho se dany
vypocet tyka. Uved'te vzorce, dosazeni (pozor na jednotky, pocet platnych ¢islic véetné platné nuly
musi odpovidat pfesnosti méfeni), nezaokrouhleny vysledek, zaokrouhleny vysledek na odpovidajici
pocet platnych mist a jednotky. Uved'te skutecné i relativni vytézky.

Zavér. Zapiste vlastni pozorovani, popis produktu, ¢iselné a slovni vyjadfeni dosazenych vysledku,
poptipadé zda experimentalni vysledky souhlasi s ocekdvanim nebo divody pro¢ nesouhlasi, a
podobné.

Zaznamy v laboratornim deniku pouZijte pro vytvoreni laboratorniho protokolu.



Zavazné pokyny pro vypracovani protokola

Protokoly musi byt odevzdany ve cviceni ndsledujicim po cviceni, ve kterém byla uloha
provedena, obsahuji nasledujici prvky a musi vyhovovat nize uvedenym podminkédm (tucné
jsou uvedeny zadvazné nadpisy jednotlivych ¢asti protokolu):

VSeobecné pozadavky:

e Protokoly piste na samostatné listy (popfipadé dvojlisty) formatu A4 jedno- nebo oboustranné. Listy
jednoho protokolu spojte seSivackou.

e Pokud budete vypracovavat vjednom cvieni vice 1loh, zpracujte kazdou ulohu zvlast
v samostatném protokolu.

*  Lze psat rucné nebo na pocitaci, na kterém muzete zaroven také generovat do protokolu obrazky (grafy) a
tabulky. Pfi kresleni graft se fidte pokyny pro jejich vypracovani, které jsou uvedeny u jednotlivych uloh
(napf. je dobré dodrzovat navrhovanou velikost méfitka na ose apod.) Vyuziti pocitace je vhodné (Citelnost,
zvladnuti zachazeni s textovymi editory, tabulkovymi kalkulatory atd.), ale ne nezbytné, i rucni nakresleni
grafu vede k osvojeni dovednosti, které vam pocita¢ nenabidne. Pokud budete psat ru¢né, bude bran zretel i
na Citelnost. Pokud necitelnost pfesahne tinosnou mez, budou protokoly vraceny k piepracovani.

e Piste strucng, logicky a vécné. Neopisujte doslovné navody.

Hlavicka protokolu:

Jméno a prijmeni: Uloha ¢é.: Datum: (konani cviceni)
(Uvadgjte c¢islo tlohy podle skript a nikoliv pofadové ¢islo daného cviceni v semestru)

Princip: PopiSte struéné a vystizn¢, na jakém principu je zaloZena dand tloha. Z vaseho
popisu musi byt ziejmé, ze tloze rozumite a Ze jste pochopili, co se vlastné v dané uloze ma
procvicit a co se mate naucit.

Priklady:

Uloha &. 5: Déleni smési latek krystalizaci

Princip: Déleni je zalozeno na rozdilné rozpustnosti siranu sodného a chloridu sodného za laboratorni a
zvySené teploty a oddé€leni vykrystalovaného siranu sodného filtraci.

Uloha &.10: Méfeni bodu tani dihydratu kyseliny stavelové
Princip: Soucasné vizualni sledovani teploty a prechodu pevna faze-kapalina.

Pokud pfi vypracovavani tlohy postupujete podle chemické rovnice (napf. titrace, stanoveni molarni hmotnosti
kovu), je vzdy nutné uvést spravné vycislené rovnice.

Postup: Stru¢né az heslovité (mtize byt i stylem osnovy), ale musi mit logickou strukturu. Uved'te zde vSechny
vypocty, které je nutno provést pied zahajenim prace na tiloze, napf. vypocet navazky pro piipravu standardniho
roztoku, pfiprava roztoku urcité koncentrace, fedéni koncentrovanych kyselin, atd.

Vyhodnoceni dlohy: Po skonceni praci na uloze proved’te potfebné vypocty, nakreslete grafy a obrazky.

Zavér: vlastni pozorovani, ¢iselné a slovni vyjadfeni namétenych vysledkil, popiipad¢ zda experimentalni

vysledky souhlasi s teorii nebo divody pro¢ nesouhlasi, a podobné.

Jak provadét vypocty, kreslit grafy a tabulky

A) Naméiené hodnoty, jejich vyhodnoceni, vypocty:



*  Naméfené hodnoty je uzitecné uvadét souhrnné do tabulky. Navrh, jak ma tabulka vypadat, byva zpravidla
uveden v navodu k uloze.

e Pokud je zapotiebi provést vypoCty, které s naméfenymi hodnotami souviseji, pak heslovité. V zahlavi
vypoctu uved’te, ¢eho se dany vypocet tyka.

* Uvedte pouzité vzorce, proved’te dosazeni vasich naméfenych hodnot (pozor na jednotky, pocet platnych
Cislic véetné platné nuly musi odpovidat piesnosti méfeni), nezaokrouhleny vysledek, zaokrouhleny
vysledek na odpovidajici pocet platnych mist a jednotky. Doporucujeme provadét rozmérové zkousky.
Vseobecné se u jednotek dnes jiz neméa pouzivat teka a lomitko, ale mezera a exponenty (napiiklad m s™).

Priklad: Vypocet poctu moll ze stavové rovnice pro idealni plyn (naméfeny objem 125 litri za norméalniho
tlaku, teplota 20 °C)

n=pV/RT=101325.0,1250/(8,314.293,15) = 5.79243 + 5.79 mol

Rozmérova zkouska: [n] =N m™? -m*/J mol'K™" - K= mol

¢ Uvedte v8echny vypocty; pokud se opakuje fada stejnych vypoctd, staci uvést kompletni piiklad jednoho
vypoctu, a pak u dalSich uz jen dosazeni do rovnic (neopisovat stejné vzorce).

e Pokud pti vypracovavani ulohy postupujete podle chemické rovnice (napf. titrace, stanoveni molarni
hmotnosti kovu), je vzdy nutné uvést kompletni priklady vypoctl podle nich.

»  Kvuli rychlé orientaci rozumné zvyraznéte vysledek (napt. dvojitym podtrhnutim, zvyraziiova¢em apod.)

¢ Je naprosto zbytecné Svindlovat ¢i opisovat, protoze vase vypocty jsou vyucujicim kontrolovany.

B) Tabulky

Tabulky jsou soucasti vypocti a vysledkd, ale mohou byt uvedeny i na samostatnych listech. Princip vytvareni
jakychkoliv grafickych zplsobti pfedani informace (tabulek a obrazki) je ziejmy: kdyZ jiny ¢lovék dostane
vami vypracovanou tabulku nebo obrazek bez jakychkoliv dalSich informaci, musi mu byt na zakladé udaju
v nich uvedenych jasné, o€ jde a ¢eho se tykaji. Zpravidla mivaji standardni strukturu:

* Nadpis uvadi uplny popis toho, co je v tabulce zachyceno (symboly veli¢in v zavorkach, pokud je to
pro vysvétleni tieba), ¢eho se experimentalné (i teoreticky) tyka, popiipadé za jakych podminek bylo
meéfeni provedeno, hodnoty veli€in, které byly konstantni, atd. V textu se pak odkazujete na tabulku 4 a
podobné. Pozor na netiplné nadpisy! Nadpis tabulky vZdy predchazi samotné tabulce.

Priklady:

Tabulka 4: Zjisténé spotieby (Vyc ) odmérného roztoku 0,1 M HCI (f = 1,0008) pii acidimetrické titraci
roztoku NaOH pro stanoveni jeho molarni koncentrace.

Tabulka 12: Reten¢ni faktory (Rg) eugenolu a acetyleugenolu v riznych rozpoustédlech na tenké vrstveé
silikagelu (Silufolu) pfi 293 K.

¢ Hlavicka tabulky je od nadpisu oddélena vodorovnou ¢arou. Obsahuje symboly veli¢in a pod nimi jsou
uvedeny jednotky. Vysvétleni symbolli je bud’ pfimo v nazvu tabulky (viz vySe uvedené priklady)
anebo v legend¢ v samotné tabulce. Experimentalni hodnoty muzete pievést na Cisla obsahujici faktor
10", Tento faktor pak nemusite opakovat v celém sloupci hodnot, ale uvedete ho do hlavicky podle
vzoru:
Naméfena veli¢ina je V = 12700 jednotek = 1,27.10* jednotek, coz Ize vyjadiit i jinak, nap. v.10*
= 1,27 jednotek a také V.10*/jednotka = 1,27. Do hlavicky sloupce v tabulce pak napiste V.10,
jednotka, resp. nebo V.10 jednotka, a do sloupci hodnot 1,27.
Hlavi¢ka je od sloupct hodnot opét oddélena vodorovnou ¢arou.

¢ Sloupce tabulky obsahuji naméfené nebo jim odpovidajici hodnoty (napft. ziskané vypoctem). Nemusi
byt oddéleny svislymi ¢arami, ale dané hodnoty musi byt sefazeny pod sebou, s odpovidajici piesnosti a
poctem platnych mist. Nula v tabulce znamena, Ze tato hodnota byla experimentaln€ nalezena. Chybi-li
udaj, napiste na jeho misto pomlcku. V tabulce nesmi byt Zadné prazdné misto.

e Legenda k tabulce se nachazi t€sné pod tabulkou a zahrnuje vysvétlivky symbolil veli¢in v hlavicce
tabulky a poznamky (je-li jich tfeba). Odkaz na symbol ¢i poznamku se uvadi jako horni pravy index

(hvézdicky, Cisla a podobné) u dané hodnoty anebo symbolu.

* Dole je cela tabulka opét uzaviena vodorovnou Carou.



Priiklad tabulky:

Tabulka 25: Teploty varu nékterych rozpoustédel a jinych latek a jejich azeotropickych
smési a jejich sloZeni za normalniho tlaku (101 325 Pa)

soustavy s maximem
slozky teploty varu/ obsah slozky B
oC v azeotropické smési/
o
A B ty @ tv Dty © %
voda H,SO, 100 147 338 98,7
voda HCI 100 -85 110 20,2
voda HCIO4 100 110 203 71,6
chloroform aceton 61,1 56,3 64,5 20,5
soustavy s minimem
slozky teploty varu/ obsah slozky B
oC v azeotropické smési/
o
A B ty 9 ty ty © %
voda ethanol 100 78,3 78,15 95,6
voda anilin 100 1844 75 18,2
ethanol CCly 78,3 76,8 65 82,8
sirouhlik aceton 48 56,3 39,2 33
Legenda: a) teplota varu slozky A b), teplota varu slozky B c) teplota varu azeotropické smési

C) Obrazky a grafy

Grafy, spektra, uvadéjte na samostatném listu milimetrového (rucni zpracovani) anebo obycejného papiru
(pocitacové zpracovani). Kazdy graf nakreslete do uzavieného ramecku.

Nakresy aparatur, reakéni schémata, apod. kreslete na volny list nelinkovaného papiru; zasadné pouzivejte
jen tuzku anebo pastelky.

Graf obsahuje nasledujici zakladni prvky:

* Popis grafu, obrazku: Zpravidla se popis obsahu grafu nebo obrazku uvadi pod obrazek, néktery
software vSak umistuje popis obrazku nahoru.

Priiklad:
Obrazek 58: Kalibracni kifivka (zavislost indexu lomu — np® na sloZeni) smési aceton-toluen pro urceni
slozeni frakci odebiranych pri prosté destilaci této smés.

V textu se pak odkazujete na obrazek 58 a podobné. Znovu pozor na neuplné nadpisy!

e Osy: zvolte vhodné metitko tak, abyste dosahli optimalniho rozlozeni bodi na papife, tedy
maximalniho vyuziti plochy ramecku (¢i milimetrového papiru). V navodech pro ulohu byva zpravidla
uveden navrh velikosti méfitka jednotlivych os. Osy oznacte hlavnim a pfipadné vedlejSim délenim.
Uved’te Ciselny popis hlavniho déleni os v odpovidajici piesnosti. Nikdy nevyznacujte na osy hodnoty
vynaSenych bodi. Na levém a spodnim okraji grafu uved’te symboly proménnych (vysvétleny
v nadpisu) s jednotkami (ptiklad: ¢/mol dm™). Symboly proménnych a jednotek se umistuji mezi
predposledni a posledni kotu pii pravém dolnim a levém hornim rohu ramecku.

¢ Body a ¢ary: hodnoty (soufadnice) experimentalnich bodd se do grafu neuvadi, jsou obvykle uvedeny
v odpovidajici tabulce. Symboly bodl se vynasi zieteln¢ (krouzky, kfizky, trojuhelniky, ...)
v ptiméfené velikosti. Pokud je vice kfivek v jednom grafu, je nutné pouzit pro kazdou kiivku jiny
symbol bodii. Pro snadné a jasné sledovani pribéhu protinajicich se kfivek pouzijte rizné typy cary
(plna, carkovand, erchovand, ...). Pfi pouziti barev se musi shodovat barva daného symbolu bodid a



odpovidajiciho prolozeni (ktivky). Nelze pak pouzit jednu barvu pro vice kfivek, pokud kiivky nejsou
rozliSeny typem ¢ary.

e Prokladani kiivek: je-li z teorie anebo zkusenosti znam prub&h, prokladejte kiivku rovnomérné mezi
body (,,ustielené* body se ignoruji). Nikdy body mezi sebou nespojujte lomenou ¢arou, pfiroda se
zpravidla takto nechova. Vypocitané prolozeni (naptiklad z linearni regrese) vynasejte piesné, jak
vyslo, a nikoliv od ruky. Vypoctené body vsak do grafu nevynasejte. Pokud je jasné, ze kiivky musi
prochézet ur¢itym bodem (napiiklad nulou u kalibracnich zavislosti), nebo se protinat na osach (kiivky
g a [ fazovych diagramil) a podobné, pak i prolozeni musi respektovat tuto skute¢nost. Nelze vynasSet
ktivky do oblasti, kde dané zavislosti nemaji fyzikalni smysl (naptiklad zaporné hodnoty).

* Legenda se vyuziva v piipad€, Ze graf obsahuje vice kiivek a vSechny popisné tdaje nelze prehledné
zachytit v jedné vété nazvu grafu. Zde jsou umistény uptesnujici udaje.

- kfivky jsou oznaceny Cisly a vysvétleni vyznamu jednotlivych kiivek je v legendé€ uvedeno.

- dalsi moznosti formy legendy je mala tabulka bez jakéhokoliv nadpisu na vhodném volném misté
hlavni plochy grafu a obsahuje symboly bodi a pfislusnych vzorti ¢ar (i stypy) v odpovidajicich
barvach s pfesnymi poznamkami, ¢eho se dané kiivky tykaji.

- tfeti moznosti nejméné vhodnou je na vhodném misté v t€sném sousedstvi odpovidajici kiivky
uvést uptesiujici popis tak, aby nemohlo dojit k zaméné s jinou kfivkou (pouzit Sipky).

Priklad pocitacového zpracovdni obrazku (grafu):

Obrazek 12: Graf zavislosti palvinového potencialuvodnychroztok(
halogenid(l sodiku namolarni koncentraci
pri teploté okoli.
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Umistovani tabulek naméfenych a vypoctenych hodnot do grafti je zakazano!



Méreni, chyby méreni a zpiisoby zapisovani vysledkii

L e ATt s X . o . . 3
Méfteni kazdé fyzikalni veliCiny je spojeno s ur¢itou nepiesnosti — & @

chybou. Opakovana méfeni se od sebe 1isi, proto se drobné \J—/ g
odchylky jsou obvykle uvade¢ji na poslednim misté vysledku.

Presné, nespravné Pfesné, spravné
* Méreni se chape jako odecteni hodnot na stupnici, véetné odhadu
posledniho mista vysledku na desetinu nejmensiho dilku
stupnice.

* Presnosti méreni se rozumi rozdil mezi jednotlivymi
vysledky. Zavisi na schopnostech experimentatora.

Neptesné, nespravné  Nepiesné, spravné
* Spravnost méfeni je chapana jako rozdil mezi vysledky méfeni a skutecnou hodnotou.

Zavisi na kvalité méticiho pfistroje.

* Pod pojmem platna dislice se rozumi ¢isla odectena ze stupnice, vcetné¢ posledniho
odhadnutého mista.

Nuly mezi desetinnou ¢arkou a prvni nenulovou ¢islici nejsou platné Cislice.
Priklad: 10,15 cm =0,1015 m =0,0001015 km (vZdy 4 platné cislice)

- Nuly za nenulovymi ¢islicemi ve vysledku vyjadieném desetinnym ¢islem jsou
platnymi ¢islicemi, napt. 10,00 cm = 0,1000 m
- Nuly na konci vysledku, ktery neobsahuje desetinnou carku, mohou, ale
nemusi byt platnymi Cislicemi, zalezi na pfesnosti méfeni. Proto pro
jednoznacnost se pouziva exponencidlni zapis: jedno misto pfed desetinnou
carkou, desetinna mista odpovidajici pfesnosti méfeni, exponent jednotka.
Priklad: 10,15 cm = 101500 pom = 1,015-10° um

*  Chybu méfeni predpokladdme minimalné v rozmezi +1 posledniho mista.

Ptiklad: Merime délku pravitkem, kde nejmensi dilek je 1 mm, nase schopnost
odhadnout presnost mereni je 0,1 mm

1 O 1 <— Odhadnuto
. na desetinu nejmensiho

dilku stupnice

Odecteno ze stupnice

Zapis namétené hodnoty:
vysledek méfeni 10,15 cm
nespravny vysledek méfeni 10 cm ma byt 10,00 cm
(s ohledem na moznou piesnost méfeni)

*  Chyby méfeni mohou byt:



nahodné — statistické
hrubé nesoustiedénost experimentatora pii praci
systematické napt. nespravna kalibrace

Exaktni ¢isla majici nekone¢ny pocet platnych mist (nuly), nemaji chybu méteni, napf.
- ¢isla 7.000000000
- pocet lidi, pokust, ... 5 lidi, 20 pokust
- prevodni faktory 1 tyden =7 dni
1 inch=2,54 cm
- definice 0°C=273,15K

Absolutni chyba méreni se vyjadiuje na poslednim platném misté (nejméné + 1). Pro jeji
uréeni je zapotiebi vice méteni jedné veliiny (napf. spotieby odmérného roztoku pfi titraci
jednoho vzorku — titruje se minimalné 3x)

Relativni chyba (v %) je ddna pomérem: (absolutni chyba méieni /vysledek méieni)
x 100.

Operace s platnymi Cislicemi

Scitani a odCitani: vysledek ma tolik DESETINNYCH mist, jako mé &islo s nejmensim poétem
desetinnych mist

v

Priklad: Namétime délku 2,5 cm pomoci pravitka a 1,2 um pomoci mikrometru

seCteme 2,5 cm s chybou 0.1 cm
+0,00012 cm s chybou £0.00001 cm
vysledek neni 2,50012 cm
nybrz 2,5 cm, protoze chyba prvniho méfeni prevysuje fadové hodnotu druhého méteni.

Pozn. Pokud je jeden ze scitancii celé Cislo, vysledek nema zZadné desetinné misto, vyjma pripadu, kdy
sCitanec je celé exaktni cislo.

Nasobeni a déleni: vysledek ma tolik PLATNYCH ¢&islic, jako ma ¢islo s nejmensim poétem
platnych cislic

Priklad: Pocitame pocet mold ze stavové rovnice pro idealni plyn pV =nRT
p =748 torr =99,7 .10° Pa
V=1254ml=1254.10° m’
T=25°C=298K
R=28,314 Jmol' K"

Piesnym vypoétem je podet molti n = pV/RT = 5,04622 .10 mol,
podle poétu platnych mist upraveno na n = 5,05 .10 mol.

Zaokrouhluje se az koneény vysledek.

Zavérecné upozornéni k protokoliim:

Pokud protokoly nebudou spliiovat vyse uvedena doporuceni (normy), budou vraceny k opraveni a v netinosnych
pripadech k celkovému piepracovani. Nejedna se o svévolné trapeni nevinnych (daleko vic jsou tyrani ti, ktefi
musi po vas takovy protokol ¢ist a kontrolovat), ale o to, abyste si zvykli na odpovidajici pisemnou ¢i grafickou
formu projevu, kterou v budoucnu ocenite napfiklad pfi sepisovani diplomovych praci, odbornych zprav a
publikaci.



Navody Kk praktickym cvi¢enim



A Filtrace za atmosférického tlaku, filtrace za horka

Filtrace za atmosférického tlaku patii mezi nejuzivanéjsi nejen laboratorni separac¢ni metody.
Pro oddéleni tuhé faze (srazeniny, krystalli v mate¢ném louhu, mechanické necistoty, apod.) od faze
kapalné se uziva mnoho druhti filtracniho materialu (papir, sklenény papir, textilni filtry, membrany
nejriiznéjsiho provedeni, sklenéné prulincité desticky, tzv. frity), které se umist'uji do jednoduchych
zatizeni, jako jsou napf. nalevky, specidlni ramy apod. Filtrace atmosférického tlaku probiha
gravitacné. SraZeninu na filtru je nutno zpravidla promyt vhodnym promyvacim rozpoustédlem (voda,
ethanol, aceton, ether apod.) nebo Ize uzit i roztok né&jaké latky. Odfiltrovany podil se pak susi volné
na vzduchu nebo v susarné pii vhodné teplot¢.

Filtraci horkych roztokd vyse uvedenym zptsobem lze provést ve specialnich vyhiivanych
nalevkach.

Ukol:
1. Ptes hladky a skladany filtr prefiltrujeme po 50 cm’ suspenze Fe,O; ve vodé a sledujte
rychlost filtrace.
2. Filtraci proved'te také ptes hladky filtr na analytické filtracni nalevce.

Pracovni postup

e Na stojan prichytte filtraéni kruh, do kruhu vsunte filtraéni nalevku, pod nalevku postavte
kadinku tak, aby se stopka nalevky dotykala stény kadinky.

* Vystiihnéte z archu filtracniho papiru filtr, upravte jej do zadané podoby, vlozZte ho do nalevky
a navlhcete vodou ze stticky.

Do kadinky odméite odmé&rnym véalcem 50 cm’ suspenze Fe,O; ve vodg.

e Zfiltrujte jednu smes pies hladky filtr a druhou ptes skladany filtr. Sledujte rychlost filtrace.

* Stejnym zpusobem proved'te filtraci pomoci analytické filtra¢ni nalevky.

» Filtraty vylijte do vylevky, filtr vhod'te do nadoby na chemicky odpad a pouzité sklo umyjte.

B Filtrace za snizeného tlaku na Biichnerové nalevce

Filtracni proces lze vyznamné urychlit, je-li tlak pod filtrem sniZen. Snizeni tlaku
v nadob¢ (napf. odsdvaci batika) se dociluje vyvévami. Filtratni materidl se umistuje
nejcastéji do porcelanové dirkované Biichnerovy nalevky, sklenéné nuce rizné hustoty, apod.
Pro filtraci plati podobna pravidla jako pro filtraci za atmosférického tlaku

Ukol: Filtrace za snizeného tlaku na Biichnerové nalevce

Pracovni postup

* Na stojan pripevnéte svorky a drzak, do drzdku uchytte odsavaci baniku. Na ni polozte
Biichnerovu nalevku opatfenou tésnici gumou.

* Do Biichnerovy nalevky ptresné vystiihnéte filtr a navlhcete ho vodou.

* K odsavaci bance piipojte hadici od centralniho vakua a odsajte z filtru vodu, kterou jste filtr
navlh¢ili. Odpojte zdroj vakua od odsavaci baniky a z odsavaci baiiky vylijte odfiltrovanou
vodu.

* Aparaturu znovu sestavte, zapojte vakuum a rychle a rovnomérné na celou plochu filtru nalijte
promichanou smés vody s krystaly BaSO,4 (suspenzi pfipravte navdzenim 4 g BaSO, a
rozmichanim ve 100 cm® vody). Nechte odsat a vytlaéte z krystalki pomoci sklenéné ty&inky
s ploskou matec¢ny louh.

» Filtrat vylijte do vylevky nebo do specialni nadoby na odpad, odsaté krystalky latky nechte
vysusit, zvazte a uchovejte v urCené nadobg¢, filtr vyhod’'te do nadoby na chemicky odpad.

* VSe omyjte teplou vodou.



C Filtrace za sniZeného tlaku na sklenéné nuci
Ukol: Krystaly v mate¢ném louhu odfiltrujte na sklenéné nuéi

Pracovni postup
* Na stojan pfipevnéte svorky a drzak a do drzaku uchyt'te odsévaci banku. Na ni polozte nuc
opatfenou tésnici gumou.
* K odsavaci barnce ptipojte hadici od centralniho vakua.
+ Suspenzi latky (12 g KAI(SO4),.12H,0 v 30 cm’ vody) nalijte na fritu a zapnéte zdroj
centralniho vakua.
* Nechte odsat a vytlacte z krystalki matec¢ny louh.

D Kirystalizace, zavislost rozpustnosti litek na teploté a vyuziti rozdilné
rozpustnosti k jejich oddélovani

Krystalizace zroztoku predstavuje v syntetické chemii velmi dilezitou operaci, ktera
umoznuje z roztokll a reakcnich smési ziskat Cistou latku. Pfitom se vyuziva zavislosti rozpustnosti
latek na teploté. Je velmi vyhodné, kdyZ se rozpustnosti latky pii nizké a vyssi teploté vyrazné lisi,
protoze pak latky snadno krystalizuji — pfi vyssi teploté se latka rozpusti (pfipravi se téméi nasyceny
roztok), pak se roztok ochladi a latka vykrystalizuje v disledku mens$i rozpustnosti. Vyloucené
krystaly se oddéli od mate¢ného louhu zpravidla filtraci nebo odstied’ovanim.

Ukol: Piecistéte zneéisténou kyselinu trihydrogenboritou, H;BOs,

1. Vbance opatfené zpétnym chladiCem rozpustte ve vodé znelisténou kyselinu
trihydrogenboritou H;BO;. Béhem zahiivani pozorujte zpétny tok rozpoustédla (tzv. reflux).

2. Provedte filtraci horkého roztoku H;BO; na Biichnerové nalevce.

3. Filtrat ochlad’te a vzniklé krystalky izolujte filtraci za sniZzeného tlaku na frité.

Pracovni postup

* Do zabrusové varné banky NZ29/32 srovnym dnem o objemu 250 ml opatrné vsunte
teflonové michadélko.

* Na ptfedvazkach navazte do misky 10,0 g H;BO; a navazku nasypte do banky.

*  Piilijte 100 cm® vody odméfené odmérnym valcem.

* Na stojan polozte ptizvednuty zvedacek, na n¢j umistéte elektromagnetickou michacku.

* Na stojan pfipevnéte svorku a drzak, do drzdku uchytte varnou banku tak, aby dno banky
prisedlo na ploténku michacky.

* Na olivky chladi¢e piipojte hadice a spojte chladi¢ s bankou. Chladi¢ ptidélejte ke stojanu
svorkou a drzakem.

» Pfipojte pfivodni hadici na olivku vodovodu a odvodni hadici zasuiite do vylevky. Pustte
mirny proud vody do chladi¢e a ujistéte se, zda jsou hadice dobie upevnény.

» Zapojte elektromagnetickou michacku do sité a nastavte intenzitu otacek michadélka. Zapnéte
zahiivani.

» Zahtivejte k varu, sledujte rozpousténi kyseliny borité a reflux - déj, pifi némz se pary
rozpoustédla dostavaji do chladice, kde jsou ochlazeny a jako zkondenzované rozpoustédlo se
vraci zpét do varné baiky.

* Po rozpusténi H;BO; jeji roztok prefiltrujte (odsajte) za horka na Biichnerove nalevce.

» Filtrat ochlad’te v ledové 1azni na 5°C.

*  Vykrystalizovanou H;BO; izolujte filtraci za snizeného tlaku na frité (nuci).

» Kirystalky H;BO; promyjte a vysuste v susarné pii 100 °C.

* Vazenim na ptredvazkach zjistéte prakticky vytézek separace a porovnejte prakticky vytézek
s teoretickym moznym vytézkem.



Pouzité sklenéné Casti aparatury omyjte teplou vodou.

E Destilace za atmosférického tlaku

Smés misitelnych kapalin je mozné délit destilacnimi metodami. Kritériem pro ucinnost déleni
destilaci jsou rozdily v teplotach varu slozek, které kapalnou smés tvofi. Jednoducha (prosta) destilace
je vyuzitelna pro déleni kapalin s dostatecné velkym rozdilem v teplotach varu (cca 20 °C a vice),
presto vSak nelze timto zplisobem slozky od sebe dokonale oddélit. Déleni kapalin s blizkymi
teplotami varu vyzaduje vyuziti destilace na kolon¢ (rektifikace, frakéni destilace). Pokud by mohlo
pfti destilaci dojit k rozkladu destilovanych slozek, pak 1ze provadét destilaci za snizeného tlaku.

Teorii destilace popisuji fAzové diagramy, ze kterych Ize vyc¢ist, jak asi destilace smési dopadne.

Ukol:

Ptipravte roztok CuSO,.5H,0 k destilaci.

Na jednoduché destilaéni aparatuie oddestilujte nékolik cm® vody z vodného roztoku
modré skalice.

3. Zmeite index lomu destilatu Abbeho refraktometrem a porovnejte ho s tabelovanou
hodnotou indexu lomu destilované vody.

[N

Pracovni postup

Na analytickych vahach zvazte prazdnou lodicku (tj. s piesnosti na 4 desetinna mista) a vahy
vynulujte (TARAnebo ZERO).

Prézdnou zvazenou lodicku pteneste na predvazky, predvazky vynulujte a navazte asi 1,5 g
CUSO4.5H20.

Pfesnou navazku na 4 desetinna mista zjistite pfenesenim lodi¢ky s navazkou zpét na
vynulované analytické vahy.

Navazku z lodi¢ky kvantitativng splachnéte 100 cm’destilované vody, predem odmétené
odmérnym valcem, do varné banky. Skalici modrou fadn¢ rozpust'te.

Na stojan postavte kahan a nad kahan do vhodné vysky uchytte zihaci kruh se sitkou.

Nad sitku prichyt'te svorku s drzakem a do drzaku uchyt'te varnou banku tak, aby dno banky
leZelo na sit'ce.

Na olivky chladi¢e destilacniho mostu piipojte hadice pro piivod a odvod vody (destilacni
most je tvofen pevné spojenymi tfemi ¢astmi — destilacni nastavec, chladic, alonz).

Na banku nasad’te destilacni most a pfipevnéte ho na dalsi stojan asi v poloving jeho délky.

Ke druhému konci destilacniho mostu (alonze) postavte stojan se svorkou a drzakem, do
drzaku uchyt'te predlohu (banku) a predlohu spojte s alonzi. Spojeni banky s destila¢nim
mostem musi byt té¢sné a bez pnuti.

Konec hadice pro odvod vody zasunite do odpadu nebo polozte do vylevky a do chladice
pust’te mirny proud vody. Do otvoru v destila¢nim nastavci zasuite zabrusovy teplomér.
Varnou bariku zahtivejte kahanem a obcas kontrolujte mnozstvi vody protékajici chladi¢em.
Odettéte teplotu par, které odchazeji do chladiGe. Po predestilovani nékolika cm® kapaliny
(vSimnéte si zbarveni destilatu) zahiivani preruste.

Po vychladnuti aparaturu kompletné rozeberte, predlohu s destilatem si uchovejte pro méteni
indexu lomu.

Index lomu destilatu zméite Abbeho refraktometrem a tuto hodnotu porovnejte s hodnotou
indexu lomu destilované vody (méfeni indexu lomu viz I).



F Vytrepavani

Extrakéni metody (z lat. extrahere — vytahnout) jsou metody zaloZené bud’ na vyluhovani latek
z tuhé smési rozpoustédlem (macerace, digesce) nebo na rozdilné rozpustnosti latky ve dvou vzajemné
nemisitelnych rozpoustédlech, ktera jsou vzajemné v kontaktu (vytfepavani, kapalinova extrakce).

Vytiepavani se pouzivd jako separaéni metoda pro izolaci v rozpoustédle rozpusténych
produktt reakei, k Cisténi rozpoustédel apod. K vytiepavani se nejCasteji pouzivaji vytiepavaci (délici)
nalevky, které jsou ve spodni ¢asti opatfeny vypustnym kohoutem.
Ukol:

Pomoci délici nalevky vyttepejte jod z jeho roztoku ve vodé do dichlormethanu.

Pracovni postup

* Piekontrolujte a sefid’te si kohout na vytfepavaci (dé€lici) nalevce.

* Na stojan uchyt'te svorku s drzdkem a do drzadku upevnéte malou dé€lici nalevku. Misto drzaku
1ze pouzit filtra¢ni kruh, do kterého dé€lici nalevku zasadite.

* Pod nalevku umistéte prazdnou kadinku vhodné velikosti, ktera slouzi jako pojistna nadoba
proti pfipadnému tniku obsahu délici nalevky.

Do délici nalevky nalijte 10 cm® roztoku I, ve vodé a 10 cm® CH,Cl,.

» Délici nalevku uzatkujte, sundejte ji ze stojanu a obsah v baiice diikladné protiepejte (jednou
rukou drzte zatku, druhou rukou palcem zabrusovy kohout). Nalevku obratte stonkem Sikmo
vzhtiru a otevienim zabrusového kohoutu uvolnéte vznikajici pretlak v délici nalevce.

*  Vypustny kohout uzaviete a pokracujte ve vytfepavani. Odstranéni pietlaku je po skonceném
cyklu tfepani samozrejmosti. Tiepani opakujte aspoi 3x.

* Délici nalevku po vytiepani uchyt'te znovu do stojanu popiipadé kruhu a vyckejte, az se ob¢
vrstvy oddeli. Pozorujte barevné zmény béhem extrakce.

* Délici nalevku pak odzatkujte a spodni vrstvu - roztok I, v CH,Cl, (vSimnéte si zbarveni
tohoto roztoku) odpust'te stonkem do suché kadinky.

* Horni vodni vrstvu Ize rovn€z vypustit pies stonek, ktery jsem je nutno predtim osusit napf.
pomoci filtraéniho papiru. Jina varianta je vylit horni vrstvu pres Usti délici nalevky.

* Roztok I, v CH,Cl, nalijte do urcené 1dhve a pouzité sklo vymyjte vodou a ethanolem (ethanol
oznaceny "Pro umyvani skla").

G Pouziti Soxhletova extraktoru pro extrakci z tuhé faze

Extrakce pomoci Soxhletova extrak¢niho pfistroje je vhodnd metoda pro izolaci urcité latky ze
smési jinych latek v pripade, ze tato latka je v pouzitém rozpoustédle jen malo rozpustna (jiné
rozpoustédlo pouzit nemizeme nebo neexistuje). Tento druh extrakce se pouziva pro izolaci slou¢enin
z nejraznéjSich smési, zejména piirodnich organickych latek z rostlinného a zivocisného materialu.
Soxhlettiv extrakéni piistroj patii mezi kontinualné pracujici extraktory, které jsou konstruovany tak,
ze s pouzitim minimalniho mnozstvi rozpoustédla je extrakce provadéna stale ¢istym rozpoustédlem.
Bude-li extrakce provadéna dostatecné dlouho, ziskdme malé mnozstvi koncentrovaného roztoku, ze
kterého mutzeme vyextrahovanou latku snadno ziskat v cCistém stavu (ochlazenim, odpafenim
rozpoustédla, vysraZzenim).

Ukol

1. proved'te extrakci znecCisténého Pbl, ze smési latek

2. ochlazenim nechte vykrystalovat Pbl, z extraktu a produkt odfiltrujte

3. zjistéte prakticky vytézek v gramech i procentualni vytézek Pbl, z pocatecni navazky.



Pracovni postup

*  Na stojan upevnime varnou baiiku (objem 250 cm®), do které odméfime 200 cm® destilované
vody varny kaminek. Banku upevnéte tak vysoko, aby se pod ni veSel zvedacek s topnym
hnizdem. Na chladi¢ upevnéte hadice na chladici vodu

* Do papirové patrony navazime 3 g smesi Pbl, a patronu vsuneme do stfedniho dilu Soxhletova
extraktoru. Stfedni dil nasadime na varnou banku. Nakonec pfipojime na stiedni dil extraktoru
chladi¢, do kterého pustime mirny proud vody. Extrakci provadime alespont dvé hodiny. Po
této dobé (vyckame, az ze stiedniho dilu extraktoru pietece roztok do varné banky), zahiivani
ukoncime.

* Roztok Pbl, ve varné bance ochladime v proudu vody a poté v misce v chladici lazni voda -
led na co nejnizsi teplotu. Vyloucené krystaly Pbl, odfiltrujeme pfes Biichnerovu nalevku,
promyjeme 1x 10 cm’ ethylalkoholu a vysusime v susarné pii 100°C po dobu 15 minut. Po
vychladnuti Pbl, zvazime a do protokolu uvedeme vytézek Pbl, v gramech a procentech.

* 7 extraktoru vyjmeme papirovou patronu a dame ji vysuSit i se zbytkem smési do susarny.
Stfedni dil extraktoru, varnou batiku a Biichnerovu nalevku vyplachneme horkou vodou.
Ziskany Pbl, odevzdame vedoucimu cviceni.

Poznamka
200 cm® vody pouzijeme, kdyZ je na stfednim dile extraktoru uveden tidaj 150 cm’®. Pokud budete
pouzivat extraktor v&t§i (250 cm’), odméite do varné baiiky 300 cm® vody.

H Sublimace za snizeného tlaku

Sublimace, podobné jako krystalizace, patii mezi zakladni metody ¢isténi a separace latek. Je to
proces, kdy tuhd latka pii zahfivani prechazi z faze tuhé do faze plynné. U latek, které neni mozné
sublimovat za normalniho tlaku, protoze se pii vyssi teploté rozkladaji apod., se provadi sublimace za
tlaku snizeného. Tento typ sublimace se nazyva sublimaci vakuovou.

Ukol
Ptesublimujte znecistény Snly a stanovte teplotu tani znecCisténého i presublimovaného Snly

Pracovni postup

e Do banky sublimaéni aparatury nasypte 2 g surového Snl,.

s Zabrus chladiciho prstu namazte Ramsayovym nebo silikonovym tukem. Na chladici prst
pripojte pfivod a odtok vody a zasuiite jej do baiky sublima¢niho aparatku. Prstem nechame
protékat mirny proud vody.

» Banku ponofte do vodni 1aznég, kterou zahfivame plamenem kahanu tak, aby jen mirn¢ viela.

* Sublimac¢ni aparaturu spojte s vodni vyvévou pfes pojistnou nadobu (vymrazovacku) a
proved’te sublimaci.

» Po ukoncené sublimaci vyvévu pied zastavenim nejdiive odpojime a tim zavzdu$nime bariku.

» Ukoncete zahiivani a potom zaviete pfivod vody do chladicitho prstu. Z banky opatrné
vytahnéte chladi€ i prst a piesublimovany Snl, seskrabte na hodinové sklo.

e Oba zabrusy sublimaéni aparatury ocistéte od tuku, z banky vysypte do uréené nadoby
nepfesublimované zbytky, aparaturu vymyjte ethylalkoholem a dejte susit do suSarny.

» Stanovte teplotu tdni Snl; na Boétiové bodotavku podle postupu v B.3.3.1. a porovnejte ji
s hodnotou zjisténou pro ¢isty Snly.

» Porovnejte strukturu a barvu Snl, pied a po sublimaci.



I,J Méreni indexu lomu

Index lomu kapalin je jejich charakteristickou fyzikalni vlastnosti, pro ¢isté kapaliny je
konstantou, které lze vyuzit jejich identifikaci. Tabulkové tidaje pro jednotlivé kapaliny jsou uvadény
zpravidla ve formé n,”’, coz piedstavuje hodnotu indexu lomu métenou pii 20 °C ve svétle sodikové
vybojky. Pokud jsou podminky méfeni jiné, byva to v tabulkach uvedeno. Index lomu smési kapalin
ma aditivni hodnotu, tzn. index lomu smési je vazenym prumérem indexti lomu kapalin, které smés
tvofi.

Ukol: Méfeni indexu lomu neznamého vzorku latky

*  Z deseti vzorkd si vyberte nejméné dva vzorky a zméite index lomu na Abbeho refraktometru.
Porovnanim naméfenych hodnot ), s tabelovanymi hodnotami n,”” se pokuste zjistit, o jakou
latku se jedna.

e Kdispozici budete mit vzorky téchto latek: destilovana voda, ethanol, aceton, toluen,
methanol, ethyl-acetat, cyklohexan, butanol, heptan, xylen.

* Hodnoty index@ lomi vSech uvedenych latek uved'te do tabulky. Ke srovnani naméfenych a
tabelovanych hodnot uvedenych latek vyuzijte napt. tabulky organickych nebo anorganickych
sloucenin, které jsou k dispozici v univerzitni knihovné UKB.

Pracovni postup

* Refraktometr pfipravime k méfeni, pomoci zrcatka nastavime maximalni osvétleni poli
v okularu.

* Nc¢kolik kapek métené kapaliny naneseme kapatkem na dolni hranol refraktometru a okamzité
na ného pritiskneme a zdmkem zajistime horni hranol (tim si zajistime, Ze nam z roztoku
nevyt¢ka aceton). Po pritisknuti hranoli na sebe vznikne mezi nimi souvisla vrstva kapaliny.

* OtaCenim Sroubu na levé ¢asti refraktometru nastavime barevné rozhrani viditelné v pravém
okuléru do stfedu nitkového kiize a v levém okularu odecteme hodnotu indexu lomu méfené
kapaliny s pfesnosti na 4 desetinna mista.

* Po skonceném meéfeni ocCistime vatou sty¢nou plochu hranoli refraktometru a stejnym
zpliisobem provedeme méteni indexti lomu ostatnich vzorkt.

K Stanoveni teploty tani

Teplota tani je dalezitou fyzikalni konstantou, ktera charakterizuje Cistou latku. Pro tani Cisté
latky je
typicky ostry pfechod skupenského stavu (tuha latka — kapalina), ktery se zpravidla realizuje
v rozmezi cca 0,1 °C. Pokud je tani rozvleklé, ¢i probiha pti odlisné teploté, pak to byva znamkou
znedisténi preparatu. Teplota tani se stanovuje riiznymi zpusoby, od nejjednodussich (sledovani tani
v kapilare, ktera je ponofena do zahfivané a teplotn¢ sledované kapalinové lazné€), az po tzv.
bodotavky, které umoziuji sledovat tani pod mikroskopem za soucasné registrace teploty.

Ukol: Stanovte teplotu tani azobenzenu na Boétiové bodotavku

Pracovni postup

. Dejte 3-5 krystalkii azobenzenu - oranzova krystalicka latka vyskytujici se ve dvou
formach cis (t.t. 71 °C) a trans (t.t. 68,5 °C) -mezi dvé mikroskopicka sklicka nebo je
zatavte do kapilary.

. Zapnéte osvétleni mikroskopu a digitalniho teploméru.

. Mikroskopicky preparat umistéte do stiedu na stolek mikroskopu tak, aby krystaly byly
umistény nad osvétlovacim otvorem.

. Zakryjte podlozni stolek mikroskopu krycim sklem.



. Zaostiete mikroskop levym velkym Sroubem.

. Pti stanoveni piiblizné teploty tani nastavte regulacni odpor na hodnotu asi o 50°C vyssi,
nez je predpokladana hodnota teploty tani.

. Zapnéte zahtivani vypinacem.

. Pozorujte krystaly a zaroven sledujte teplotu na teploméru.

. Zapiste: a) teplotu, pii které se za¢nou krystalky bortit

b) teplotu, kdy se objevi prvni kapalina, ale stale je pfitomna tuha faze
c) teplotu, kdy tuha faze vymizi a ziistane jen kapalina

. Po roztaveni krystalu zahtivani bodotavku vypneme vypinacem.

. Opatrné sejmete mikroskopicky preparat, po vychladnuti oCistéte sklicka.

. Zahtatou ploténku bodotavku ochladime.

. Po zjisténi ptiblizné hodnoty bodu tani zopakujte méteni a stanovte presnou teplotu tani.
. Po ukonceni méfeni vypnéte ohfev bodotavku, osvétleni mikroskopu a digitalni teplomér.

L Zasady prace s vakuovou odparkou

V pribéhu mnoha chemickych syntéz a jinych chemickych operaci vznikaji zfedéné roztoky
latek. Pokud chceme rozpusténé latky z roztoku izolovat, je nutné nadbytek rozpoustédla odstranit.
Nejobvyklejsi metodou je oddestilovani nadbytku rozpoustédla. Pouziti vakuové rotacni odparky
predstavuje rychly a Setrny zptisob odstranéni nadbytku rozpoustédla.

Ukol: Z roztoku Fe(acac); v acetonu odpaite za snizeného tlaku asi polovinu rozpoustédla.

Pracovni postup

«  Odmeite odm&mym valcem 100 cm® roztoku Fe(acac); v acetonu.

+  Pomoci nalevky pielijte tento roztok do baiiky s kulatym dnem o objemu 250 cm’.

* Nasad'te baitku na namazany zabrus odtahové trubice a zajistéte proti sklouznuti svérkou

»  Zapnéte pritok chladici vody.

» Uzavrete zavzdusiovaci kohout.

*  Zapnéte hlavni vypina¢ motoru 1 a nastavte otacky regulatorem 2.

e Zapnéte vyvévu.

e Zapnéte ohfev vodni lazn¢ vypinaem 3 a nastavte regulatorem 4 teplotu na 30 °C.

» Stisknéte pojistku 5 v rukojeti a ponoite destilacni baiikku do vodni lazné.

e Oddestilujte asi polovinu rozpoustédla.

* Po oddestilovani pozadovaného mnoZzstvi rozpoustédla vypnéte zahiivani vodni lazné a
destila¢ni baiku vyzvednéte z vodni lazné.

* Oteviete zavzduSnovaci kohout a vyckejte, az se tlak v odparce vyrovna s atmosférickym
tlakem (ustane syc¢eni). Nékteré vyvévy maji zavzdusiovaci systém zabudovany a po stisknuti
tladitka stop vyvéva aparaturu sama zavzdu$ni. V tomto piipad¢é neni tfeba manipulovat se
zavzdusnovacim kohoutem.

*  Vypnéte motor rotace baiiky, zastavte vyvévu a destilacni batiku odpojte.

* Destilacni zbytek ptelijte zpét do zasobni lahve a destilacni baiiku vyplachnéte acetonem

M Chromatografie na tenké vrstvé

Chromatografie patii mezi separacni (dé€lici) metody. K rozdé€leni smési dochdzi na fazovém rozhrani
nepohyblivé (stacionarni) a pohyblivé (mobilni) faze. Existuje mnoho zpisobt, jak chromatografii realizovat,
mize byt vyuzita kvalitativné i preparativné.

U tenkovrstvé chromatografie je stacionarni fazi vhodny sorbent zakotveny na néjaké podlozce (sklo
hlinikova desticka, apod.), zde komeréné dostupna hlinikova desticka Alugram Sil G nebo SILUFOL potazena



adsorbentem silikagelem. Mobilni fazi jsou rozpoustédla nebo jejich smési. Princip déleni spociva v sou¢asném
ucinku adsorpénich a rozdélovacich déji v uzaviené nadobé. Latky se pfi pohybu rozpoustédla rozdé€li podle
jejich schopnosti se adsorbovat a zlistanou na stacionarni fazi ve formé skvrn. Kvantitativné se poloha latek
v délené smési vystihuje veli¢inou Ry (retenéni faktor).

Ukol
*  Pomoci tenkovrstvé chromatografie (TLC) zjistéte Cistotu 2,4-dinitrodifenylaminu.
e Vypocitejte retenéni faktor.

Pracovni postup

e Piiprava vyvijeci komirky

Nadobu uréenou na chromatografii po sténach vylozte filtratnim papirem tak, aby zbylo okénko na
pozorovani pokusu. Na dno nadobky nalijte do vySe asi 0,5 — 1 cm mobilni fazi-smés ethyl-acetat - hexan
v poméru 1:4. Nadobu tésné uzaviete a pockejte az dojde k nasyceni celého prostoru komirky parami
mobilni faze.

*  Priprava silufolové desticky
Na silufolové desticce (asi 3x6 cm) si slabé obycejnou tuzkou nad spodnim okrajem naznacte body startu ve
vzdalenosti 1 az 1,5 cm od sebe i od dolniho a postrannich okraji desticky. 1cm pod hornim okrajem
desticky souvislou ¢arou naznacte tzv. ¢elo rozpoustédla.

e Priprava vzorku 2.4-dinitrodifenylaminu
Na tec¢kovaci desticku do jamky dejte par krystalkd 2,4-dinitrodifenylaminu. Pipetkou zakapnéte acetonem
(pozor-aceton je rychle t€kava latka, vzorek vam nesmi vyschnout, je tfeba pracovat rychle).

*  Provedeni
Kapilarou naneste vzorek na body startu tak, abyste se hrot kapildry nedotkl sypané vrstvy adsorbentu.
Roztok nechame vsaknout a po vysuseni postup opakujeme. Skvrny na startu maji mit co mozné nejmensi
pramér (nejvyse 2 az 3 mm).
Takto ptipraveny vzorek ponoite do mobilni faze ve vyvijeci komirce, uzaviete a pozorujte. Jakmile
mobilni faze dosdhne naznaceného ¢ela ihned vyjméte desticku, zaznadte si (tuzkou) polohy skvrn a nechte
uschnout. Po vyschnuti zméfime:

1. Vzdalenost start - stied skvrny

2. Vzdalenost start - ¢elo.

e) Vypocet R¢

Retencni faktor je pomér vzdalenosti 1. a 2.hodnota R; se tedy pohybuje vrozmezi 0 az 1. Je to
bezrozmérné ¢islo. Hodnota Ry je zavisla na povaze dané latky, pouzité mobilni fazi, typu adsorpcni vrstvy,
zpusobu vyvijeni, teploté a dalsich faktorech.

Chromatogram si uschovate a ptilozime k protokolu.

N Odmérovani objemi pipetami

Kadinky a odmémé valce jsou odmérné nadoby ,,na vyliti obsahujici na své sténé kalibraci
v objemovych jednotkach (zpravidla v cm®). Proto uréeni objemu kapalin je jen orientaéni.

Pipety (nedélené i délené) jsou rovnéz odmérnymi nadobami ,,na vyliti“. Jsou kalibrovany pii
teploté 20 °C. Pii dodrzeni pro jejich pouzivani, je objem kapaliny, ktery vytece z pipety, presnou
hodnotou.

Ukol:
1. Odméfovani presného mnozstvi kapaliny v délené a nedélené pipete.
2. Prace s pipetovacim balonkem.
3. Kalibrace nedélené pipety vazenim na analytickych vahach.



Pracovni postup

Do kadinky nalijte asi 100 cm® destilované vody a nékolikrat odméite pipetou 20 cm® vody do
titraCni banky (do pipety nasavejte pomoci pipetovaciho balonku, nikdy ne usty!). Odméfovanou
kapalinu
z pipety nevyfukujte, obsah pipety nechejte volné vytéci (bez nasazeného balonku) do odmérné baiky
a nakonec otfete Spicku pipety o dno nebo sténu batiky. Ve $picce pipety zlistane kapka kapaliny.

Pipetovaci balonek ovladame v tomto poradi:

1. Stlacime bod A - vytvareni podtlaku v balonku.

2. Nasadime balonek asi 1 cm na Usti pipety.

3. Stlac¢ime a drzime bod S - sani a nasajeme kapalinu nad znacku.
4.

Stlacovanim bodu E - vypousténi dosahneme piesného odmeéieni kapaliny. Pozor na hladinu
menisku.



Navody k uloham



Uloha &. 1 Déleni smési Cr,0;+ KAI(SOy), + CuS045H,0

Uvod

Rozpustnost tuhych latek v jednotlivych druzich rozpoustédel je rtzna. Nekteré slouceniny jsou
prakticky nerozpustné ve vSech znamych rozpoustédlech, jiné se naopak dobie rozpoustéji v jednom nebo i
ve vice rozpoustédlech. Iontové slouceniny jsou velmi Casto dobie rozpustné ve vodé a jinych polarnich
rozpoustédlech, kdezto organické nepolarni slouceniny jsou naopak rozpustné v nepolarnich rozpoustédlech
a nerozpustné ve vode.

Rozpustnost urcité latky je ¢asto velmi zavisla na teploté rozpoustédla. U vétsiny tuhych latek se
rozpustnost v daném rozpoustédle zvysuje se vzrustajici teplotou rozpoustédla a naopak u malého mnozstvi
latek, napt. Ca(OH), rozpustnost se vzriistajici teplotou rozpoustédla klesa. Existuji 1 latky (naptf. NaCl)
jejichz rozpustnost je prakticky nezavisla na teploté rozpoustédla.

Rizné rozpustnosti latek lze vyuzit pro jejich izolaci ze smési tzv. krystalizaci.
Z kiivek rozpustnosti KAI(SO4),.12H,0O (kamenec draselno-hlinity) a CuSO4.5H,O (modra skalice)
vyplyva, Ze z roztoku 20,0 g KAI(SO4),.12H,0 a 20,0 g CuSO,.5H,0 ve 120 cm’ vody ohiaté na teplotu 40
°C (to odpovida 16,7 g obou latek ve 100 g vody - bod 1) se po ochlazeni na teplotu 28 °C (bod 17) za¢ne
vylucovat KAI(SO4),.12H,0 a po ochlazeni na teplotu 0 °C (bod 17") se vylouci (16,7 - 5,6).120/100 = 13,3
g dodekahydratu siranu draselno-hlinit¢ho. CuSO,.5H,0 se z roztoku vylu¢ovat nebude - viz Obr. 1.
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Obr. 1: Zavislost rozpustnosti KAI(SOy),.12H,0 a CuSO4.5H,0 na teploté

Zahustime-li uvedeny roztok na objem 80 cm’ (pfedpokladdme, e mnozstvi vody
v tomto roztoku je 80 g), coz odpovida 25,0 g KAI(SO4),.12H,0 a 25,0 g CuS04.5H,0 ve 100 g vody (bod
2) a budeme-li tento zahustény roztok ochlazovat, zacne se vylucovat KAI(SOy),.12H,0 pfi teploté 38 °C
(bod 27) apti 0 °C (bod 2"") se z roztoku vylouci (25 - 5,6).80/100 = 15,5 g KAI(SO4),.12H,0. 4,5 g této soli
zustane rozpusténo v roztoku. CuSQO,4.5H,0 se nebude z roztoku vylu¢ovat bud’ viibec, nebo jen v minimalni
mife, protoze v 80 g H,O se pfi teplote 0 °C rozpusti 19,4 g CuSO4.5H,0.
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Zahusténim filtratu po KAI(SO4),.12H,0 na objem 40 cm’ (to odpovida roztoku 50,0 g CuSO,4.5H,0

ve 100 g vody - bod 3) a jeho ochlazenim na teplotu 20 °C (bod 3"") se z roztoku vylou¢i (50 - 36,6).40/100

= 5,4 g CuS04.5H,0 . KAI(SO,),.12H,0, ktery je v roztoku obsazen se nebude z roztoku vylucovat, protoze
pii 20°C se ve 40 g vody rozpusti 4,6 g KAI(SOy),.12H,0.

Ukol

5. ptipravte smés tii latek o rozdilné rozpustnosti

6. provedte jejich rozdéleni

7. stanovte vytézky jednotlivych separaci a porovnejte je s teoretickymi hodnotami

8. v literatuie vyhledejte rozpustnosti vSech tii latek ( grami latky/100g H,O) pro teploty 0, 20, 60, a
100°C

Pracovni postup

V tieci misce rozetfeme po ¢astech nejprve 20,0 g CuS0O4.5H,0 a pak 20,0 g KAI(SOy),.12H,0. Obé
rozetfené sloudeniny rozpustime ve 120 cm® vody ohfaté na teplotu 60- 70 °C ve 400 mililitrové kadince.
Do vzniklého roztoku nasypeme jesté 5,0 g Cr,O5 a vzniklou smés promichame.

Cr, 03, ktery je ve vodé nerozpustny, odfiltrujeme za horka na Biichnerové nalevce. Po odpojeni odsavaci
baiiky od vyvévy nalijeme &iry filtrat do &isté kadinky o obsahu 250 cm’. Teprve pak promyvame Cr,Os
na filtru destilovanou vodou tak dlouho, dokud neni filtrat prosty anionti SO, (provedeme zkousku na
sirany - k nékolika kapkam filtratu pfidame ve zkumavce nékolik kapek roztoku BaCl, a pozorujeme,
zdali nevznika srazenina BaSQ,). Promyty a dokonale odsaty Cr,O; ptfevrstvime na filtru pfi odpojené
vyvéveé 10 cm’ ethylalkoholu, alkohol pak odsajeme a preparat vysusime v sugarné pii teploté 100 °C.

Do filtratu po Cr,0;, ktery obsahuje KAI(SO4),.12H,0 a CuSO4.5H,0 vhodime varny kaminek a
zahfivanim zahustime roztok na objem asi 80 cm’ (objem odhadneme pomoci méfitka na kadince). V
proudu vodovodni vody a pak ve smési vody a ledu ochladime filtrat na teplotu 2 — 3 °C a pfi této teploté
smes v kadince michdme 3 - 5 minut tyCinkou. Vyloucené krystaly KAI(SOy),.12H,0 odfiltrujeme na frité
a pomoci ty¢inky vymackame z krystalti pfi nepferuSeném odsavani vodni vyvévou pokud mozno veskery
mate¢ny louh. Odpojime odsavaci banku od vyvévy a filtrat, ktery vedle men$iho mnozstvi
KAI(SO,4),.12H,0 obsahuje CuSO,.5H,O, nalijeme do &isté kadinky o objemu 150 cm’. Krystaly
KAI(S0O,),.12H,0 prevrstvime na frité pii odpojené vyvéve minimalnim mnozstvim studené (0 — 2 °C)
vody tak, aby vSechny krystaly byly pod vodou, smés na frit¢ promichame ty¢inkou a vznikly roztok po
pfipojeni vodni vyvévy na odsdvaci banku odsajeme. Timto zplUsobem odstranime z krystali
KAI(SO,),.12H,0 zbytky matecného louhu. Za nepieruseného odsavani vodni vyvévou vymackame z
krystali KAI(SO,),.12H,O pomoci ty€inky zbytky roztoku. Odpojime vodni vyvévu, krystaly na frité
promichame s 20 cm’ ethanolu a ethanol pak odsajeme. KA1(SO,),.12H,0 susime na kousku filtraéniho
papiru pfi laboratorni teplotg.

Do filtratu po KAI(SO4),.12H,0 vhodime varny kaminek a roztok dale zahustime na objem asi 40 cm’.
Zahustény roztok ochladime za soucasného intenzivniho michani na teplotu 20 °C a vylouCeny

CuS04.5H,0 odfiltrujeme na frit€. Filtrat nalijeme do nadoby oznacené "Zbytky po krystalizaci" a pak
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teprve promyjeme krystaly CuSO45H,O na frit¢ ethanolem (krystaly CuSO,5H,O nepromyvejte

vodou). Po dokonalém odsati vysusime CuSO4.5H,0 rovnéz pti laboratorni teploté.

Vyhodnoceni

Vsechny tfi izolované slouceniny po vysuSeni zvazime na piedvazkach a vytézky uvedeme v protokolu
do tabulky:

Navazka, g MnoZstvi izolovanych sloucenin

Cr,0; | kamenec | CuSO.5H,0 Cr,0; kamenec CuS04.5H,0

(2) (%) (2 (%) (2 (%)

Max. teor.
mnozstvi
Skutecné
ziskané
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Uloha ¢&. 2 Priprava odmérného roztoku NaCl, vypocet jeho koncentrace

2A Priprava roztoku NaCl, stanoveni jeho hustoty pyknometricky a areometrem a vypolet jeho
koncentrace

Ukol

1. Pipravte 200 cm® roztoku ze zadané navazky NaCl.

2. Stanovte hustotu pfipraveného roztoku pyknometricky a pomoci arecometru (hustoméru). Vysledky
hustoty porovnejte s tabelovanou hodnotou.

3. Vypocitejte jeho molarni i molalni koncentraci a koncentraci v % hm. K vypoctim vyuzijte hodnotu
hustoty vypocitané linedrni interpolaci z tabelovanych hodnot i hustotu zjisténou pyknometricky.

4. Vytvorite graf zavislosti hustoty na molarni koncentraci.

5.7 grafu odectéte hustotu pro molarni koncentraci vaseho roztoku.

Pracovni postup

* Na analytickych vahach zvazte prazdnou lodic¢ku (tj. s pfesnosti na 4 desetinna mista) a vahy
vynulujte (TARA nebo ZERO).

* Prazdnou zvazenou lodicku pfeneste na predvazky, predvazky vynulujte a navazte asi 4,0 g NaCl.

» Pfesnou navazku na 4 desetinné mista zjistite pfenesenim lodi¢ky s navazkou zpét na vynulované
analytické vahy.

* Do odmérné banky vsuiite nalevku s dlouhou stopkou a navazku z lodicky kvantitativné splachnéte
destilovanou vodou ze stficky do banky. Lodic¢ku i nalevku oplachnéte vodou ze stficky do banky.

* Dopliite odmérnou banku asi do 3/4 vodou a po rozpusténi NaCl (obsahem v bance promichavejte)
doplitte baiiku vodou tak, aby meniskus roztoku leZel na znadce udavajici objem 200 cm’. Vodu
pridavejte nejprve ze stficky, posledni kapky pridavejte kapatkem.

* Baiku uzatkujte a nékolikanasobnym pfevracenim obsah banky dikladné promichejte.

* Stanovte hustotu roztoku areometrem a pyknometricky.

Udaje o hustotd potiebné pro vypolet zjistéte z piilozené tabulky. K uréeni odpovidajici hodnoty
hustoty pro vami pfipraveny roztok pouZijte interpolaci.

Tabulka hustot a koncentraci roztoku NaCl

Cy» Yo hm. Hustota, g cm” CMm, Mol dm’?
1 1,0053 0,1720
2 1,0125 0,3465
4 1,0268 0,7027
6 1,0413 1,0690

Stanoveni hustoty areometrem

Areometry (hustoméry) jsou zatfizeni tvorend zpravidla sklenénou nadobkou, ktera u svého dna obsahuje
hmotnou zatéz (napi. kovové kulicky). Horni ¢ast areometru obsahuje méfici trubici s vhodnou stupnici
kalibrovanou v jednotkach hustoty, napf. g.cm™. Areometr se po vlozeni do sloupce kapaliny ponofi
v zavislosti na hustot¢ kapaliny do urcité hloubky kapalinového sloupce. Hladina kapaliny vyzna¢i na
stupnici hodnotu hustoty.

Pracovni postup
* Pfed méfenim hustomér oplachnete vodou a otiete suchym hadiikem.
* Sklenény valec vyplachnete méfenou kapalinou (roztokem NaCl), potom ho méfenou kapalinou
napliite a pomalu do ni ponoite hustomér.
* Jestlize se hustomér v kapalin€ vznasi, odectéte po ustaleni jeho polohy hustotu kapaliny na stupnici
(hustota odpovida dilku stupnice, ktery lezi ve stejné Grovni jako hladina métené kapaliny).
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Urceni hustoty kapaliny pomoci pyknometru

Pyknometr je nadobkou, ktera je kalibrovana na pfesny objem (zpravila je kalibrovan na 25 cm®) pii

teploté 20 °C. Je tvofen vlastni nadobkou se zabrusovym hrdlem, do kterého se vklada zabrousena zatka,
ktera je opatfena kapilarnim otvorem. Tato kapilara slouzi k odstfiknuti nadbyte¢né kapaliny z pyknometru
tak, aby byl zachovan kalibrovany objem. Prazdny pyknometr (véetné zatky) a pyknometr s kapalinou se
zvazi a z rozdilu téchto hmotnosti a objemu pyknometru se vypocte hustota kapaliny.

Pracovni postup

Na analytickych vahach zvazte suchy pyknometr i se zatkou (hmotnost A).

Pyknometr naplite méfenym roztokem az po hrdlo a razné€ ho uzaviete zatkou. Kapilarou v zatce
pritom vystiikne pfebytecné mnozstvi roztoku.

Pyknometr peclivé osuste filtracnim papirem, pficemz jej bereme do rukou co nejméné. Odsajeme i
kapicku vody u usti kapilary zatky.

Osuseny naplnény pyknometr se zvazi (hmotnost B).

Pyknometr vyprazdnime, fadn¢ promyjeme destilovanou vodou, destilovanou vodou opét naplnime,
osusime a zvazime (hmotnost C).

Ze znamého objemu a hmotnosti roztoku vypocitame hustotu a porovname ji s tabelovanou
hodnotou. Odecteme teplotu laboratofe a v tabulkach najdeme hustotu vody odpovidajici dané
teploté.

Po skonc¢eném meéteni pyknometry vyprazdnéte, vyplachnéte acetonem a nechte vysusit na vzduchu,
nikdy ne v susarné.

B-A = hmotnost roztoku NaCl
C-A = hmotnost destilované vody

Z hmotnosti vody a tabelované hodnoty hustoty vody pii dané teploté vypocitame objem pyknometru a
pouzijeme pro vypocet hustoty roztoku NaCl. K ziskané hodnoté pfi¢teme 0,0012, coz je hustota
vzduchu - prazdny pyknometr byl naplnény vzduchem.

Vypocditejte

molarni koncentraci NaCl

molalni koncentraci NaCl

koncentraci NaCl v hmotnostnich procentech
hustotu roztoku NaCl.

Udaje o hustoté potiebné pro vypodet zjistéte z ptiloZené tabulky. K uréeni odpovidajici hodnoty

hustoty pro vami pfipraveny roztok pouzijte a) interpolaci b) odeCet z grafu p=f(cy). Graf vytvoite na
milimetrovy papir velikosti A4.

Tabulka hustot a koncentraci roztoka NaCl

Cy» Yo hm. Hustota, g cm® cMm, Mol dm?
1 1,0053 0,1720
2 1,0125 0,3465
4 1,0268 0,7027
6 1,0413 1,0690
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Uloha &. 3 Stanoveni faktoru 0,1 molarniho roztoku NaOH
Alkalimetrické stanoveni koncentrace asi 0,5 molarniho roztoku
H,SO, a stanoveni jeho hustoty

Stanoveni faktoru 0,5M roztoku NaOH
Uvod

Roztok NaOH o ptesné koncentraci (napf. 1M, 0,1M) neni mozné pfipravit rozpusténim
pottebného mnozstvi tuhého NaOH ve vod¢, protoze NaOH neni béZzn¢ k dispozici v dostate¢n¢ Cistém nebo
presné definovaném stavu. Pro alkalimetrické titrace pfipravujeme proto roztok hydroxidu sodného jen o
priblizné koncentraci, napt. ptiblizné 0,1 M a stanovime jeho faktor.
nizs§i nez koncentrace deklarovana (pfibliznd). Pokud je tedy na etiketé oznacujici 0,1 M odmérny roztok
NaOH uvedena hodnota f= 1,1234, je skutecna koncentrace tohoto roztoku 0,1 mol.1" . 1,1234=0,1123

mol.I"".

Ukol
» pripravte odmérny roztok dihydratu kyseliny $tavelové a vypocitejte jeho pfesnou koncentraci
*  zjistéte faktor cca 0,1 M roztoku NaOH alkalimetrickou titraci dihydratu kyseliny stavelové

Pracovni postup

a) Priprava priblizné 0,1 M roztoku kyseliny $avelové
Na analytickych vahach zvazime lodicku a na ni pak 1,24 az 1,28 g (COOH),.2H,0. Do hrdla odmérné
baiiky (100 cm®) vsuneme nalevku s dlouhou stopkou tak, aby konec stopky nalevky byl pod kruhovou
znackou, kterd udava objem 100 cm’. Kyselinu §favelovou navazenou na lodiéce beze zbytku splachneme
vodou ze stficky do odmérné banky. Zbytky kyseliny, které ulpi na nalevce, splachneme rovnéz do bariky.
Po rozpusténi kyseliny doplnime batiku vodou po znacku (spodni okraj menisku musi lezet na kruhové
znacce). S pouzitim presné hodnoty navazky vypocitame presnou koncentraci roztoku kyseliny stavelové.

b) Faktorizace 0,1 M roztoku NaOH
Byretu naplnime roztokem NaOH, jehoz faktor stanovujeme, a hladinu upravime (bud’ doplnénim roztokem
NaOH nebo vypusténim nadbyte&ného roztoku) na znadku 0 cm’. Do titraéni baiiky napipetujeme 10,0 cm’
nami piipraveného standardniho roztoku (COOH),.2H,0 (pipetu timto roztokem nejprve proplachneme),
pridame 2 - 3 kapky roztoku fenolftaleinu a titrujeme louhem z byrety za stalého promichavani roztokem v
bance do ¢erveného zbarveni. Objem spotifebovaného roztoku NaOH odecteme na dvé desetinna mista (s
presnosti na 0,01 cm’) a pred dal§im stanovenim doplnime byretu roztokem NaOH. Titraci provedeme
celkem 3x (spotieby s, s, a s3) a pro vypocet faktoru pouzijeme primérnou hodnotu spotieby louhu z téchto
tii titraci (o s). Na zéklad¢ stechiometrie neutralizacni reakce mezi kyselinou stavelovou a hydroxidem
sodnym pak vypocitame pfesnou koncentraci a faktor 0,1 M roztoku NaOH a namétené a vypoctené hodnoty
uvedeme v protokolu do tabulky:

Navazka Presna konc. s s S oS Faktor

1 2 3
E;OOH)Z.ZHZO Eﬁ?lodi)g)ZHzo (em’) (em®) (cm’) (em’) 0,1 M NaOH
Poznamka

Pti peclivé praci jsou spotieby 0,1 M roztoku NaOH pii jednotlivych titracich téhoz roztoku v rozmezi do 0,1
cm’. Pokud by se spotieby louhu pii titracich lisily vice, proved’te dalsi titraci téhoZ roztoku a pro vypodet
@ s pouzijte tfi nejméné odlisné spotieby.
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Piiprava priblizné 0,5M roztoku H,SQOy a alkalimetrické stanoveni jeho koncentrace, urceni
hustoty roztoku hustomérem

Uvod

Pfipravit roztok kyseliny sirové o wurCité koncentraci fedénim vypocitaného mnoZzstvi
koncentrovaného roztoku H,SO, (napt. 96 %) vodou neni prakticky mozné, protoze udavany obsah H,SO4
v koncentrovaném roztoku je pouze pfiblizny. Potfebujeme-li napt. zfedény roztok H,SO, pro alkalimetrické
titrace, pripravime roztok o pfiblizné koncentraci a vhodnym zpiisobem, nejcastéji alkalimetrickou titraci,
stanovime jeho skutecnou koncentraci.

Ukol

* pfipravte cca 0,5 M roztok H,SO, fedénim konc. H,SO,4 a zméite jeho hustotu hustomérem

* stanovte pfesnou molarni a procentualni koncentraci ptfipraveného roztoku na zakladé
alkalimetrické titrace

* ze zméfené hustoty a s pouzitim interpolace zjistéte odpovidajici koncentrace z tabulek a srovnejte
s koncentracemi ziskanymi na zakladé alkalimetrické titrace

Pracovni postup

a) Priprava 200 cem’ priblizné 0,5 M roztoku H,S0,
Do odmérné bariky o objemu 200 cm® nalijeme asi 100 cm’® destilované vody. V délené pipeté naméfime
vypo&itané mnoZstvi koncentrovaného roztoku H,SO,, potiebného pro piipravu 200 cm’ 0,5 M roztoku
H,S0, (koncentrovanou H,SO,4 nenasavat do pipety v zaddném piipad¢ sty !!) a po kapkach ji vypustime do
odmérné banky s vodou. Banku po doplnéni destilovanou vodou po znacku uzatkujeme a roztok v ni
promichame. Po ochlazeni roztoku na laboratorni teplotu znovu doplnime roztok v bance po znacku
destilovanou vodou.

b) Alkalimetricka titrace pripraveného 0,5 M roztoku H,SO,

Pro alkalimetrickou titraci musime pfipraveny piiblizné¢ 0,5 M roztok H,SO, nejdiive 10x zfedit vodou. Do
suché Cisté kadinky nalijeme asi 40 cm’ pfipravené 0,5 M H,SO4 a pomoci bezpeénostniho nastavce ji
nasajeme do pipety o objemu 10 cm®. Obsah pipety vypustime do vylevky a toto promyti pipety jesté jednou
opakujeme. Proplachnutou pipetou do odmérné baiiky o objemu 100 cm® napipetujeme 10 cm’ p¥ipraveného
0,5 M roztoku H,SOy, baiiku doplnime vodou po znacku, uzatkujeme a roztok v baiice promichame.

Pipetou o objemu 20 cm’ (pipetu nejdiive zfedénym roztokem proplachneme) odméiime do tii titraénich
bangk po 20 cm’ piipraveného ziedéného roztoku 0,5 M H,SO,. Do kazdé baiiky pridame 3 kapky roztoku
fenolftaleinu a roztoky v bankach ztitrujeme do cervenofialového zbarveni 0,1 M roztokem NaOH. Z
pramérné hodnoty spotieby 0,1 M roztoku NaOH ze tfi stanoveni (@s) a ze zjisténé hustoty (bod c)
vypo&itime piesnou koncentraci H,SO, v analyzovaném roztoku H,SO, v mol.I" a v procentech.

¢) Stanoveni hustoty pfiblizné 0,5 M roztoku H,SO, hustomérem
Pfed méfenim hustomér opldchneme vodou a otfeme suchym hadiikem. Sklenény valec vyplachneme
métenou kapalinou (pfibl. 0,5 M H,SO,), potom ho méfenou kapalinou naplnime a pomalu do ni ponoifime
hustomér. Jestlize se hustomér v kapaliné vznasi, odeCteme po ustaleni jeho polohy hustotu kapaliny na
stupnici (hustota odpovida dilku stupnice, ktery lezi ve stejné Grovni jako hladina métené kapaliny). VSechny
naméfené a vypocitané hodnoty uvedeme v protokolu do tabulky:

Spotieba 0,1 M NaOH [cm’] Koncentrace ptiblizné 0,5 M H,SO,
w c c
$1 S> S3 (%3] f ! ! 3 W2 2 3 p 3

% mol dm % mol dm gcm

f = faktor 0,1 M roztoku NaOH

] = procentualni koncentrace analyzovaného roztoku ptiblizné 0,5 M roztoku H,SOy,

vypocitana na zakladé alkalimetrické titrace
1 = molarita analyzovaného roztoku vypocitana na zakladé alkalimetrické titrace
W) = procentualni koncentrace analyzovaného roztoku zjisténa z tabulek interpolaci nazakladé
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C2

zmétené hustoty

= molarita analyzovaného roztoku zjis§téna z tabulek interpolaci na zakladé zméfené
hustoty

= hustota analyzovaného roztoku zjisténa areometrem
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Uloha &. 4 Stanoveni atomové relativni hmotnosti hor¢iku a hliniku

Uvod
Jednoduchéa metoda stanoveni molarni hmotnosti nékterych kovt je zalozena chemické reakci, pii
které se uvolni pii rozpousténi znamého mnozstvi kovu v roztoku kyseliny nebo hydroxidu stechiometrické
mnozstvi vodiku. Z hmotnosti rozpusténého kovu a z hmotnosti uvolnéného vodiku Ize molarni hmotnost
rozpousténého kovu vypocitat ze vztahu:
My, My :meME:meH2

(mye = hmotnost rozpousténého kovu, ™H, = hmotnost uvolnéného vodiku, M. = molarni hmotnost kovu,

MuH, = molarni hmotnost vodiku, x, y = koeficienty v chemické rovnici, podle niz reaguje kov s kyselinou

nebo hydroxidem).
Hmotnost uvolnéného vodiku vypocitame ze stavové p, V= My, RT rovnice:
H,:

mH ,
(PH, je tlak uvolnéného vodiku, V je objem uvolnéného vodiku, R = 8,3143 Jmol' K,
T je absolutni teplota).

Ukol
1. napiSte chemické rovnice rozpousténi hot¢iku v kyselin€ chlorovodikové, hliniku v roztoku hydroxidu
a vypocitejte navazky jednotlivych kovt pro vznik pozadovaného mnozstvi vodiku
2. provedte reakci mezi Mg a H,SOy, resp. Al a NaOH, a zméite mnozstvi pfi reakci uvolnéného vodiku
3. vypoctem stanovte molarni hmotnosti kovti
4, vysledky vypoctu porovnejte s teoretickymi hodnotami

Pracovni postup

Na analytickych vahach zvazime vazenku a do ni pak navazime takové mnozstvi Mg (Al), aby po jeho
rozpusténi v H,SO4 (NaOH) vzniklo asi 35 cm® vodiku (méfeno pfi teploté 0 °C a tlaku 101,325 kPa).
Navazeny kov pak kvantitativné vsypeme do "bo¢ni kapsy" vyvijeci banky - je vyhodngj$i navazit 1 - 2
kousky kovu nez mnoho drobnych kousicki. Do bariky, kterou uchytime na stojan, nalijeme pomoci nalevky
10 cm® 5 % roztoku H,SO, (pro stanoveni My,) nebo 10 cm’® 30 % roztoku NaOH (pro stanoveni M,4)).
Roztok kyseliny (hydroxidu) nalijeme do banky tak, aby nepfisel do styku s
kovem.

Vyvijeci banku spojime hadi¢kou s nitrometrem, ve kterém budeme méfit
objem vzniklého vodiku. (Nitrometr je zafizeni slouzici k méfeni malych
objemll uvolnénych plynt, nazev nitrometr vznikl pfi jeho pouzivani pro
stanoveni obsahu dusiku ve slouceninach). Oto¢enim dvoucestného kohoutu
propojime vyvijeci banku s nitrometrem a pak teprve vyvijeci banku
uzatkujeme. Nyni oto¢ime dvoucestnym kohoutem tak, aby trubice nitrometru
byla spojena s pojistnou bankou, kterd je umisténa nad kohoutem. Zvednutim
hrusky s uzaviraci kapalinou nastavime meniskus této kapaliny v nitrometru
na nulty dilek. Otocenim kohoutu spojime s nitrometrem opé€t vyvijeci bainku,
hrusku s uzaviraci kapalinou snizime az na uroveni dolni Césti nitrometru.
Poznamename si polohu menisku uzaviraci kapaliny v trubici nitrometru,
vyckame asi 1 minutu a pak zkontrolujeme, zda-li se vySka kapaliny v
nitrometru nesnizila (znamenalo by to, Ze aparatura je netésna
a netésnost bychom museli odstranit). Naklonénim vyvijeci banky ptelijem
roztok H,SO, (NaOH) na Mg (Al) umistény v "kapse banky". Po rozpusténi
kovu vyckame asi 1 minutu, posunutim hrusky vyrovname hladiny uzaviraci
kapaliny v hruice a v trubici nitrometru a pak s presnosti na 0,01 cm’
odeCteme polohu menisku uzaviraci kapaliny. Objem vytlacené uzaviraci
kapaliny se rovna objemu uvolnéného vodiku méfenému pii podminkach méteni. SouCasné odecteme na
teploméru, ktery zaveésime na nitrometr, teplotu a na barometru atmosféricky tlak.

N I N Y A 0 AT B O
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Vyhodnoceni

e Tlak vodiku, ktery dosadime do stavové rovnice pro vypofet MH,, je roven atmosférickému tlaku
zmenSenému o tenzi vodni pary (uzaviraci kapalinou je voda) pti dané teploté (viz piiloZena tabulka)

Zavislost tenze vodni pary na teploté

t°C 17 18 19 20 21 22 23 24 25

p(HZO), kPa | 1,93 2,07 2,20 2,33 2,49 2,64 2,81 2,99 3,17

*  Popsanym zplsobem stanovime 3 X Mg @ 3 X Mipar.

Navazky kovili, naméfené hodnoty objemu vodiku (V), teploty (T), atmosférického tlaku (p), vypocitané

hodnoty tlaku vodiku (PH, ), hmotnosti vzniklého vodiku (™H, ) a molarni hmotnosti obou kovii
(MmnMe(exp)) uvedeme v protokolu do tabulky. V tabulce uvedeme také teoretické hodnoty molarnich
hmotnosti Mg a Al (Mmme(teor.)), absolutni (Aqy ) a relativni (Ay) chyby méfeni.

A
_ Dre =———05—— 100 (%
Aabs. - MmMe(exp.) - MmMe(teor.) rel DMmMe(eXp.) (%)

Tabulka namérenych a vypocitanych hodnot (uved’te do protokolu, dopliite jednotky do hlavicky):
Navazka A% p T pH20 Pu ) n'lH2 MmMe(exp.) MmMe(teor.) Dobs Dret.
© | (em)| (Pa) | (k)| (Pa) | (kPa) | (&)
Mg
Al
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Uloha &. 5
Priprava Bi,O; a kovového bismutu redukci vodikem a §avelanem

Oxid bismutity ziskame snadno termickym rozkladem napf. uhli¢itanu nebo dusiénanu bismutitého, p¥ip.
zasaditého dusi¢nanu bismutitého:

2 [4 BiNO;(OH),. BiO(OH)] — 5 Bi,O;+8 NO, + 9 H,0 +2 O,

Pracovni postup

Po porcelanového kelimku navazime 1,50 g bazického dusi¢nanu bismutitého a kelimek nejprve mirné, a pak
intenzivné¢ zahfivame za obcasného promichani obsahu zeleznou ty¢inkou (ne Spachtli!) plamenem
plynového kahanu. Po 20 minutach zahiivani prerusime, kelimek nechame vychladnout.

Vlastnosti: Bi,O; je svétle Zluty krystalicky prasek, jehoz barva se zahtivanim prohlubuje na ZlutoCervenou.
Pii teploté Cerveného Zaru taje na cervenohnédou kapalinu, ktera silné€ napada porcelan kelimku.

Poznamka: Veskery ptipraveny Bi,O; pouzijeme na piipravu kovového Bi.
Bismut, Bi
Kovovy bismut ptipravime z oxidu bismutitého dvéma zptsoby:
a) redukci vodikem pii 350 — 400 °C podle rovnice:
Bi;O;+3H, - 2Bi+3H,0
b) redukci st’avelanem sodnym

a) Pracovni postup redukce vodikem

Vodik z ocelové tlakové lahve odebirany pies redukeni ventil vedeme do trubice z tézkotavitelného skla
Simax, ve které bude probihat vlastni redukce. Na druhém konci je trubice uzaviena zdbrusem s olivkou na
kterou je pfipojena hadicka s trubickou pro odvod vodiku.

Do pfedem zvazené keramické lodicky navazime 1,0 g pfipraveného Bi,0s, lodi¢ku zasuneme do zihaci
trubice a dratem zatlaCime do jejiho stfedu. Trubici uzavieme zabrusem, ktery zajistime gumickami proti
vypadnuti. Zapneme ventilatory digestote a otevieme kohout tlakové lahve
s vodikem.

Pozor! V digestori nesmi hoi‘et Zadny otevi‘eny ohen!

Po 2 minutach naplnime vodikem unikajicim z koncové trubicky zkumavku obracenou dnem vzhiiru, kterou
dobfe uzavieme palcem a vodik ve zkumavce v bezpeéné vzdalenosti (na pracovnim stole) od aparatury
zapalime. Jestlize plyn ve zkumavce shofi s hlasitym $t€knutim, je v aparatuie jes$té vzduch. Po dalsich
2 minutach tuto zkousku ¢istoty odchazejiciho vodiku opakujeme.

Pozor!  DalSi praci provadime jen s ochrannym Stitem a aparaturu odstinime draténou siti!

Shofi-li tentokrat vodik ve zkumavce namodralym plamenem bez "Stéknuti", mizete na pokyn vedouciho
cviceni vodik odchézejici z koncové trubicky zapalit. Zapalime kahan a svitivym plamenem za¢neme
vyhfivat trubici v mistech, kde je lodicka s Bi,O;. Kahanem musime pohybovat, aby nedoslo k prasknuti
zihaci trubice a aby byla lodicka ohfivana rovnomémé. Pocatek redukce se projevi Cernanim Bi,O; a
srdzenim vodni pary na chladnych sténdch trubice. Ohtfev lodi¢ky provadime tak dlouho, dokud se
vyredukovany Bi neztavi do drobnych kuli¢ek (asi 30 minut). Lehkym poklepem prstem na trubici se drobné
kulicky Bi sliji do vétsich. Kdyz je zfejmé, ze byl zredukovan veskery Bi,O; kahan zhasime a celou trubici
nechame za neustalého priichodu vodiku Uplné vychladnout. Po kontrole vedoucim cvifeni je mozné
plamének hofticiho vodiku zhasnout a uzaviit ventil tlakové lahve. Aparaturu otevieme, dratem s hackem
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vytahneme lodi¢ku a kulicky Bi vysypeme do malé kadinky, kde je propereme vodou. Po vysuSeni mezi
filtracnimi papiry Bi zvazime, vypocitame vytézek a pyknometricky stanovime jeho hustotu. Lodicku
vy¢istime v horké lu¢avce a reakéni trubici naplnime na 30 minut 10 % roztokem HF.

Pyknometrické stanoveni hustoty (vazit na analytickych vahach!)

Nejdtive zvazime suché pyknometry i se zatkami (kazdy zvlast!) - hmotnosti A. Do zvazenych pyknometrii
vhodime po 10 - 15 kulickach Bi (asi 0,3 — 0,5 g) a opét zvaZime - hmotnosti B. Nyni pyknometry s Bi
naplnime vodou az po hrdla a razné je uzavieme zatkami. Kapilarami v zatkach pfitom vysttikne piebyte¢na
voda. Pyknometry pe€livé osuSime filtraCnim papirem, pfi¢emz je bereme do rukou co nejméné a odsajeme i
kapicku vody u Usti kapilar zatek. Osusené pyknometry zvazime - hmotnosti C. Pyknometry vyprazdnime a
op¢t naplnime vodou, uzavieme, osusime a zvazime - hmotnosti D. Z téchto 4 hmotnosti vypoc¢teme hustotu
nasledovne:

B - A =Hg; navazka Bi
D-A=V, objem pyknometru (dyoq, = 1,000 g cm™)
C - A = Hgjvoda hmotnost Bi + H je hmotnost Bi a vody o objemu V,,

Hpi+voda - Hei = Vyoda objem H,0 ve smési Bi + voda (dyoq, = 1,000 g cm™)

Viy - Vioda = Vi objem Bi (dyoq, = 1,000 g cm™)
=dp, hustota Bi
vBi

Po skon¢eném méfeni pyknometry vyprazdnime, vyplachneme ethanolem a dame susit do susarny.

Pozndamka: Takto stanovend hustota je pouze piiblizna, pii pfesném stanoveni hustoty je tfeba, abychom
pracovali pii definované teploté¢ (obvykle 20 °C). Proto se naplnéné pyknometry pied vazenim musi
temperovat v termostatu a teplota mistnosti i vah musi byt blizka pozadované teplot¢.

b) Pracovni postup redukce §t’avelanem

V tieci misce dokonale rozetieme zbylé mnozstvi Bi,O5 s dvojnasobnym mnozstvim Na,C,0,. Reakéni smés
nasypeme do kiemenné zkumavky a zahtivame v digestofi plamenem plynového kahanu do ¢erveného zaru.
Po skonceni redukce nechame zkumavku vychladnout, produkt rozpustime ve vod¢ a vznikly c¢erny praskovy
bismut odfiltrujeme papirovym filtrem, promyjeme vodou a ethanolem, vysuSime v susarn¢ a zvazime.

Vlastnosti:

Bismut je leskly kov s ndadechem do Cervena, t.t. 271,3 °C, hustoty 9,8 g cm™ pii 20 °C.

Na vzduchu se povléka vrstvickou oxidu a ztraci lesk. V silnych kyselinach se rozpousti na bismutité soli, s
louhy vSak nereaguje.
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Uloha ¢&. 6: Aluminotermicka p¥iprava Zeleza z Fe, 05

Hodnota sluc¢ovaci enthalpie oxidu hlinitého, jez je vysoka v porovnani s oxidy vétSiny ostatnich
kovi, vede k silné exotermickému pribéhu redukce téchto oxidi kovovym hlinikem. Tuto skutecnost dobie
dokumentuje napf. tepelna bilance reakce mezi Al a Cr,Os:

2Al + 320, - ALO; AH°, =— 1676 k] mol ™
2Cr + 320, -~ Cr,0 AH°g=— 1140 kJ mol ™
2 Al + Cr,0; o~ 2Cr + ALO; AH® = — 536 kJ mol ™!

Homogenizované smési praSkovych nebo jemné zrnitych oxidl pfechodnych kovii a hliniku proto maji po
zazehnuti schopnost ustaleného hoteni a pro velké mnozstvi uvolilovaného tepla se nazyvaji termity. Reakce
mezi oxidy a hlinikem pak souhrnné oznacujeme jako aluminotermické reakce. Na pielomu 19. a 20. stoleti
dokonce vznikla aluminotermie jako samostatné odvétvi metalurgie, zabyvajici se vyuzitim
aluminotermickych reakci k vyrobé technicky dulezitych prechodnych kovi, zejména Cr, Mn, V, Co a tzv.
ferrotitanu. V prubehu doby byla sice vétsina téchto vyrob nahrazena jinymi technologiemi, chrom a vanad
se vSak aluminotermicky zCasti ziskavaji dodnes.

.....

Fe;0y, pii nichz teplota dosahuje az 2400 °C.

Fe,0; + Al - ALO; + Fe AH® =— 852 kJ mol ™!

Z 1 kg termitu vznikne, vedle Zhavé strusky, pfiblizné 0.5 kg pomérné Cistého, roztaveného Zeleza. To
umoznilo vyuzivat nalozek termitu Fe;O4/Al ke svatfovani kolejnic a riznych ocelovych konstrukei. Dalsi
pouziti nalezl termit slozeny z Fe;0, a Al ve vojenstvi, kde jiz od dob 1. svétové valky slouzi jako napli
zapalnych leteckych bomb a délostfeleckych granati. VétSinou se vSak nevyuziva Cistého termitu, nybrz
pyrotechnickych slozi, které obsahuji jesté doplnkové okyslicovadlo, napt. Ba(NOs),, a dal§i ptisady
zvySujici zapalny ucinek.

Vysoké spalné teplo hliniku zaji§tuje pifi aluminotermickych reakcich enormni vzrist teploty reakcnich
splodin, protoze pfi hoteni termitli se zpravidla netvofi plyny, které by vzniklé teplo unasely mimo reakéni
zonu. Teplota proto obvykle dosahuje 2100 az 2500 °C, pfi niz je vyredukovany kov tekuty a jako t&Z§i se
usazuje na dné reakéni nddoby. Soucasné vznikajici ALOs (t.t. = 2045 °C) se rovnéz roztavi a vytvoii nad
kovem ochrannou strusku. Pro zvySeni tekutosti strusky se nékdy pifidava CaF, (t.t. = 1418 °C), ktery
souCasné¢ mize zmirnit pribéh aluminotermické reakce. Rychlost reakce lze ovlivnit rovné€z zrnitosti
pouzitého hliniku i oxidu. Pfi velikosti zrn 1-2 mm hofi termit pomaleji, nez jsou-li ob¢ slozky praskovité.
Hrubégji zmity termit Ize ovSem jen obtizné zapalit a obvykle je k tomu tfeba vyuzit pyrotechnickych slozi
s vysokym obsahem Al nebo Mg.

Na tepelny efekt a tim i prudkost aluminotermické reakce ma pochopiteln€ vliv i obsah kysliku v pouzitém
oxidu. Proto termit Mn;O4/Al produkuje pii hoifeni méné tepla a hoii pomaleji, nez termit MnO,/Al. Je
ovSem tfeba vzit v vahu, Ze aluminotermicka redukce vysSich oxidi manganu vzdy probiha pomérné
bouflivé,  protoze kovovy Mn ma velmi nizkou hodnotu tv. = 2060 °C
i molarniho skupenského tepla vypafovani AH,y,, = 2218 kJ.mol ', coz vede k destilaci Zhavych par
manganu ven z reakéni zony. Ptitom dochézi k jejich zpétné oxidaci vzdusnym kyslikem a hoteni téchto
termith je proto doprovazeno tvorbou plamene. Pro srovndni: u Zeleza nachazime
t.v. = 2750 °C, AH,y, = 340 + 13 kJ mol ™', a proto je hoteni slisovanych Zelezito-hlinitych termitdi v podstaté
bezplamenné.

V nasledujici tloze si budeme demonstrovat efektni pribeh hoteni Fe,Os/Al termitu a vznik roztaveného
zeleza pfi této reakci. Zelezo se vSak primyslové vyrabi jinym zplisobem, a proto aluminotermie
pochopitelné nema z hlediska vyroby ¢i piipravy zeleza zadny vyznam.

Pracovni postup:
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Aluminotermickou reakci budeme provadét v Samotovém kelimku s otvorem ve dné, kterym vyredukované a
roztavené Zelezo vytee do podstaveného dalsiho kelimku. Aby bylo mozné ziskany regulus Zeleza snadno
vyjmout, pokryjeme dno kelimku 1-2 cm vrstvou oxidu hofeénatého, jehoZ teplota tani je 2832 °C a pfi styku
se zelezem se proto neroztavi.

Ke zhotoveni kelimku pouzijeme 140 g praskového Samotu, ktery v plastové misce rozmichdme na hustou
ka$i scca 40 cm’ vody, v niz rozpustime 2-3 cm® vodniho skla. Piipravenou Samotovou hmotou pak
priblizné ze 3/4 zaplnime zelezny kelimek, jehoz stény jsme pfedtim potieli tekutym voskem. Pomoci
drevéné raznice s povoskovanym povrchem poté v Zelezném kelimku vyformujeme Samotovy kelimek s cca
10 mm silnym dnem. Po vyjmuti raznice jej ponechdme volné susit na vzduchu do piistiho praktika. Je-li
potieba zhotovit kelimek s otvorem ve dné, vyfizneme jej jeSte€ ve vlhké Samotové hmoté korkovrtem o
praméru 7 mm.

V Zelezném kelimku za stalého promichavani ocelovou tyCinkou kratce prezihame 14,00 g Fe,Os, ktery po
vychladnuti rozetfeme v porcelanové misce. Jemné rozemlety Fe,O; na listu papiru pomoci Spachtle

promisime s 6,40 g praskového hliniku a tuto smés pak po &astech dale homogenizujeme v tieci misce’.

Na dno Samotového kelimku s otvorem polozime 2 kolecka z filtraéniho papiru, na né nasypeme
5 g CaF, a pfipraveny termit. Obsah kelimku upéchujeme pomoci malé kadinky a do stfedu zasuneme
vanoc¢ni prskavku, z niz pfedem odstipneme holy drat. Pobliz odtahového otvoru digestofe pak umistime
plechovou misku s piskem, na ktery polozime Samotovy kelimek bez otvoru ve dné. Do kelimku vsypeme 5
g praskového MgO, v némz vyhloubime dilek, a ve vySce 2 - 3 cm nad timto kelimkem uchytime do
zihaciho kruhu kelimek s termitem. Na pokyn vedouciho praktika zapalime prskavku plamenem kahanu a
odstoupime do bezpecné vzdalenosti. Po vyhoteni termitu nechame zelezo, které vyteklo do kelimku s MgO,
zchladnout a po ocisténi od strusky jej zvazime. Od vzniklé strusky Zelezo snadno odli§ime pomoci magnetu.

Poznamky:

' Smési pragkového Al, Mg a dalich elektropozitivnich kovii se silnymi okysli¢ovadly, jako jsou peroxidy,
dusi¢nany, chlorecnany ¢i chloristany, jsou vétSinou velmi citlivé k mechanickym podnétim, které mohou
iniciovat vzniceni nebo dokonce explozi smesi. Proto je po smiSeni obou slozek nikdy nesmime dale
roztirat! Dvouslozkové termity s hlinikem vSak jsou vtomto ohledu zpravidla inertni a pouze sloze
s nékterymi oxidy tézkych kovi, napi. s CuO, PbO, nebo Pb;O,4, by mohly byt nebezpecné.

% Nulovou kyslikovou bilanci vykazuji termity nebo jiné pyrotechnické sloZe jejichz sloZeni presné odpovida
stechiometrické rovnici vystihujici prib¢h jejich hoteni. Pti zaporné kyslikové bilanci je ve slozi prebytek
hotflaviny oproti okyslicovadlu. Takové slozeni je ucelné jen tehdy, jestlize charakter hofeni umoznuje
spaleni tohoto prebytku vzdusnym kyslikem.
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Uloha &. 7
Meéreni pH dotykovou elektrodou — papir, kiiZe, textil,
Méieni pH ponornou elektrodou — 0,5M NaOH, 0,15M HCI

Uvod

pH (anglicky potential of hydrogen tj. ,,potencial vodiku®), téZ vodikovy exponent je Cislo, kterym
v chemii vyjadifujeme, zda vodny roztok reaguje kysele ¢i naopak zasadité (zasadité). Jednd se o
logaritmickou stupnici s rozsahem hodnot od 0 do 14 (pro H,O, jiné nez vodné roztoky mohou nabyvat
jinych hodnot); pfitom neutralni voda méa pH rovno 7. U kyselin je pH mensi nez sedm, naopak zasady maji
pH > 7, Hodnota pH je definovana jako zaporné vzaty dekadicky logaritmus aktivity oxoniovych iontl. Ve
ziedénych vodnych roztocich 1ze hodnotu aktivity aproximovat hodnotou koncentrace a pak plati:

pH =~ log(c(H:0 "))
Obecné plati rovnice:
PpH = — log(a(H;0 ")) a - aktivitu iontu (H;0").

Ve vodném roztoku je vzdy kromé& molekul H,O také urcité mnozstvi oxoniovych kationtdi H;O" a
hydroxylovych aniont OH". Soucin koncentraci obou téchto iontd je ve vodnych roztocich vzdy konstantni,
je oznagovan jako iontovy soudin vody a nabyva hodnoty 10

2 HyO0 — > Hz0' +OH’ K :[H30+][|10H_J:10—14
’ H,0]

V ¢isté vodé je latkova koncentrace obou iontdl stejna: 107, To odpovida pH = 7. Kyselost vznika
pfebytkem H;O". Zvyseni jejich koncentrace na stonasobek, tedy 10°, odpovida pH = 5. Zasaditost je
prebytek hydroxylovych iontd na tkor oxoniovych. Je-li v roztoku napt. 1000x vice OH™ nez ve vodg¢, klesne
koncentrace ionti H;O" na 10™°, coz odpovida pH = 10.

Pro pfesna métfeni hodnot pH vodnych roztokli se v soucasné dobé pouziva prakticky vyluéné
potenciometrie s vyuzitim sklenéné elektrody jako mérného ¢lenu. Podstatou uvedené metody je velmi
presné meéteni elektrického potencialu mezi mérnou (sklenénou) a referentni elektrodou. Jako referentni
elektrody Ize v tomto pfipad¢ vyuzit prakticky kazdé elektrody II. druhu, tedy elektrody, jejiz potencial
zustava konstantni pfi zméné prostiedi, v némz je ponofena. Nejéastéji se zde uplatiiuje kalomelova nebo
argentchloridova srovnavaci elektroda.

Kyselost méteného roztoku urcuje elektricky potencial mémné sklenéné elektrody. Zakladni cast
sklenéné elektrody tvofi tenkosténna miniaturni bafika ze specidlniho skla. Vnitini objem baiiky je naplnén
pufrem, tedy roztokem o konstantnim pH. Vné&j$i povrch bainky je ve styku s méfenym roztokem a
rovnovaha mezi hydroxoniovymi ionty ve zkoumaném roztoku a ionty v povrchu skla zpasobuji zménu
elektrického potencialu elektrody.

Elektricky potencial mezi mérnou a referentni elektrodou je méfen citlivym voltmetrem, ktery musi
vykazovat vysoky vstupni odpor (minimalni pozadavek je 1014 Q, kvalitni pfistroje maji parametry o fad az
dva lepsi). Komeréné€ dodavané pfistroje - pH-metry soucasné pievadeéji méfené napéti mezi elektrodami
piimo na hodnotu pH, kterou zobrazuji digitalné na displeji.

Teoreticky plati, Ze zména pH o jeden fad (napt. z pH 6 na pH 7) vyvola zménu potencialu sklenéné
elektrody o 59 mV. V praxi je vSak potencialovy rozdil individualné méfen pro konkrétni elektrodu pomoci
roztokll o ptesné definovaném pH, tzv. pufri. Naméfeny potencialovy rozdil (napt. pufru o pH =4 a pH =7)
pak slouzi ke kalibraci elektrody a zpfesnéni vyslednych udajt.

Ukol:
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1) Urcete pH roztoku 0,5M NaOH, 0,15M HCI pomoci ponorné elektrody
2) Urcete pH pteslozenych materiali pomoci dotykové elektrody

Postup:

Nalijte postupné do kadinky 20 cm’® 0,5M roztoku NaOH a 0,15M roztoku HCI a zméite jejich pH ponornou
elektrodou.

Pii méteni pH dotykovou elektrodou nejprve stfickou navlhcete méteny material, chvili vyckejte, poté
prilozte do drzaku upevnénou elektrodu, vyckejte nez se hodnota ustali a hodnotu si zapiste.

0,5 M NaOH 0,15 M HCI papir kuze textil

pH
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Uloha &. 8
Zaklady prace s DSLR a porizovani fotodokumentace

1) Seznameni s digitalni zrcadlovkou (DSLR)

S pomoci manualti se seznamte s aparaty pouzivanymi pii vyuce oboru ChKR — Nikon D90
a Pentax K20D — zejména s rozmisténim ovladacich prvkil na télech fotoaparatt.

Jednd se o digitdlni jednooké zrcadlovky svyménnymi objektivy. Pro potfeby pofizovani
fotodokumentace jsou k dispozici makroobjektivy Nikon AF-S 60 mm 2,8 a Pentax D-FA 100 mm
2,8. Makroobjektivy se od ,klasickych* objektivl 1isi pfedevsim tim, Ze nabizeji pomér zobrazeni
1:1 (n€kdy 1 vétsi) a jsou optimalizovany pro ostieni na blizké vzdalenosti, kde také podavaji
vyborny opticky vykon. Makroobjektivy vSak lze samoziejme pouzivat
1 pro bézné foceni. Data jsou ukladdna na pamét'ové karty typy Secure Digital (SD).

Obr.

Pentax K20 D s objektivem 100 mm 2,8. Obr. 2 Nikon D90 s objektivem 60 mm f2,8.

Pro spravné snimani snimkl (fotografovani) je kliCové nastavit spravné expozi¢ni hodnoty — cas,
clonu a citlivost — a spravné zaostfit.

Expozi¢ni reZimy
Fotoaparaty jsou vybaveny tzv. expozi¢nimi rezimy, s jejich pomoci se nastavuji expozicni
hodnoty, zejména Cas a clona. Zakladnimi expozi¢nimi rezimy jsou:

AUTO — (zelené znaceni, u K20D zeleny prouzek) — plnd automatika — fotoaparat nastavuje sam
vSechny expozi¢ni hodnoty a dalsi parametry (napft. pouziti blesku, aktivni ostfici body).

P — programova automatika — fotoaparat nastavuje pouze hodnoty ¢asu a clony s tim, ze je mozné
libovolnou jednu ztéchto hodnot zménit pfisluSnym otoénym volicem (rollerem)
a aparat op¢ét dopocita druhou z téchto hodnot.

UZivatel nastavuje citlivost (nastaveni konkrétni hodnoty nebo automatického rozsahu), pouziti
blesku a vybér ostficich bodl (rezim zaostfovacich bodit).

S (Nikon)/Tv (Pentax) — priorita casu/zaverky — uzivatel nastavuje pozadovanou hodnotu
expozi¢niho €asu (Casu zaveérky) — prislusnym rollerem - a automatika aparatu dopocitava clonu pro
ziskani optimalni expozice. V§e ostatni nastavuje sadm uzivatel.

A (Nikon)/Av (Pentax) — priorita clony — uzivatel nastavuje pozadovanou clonu — pfislusnym
rollerem - a automatika dopocitavd hodnotu ¢asu po spravnou expozici. VSe ostatni nastavuje sam

uzivatel.
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M — manudlni nastaveni — uzivatel nastavuje veSkeré hodnoty vetné €asu a clony. Tento program
je nutné pouzivat pii praci se studiovymi blesky a jejich vykon ptizptisobit zvolenym expozi¢nim
hodnotdm. Pfi ostatnich rezimech nastavuje automatika expozi¢ni hodnoty podle aktudlnich
svételnych podminek, toto automatické méfeni nelze tedy pouzit u studiovych bleski, protoze
studiové blesky (na rozdil od vestavénych nebo pfidavnych systémovych bleski) osvétli scénu
pouze pri expozici snimku a meétici automatika  je tedy ,nevidi“
a nemuze jejich prispévek zohlednit.

Nastaveni:
Nikon/Pentax — oto¢ny kruhovy voli¢ vlevo nahote na télech fotoaparata.

Dalsi nastaveni

Snimaci reZimy — voli se snimaci rezimy pro zdznam fotografii. VétSinou jsou, mimo jinych,
dostupné tyto rezimy:

S — single — po stisknuti spousté se exponuje jediny snimek
C — continuous — sekvenéni snimani, po dobu drzeni spousté jsou stale exponovany snimky. Casto
1ze nastavit rychlost sniméni (pocet snimk za sekundu).

Self-timer - samospoust — snimek je exponovan po stanovené dobé od zmacknuti spousté (Ize
nastavit prodlevu). Vhodné nastaveni pro snimani, kdy chceme omezit roztfeseni aparatu
(a tim 1 neostrost zpisobenou pohybem aparatu pii stisku spouste), velmi vhodné zejména pfti
snimani ze stativu a pii makrofotografii.

Nastaveni:

Nikon - soucasné zmacknuti tlacitka se symbolem tii policek vpravo vedle displeje + otaceni
zadnim rollerem.

Pentax - tlacitko Fn a nasledny vybér v zobrazeném menu nahote.

Nastaveni citlivosti — zvySenim citlivosti zvySite odezvu snimace na svétlo a lze tedy spravné
exponovat i za nizké hladiny osvétleni (pfi zvoleném casu a clon¢), nevyhodou vyssi citlivosti je

cwwvr

urovni, jakou podminky dovoli.

Nastaveni:
Nikon - pomoci tla¢itka ISO (podrzet) a ota€enim zadniho rolleru.
Pentax - tlacitko Fn a nasledny vybér v menu vpravo.

Meéreni expozice — voli se jednotlivé zplisoby méteni osvétleni pomoci nichz automatika nastavuje
expozi¢ni hodnoty, resp. ¢as a clonu. Zpravidla jsou k dispozici tii volby:

Matrix — maticové (symbol ,,pIného* obdélniku) - rovnomérné méteni v celé plose zabéru

Center weighted - integralni se zdiraznénym stiedem (symbol tecky ohrani¢eny kruhem okolo) —
do uvahu se pocita cely zabér, ale stied zdberu ma pii vypoctu veétsi vahu.

Spot — bodové (symbol teCky)— méfeni v jenom bodé (zpravidla misto aktivniho zaostfovaciho
bodu)

Nastaveni:
Nikon — soucasné¢ tlacitko vlevo od spousté (symbol ,,miizky*) + zadni roller.
Pentax — packa pod hlavnim volicem expozi¢nich rezimt (vlevo nahote).
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ReZim autofokusu — standardné jsou nabizeny tii rezimy stim, ze tuto volbu lze nechat na
automatiku, ktera dle situace zvoli rezim single (AF-S) nebo continuous (AF-C):

Single — jednorazové zaostfeni (AF-S) — pii zaostfeni se aretuje zaostfend vzdalenost, kterd se
neméni (pokud neni znovu zaostfeno). Pro statické predméty nebo osoby (bez rychlych pohybit).

Continuous — kontinualni (AF-C) - zaostiena vzdalenost se plynule méni, tak jak se méni vzdalenost
zaostfovaného pfedmétu vzhledem k aparatu. Vhodné pro pohybujici se pfedméty nebo osoby.

Manual — ruéni (M nebo MF) — zaostfeni se provadi rucné pres hledacek nebo displej (rezim Live
view). Pfi tomto rezimu zaostfovani je nutné dat pozor na spravné prepnuti rezimu na aparatu nebo
na objektivu. Moderni objektivy vybavené ultrazvukovymi zaostfovacimi motorky (u rtiznych
vyrobcl znaceno napt. SWM, USM, PZD, HSM, apod.) umoznuji kdykoliv manudlné zasdhnout
do ostfeni 1 v rezimu automatiky, u objektivii s konven¢nim motorkem je bezpodmine¢né nutné pii
ruénim zasahu do ostfeni piepnout na manudlni rezim, jinak hrozi zni¢eni ostficiho motorku
v objektivu (nutno zjistit v manudlu k objektivu).

Pozn. Objektiv Nikon 60 mm/f2,8 umozZiiuje v rezimu M/A (pfepina¢ na pravé strané objektivu)
manudlni zasah do ostfeni kdykoliv bez nutnosti dalsiho piepinani do manualniho rezimu ostieni na
aparatu nebo na objektivu. V piipadé objektivu Pentax D-FA 100 mm/f2,8 je NEZBYTNE pied
manualnim zasahem do ostfeni pfepnout prepina¢ na aparatu do polohy MF (na levé strané vpiredu
vedle bajonetu), jinak mtiZze dojit ke zniceni ostficiho mechanismu objektivu.

Pti spravném zaostieni podle aktivniho zaostfovaciho bodu se ptfi namacknuti spousté do poloviny
(zaostieni) ozve pipnuti a v hledacku je signalizovano rozsvicenim kolecka (Nikon) nebo Sestihranu
(Pentax). Pii rezimu AF-C je zaostfeni zpravidla signalizovano pouze graficky v hledacku.

Nastaveni:

Nikon - rezimy se pfepinaji soucasnym stiskem tlacitka AF vpravo od horniho displeje
a ota¢enim zadniho rolleru, pfipadné packou vlevo vedle objektivu — pro rezim auto/manual.

Pentax - packa vlevo od objektivu pro vSechny tfi rezimy (Pentax).

ReZim zaostiovacich poli - zpravidla jsou k dispozici rezimy umoznujici ruéni vybér aktivniho
zaostfovaciho bodu, automatickd volba skupiny zaostfovacich bodii a nastaveni skupiny bodi pro
kontinudlni zaostfovani (pro rezim AF-C) nebo pouze pro sttedovy bod (Pentax).

Pro spravné zaostfeni, zejména pii makrofotografii nebo pokud je duilezité zaostieni na konkrétni
¢ast snimku, je nutné vybirat aktivni zaostfovaci bod ruéné¢ pomoci Ctyfcestnych volict na zadni
stran¢ aparatu  (Nikon 1 Pentax) — aktivni zaostfovaci bod se pii  vybéru
a nasledné¢ i pti zaostrovani rozsviti ¢ervené (v hledacku).

Nastaveni:

Pentax - volba rezimu se déje kruhovym prstencem okolo ctyfcestného volice vzadu — jsou
k dispozici volby: AUTO (automaticky vybér), SEL (ruén¢ vybrany bod) nebo CENTER (pouziva
se pouze sttedovy bod).

Nikon - je nutné nastavit v menu aparatu: tlacitko MENU/zdlozka CUSTOM SETTINGS
MENU/zalozka a — AUTOFOCUS/al — AF-area mode. Pro ru¢ni vybér zaostfovaciho bodu zvolte:
Single point, Dynamic area (piip. 3D-tracking pro rezim AF-C), pro automatickou volbu zvolte
AUTO-AREA.

Kvalita snimkit — 1ze zvolit formu (typ datového souboru) ukladani obrazovych dat: format RAW
nebo JPG a velikost rozliSeni snimku (image size). U formatu JPG lze volit stupent komprese (nizka
- fine, stfedni — normal, velkd — basic). Se zvySujici se kompresi klesa velikost souboru, ale snizuje
se kvalita fotografii. Doporucené nastaveni je: nejvyssi velikost (L) a nejmensi JPG komprese
(FINE), pokud se ocekavaji vétsi zasahy do fotografii v pocita¢i pomoci grafického editoru
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(Photoshop, Zoner, Lightroom apod.) je vhodné ukladat ve formatu RAW (ptfipadné¢ RAW a JPG
soucasng).

Nastaveni:

Nikon - soucasné zmacknuti tla¢itka QUAL na zadni strané + zadni roller (kvalita a format
snimku), velikost se nastavuje v MENU/SHOOTING MENU/Image size.

Pentax — MENU/ZAZNAM a pfislusnd volba (zdznamové pixely JPEG, JPEG kvalita, Format
souboru piip. Soubor formatu RAW.

VyvaZeni bilé (WB — white balance) — umoZiiuje spravné nastaveni podani barev v riznych typech
osvétleni (denni svétlo, zarovkové, blesk, zatazeno... apod.), ¢imz se docili vérohodného podani
barev. VétSinou si automatika aparatl poradi s vyvazenim bilé dobte, takze ve vétSin€ piipada
postacuje volba AUTO. Problémem muze byt kombinace vice druhti osvétleni. Pii praci se
studiovymi blesky je vhodné nastavit WB rucn€ na blesk. V reZimu Zivého ndhledu je mozné
sledovat vliv vyvazeni bilé na snimek jeste¢ pred jeho expozici, pfi pouziti hledacku je vysledek
vidét az na vysledné fotografii.

Pozn. Pti snimani do formatu RAW je mozné vysledné vyvézeni bilé nastavit az pfi zpracovani
fotografie veditoru, coz je velmi vyhodné, protoze mulzete zkusit rizné varianty
a vysledek jemné doladit dle potieby, n coz pfi foceni ¢asto neni Cas.

Nastaveni:
Nikon — souc¢asné tlac¢itko WB (vzadu vlevo vedle LCD displeje) + zadni roller.
Pentax — tlacitko Fn a nasledné v zobrazeném menu vlevo.

Pouziti hleda¢ku a rezimu Live view

Pro sledovani snimané scény muzete pouzit opticky hledacek nebo rezim ,,zivého nahledu®, kdy je
scéna zobrazena na LCD displeji fotoaparatu. V obou nastavenim mate zpravidla moznost
zaostfeni. Pfi pouziti hledacku je obraz z objektivu zrcadlem odrazen ptes hranol do hledacku a na
snimaci senzor nedopada zadné svétlo. V rezimu Live view je toto zrcadlo zvednuté a svétlo dopada
pfimo na senzor (jako pii expozici snimku) a obraz tak lze vidét ihned ptimo na displeji.

Rezim zivého ndhledu je vhodné pouzit pfi snimdni ze stativu, kdy muizete na velkém displeji
,»Z1ve“ vidét scénu, tak jak bude vypadat na snimku, mizete opravit kompozici nebo napft. srovnat
linie pfedmétu s métitkem apod. V tomto rezimu také mate moznost okamzité vidét vliv vyvazeni
bilé na vysledny snimek.

Nevyhodou tohoto rezimu je zejména ostfeni, protoze pii rezimu Live view je pouzit jiny typ
ostfeni nez pii pouziti hledacku. Ostfeni pfes displej (detekce kontrastu) je pfedevSim pomalejsi a
nemusi byt zcela presné. Je proto vhodné po zkomponovan snimku a jeho kontrole na velkém
displeji ptepnout zpét zobrazeni scénu do hledacku a ptes hledacek zvolit nejvhodnéjsi zaosttovaci
bod, zaostfit a nasledné exponovat.

Nastaveni:

Nikon — pro zapnuti/vypnuti pouzijte tlacitko Lv na zadni stran¢ vpravo od displeje.

Pentax - pro zapnuti/vypnuti pouzijte packu pro zapnuti/vypnuti pfistroje — zapnuti potazenim
packy do tfeti polohy (oznaceno ,,pferusovanym krouzkem®).

ReZim prohliZeni snimkii

Po exponovani snimkti je snimek kratce zobrazen na displeji (dobu zobrazeni lze nastavit). Pro
opakované prohlizeni snimki je nutné se prepnout do rezimu prohlizeni — tlacitko ,,Sipka — PLAY*
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— vzadu vedle displeje nahote (Nikon) nebo dole (Pentax). Pro opusténi tohoto rezimu, stisknéte
kdykoliv znovu tla¢itko pro ptehravani nebo namacknéte spoust’ do poloviny.

Pti prohliZzeni snimkt je vhodné zkontrolovat snimek jako celek — kompozici, expozici, zaostieni.
Pro lepsi prohlizeni a zejména kontrolu zaostfeni je mozné snimek zvétsit tlacitky +/- (Nikon) nebo
zadnim rollerem (Pentax) — pohyb po zvétSeném snimku je pak pomoci Etyfcestného voli¢e na zadni
stran¢ pristroje.

Pro kontrolu spravné expozice je vhodné zkontrolovat histogram snimku, zejména celkovy,
pripadné jednotlivé barevné kandly. Voliteln¢ Ize zapnout (doporuceno) i varovani pred ,,prepaly*
(Highlights) — pfepalené mista na snimku varovné blikaji (Cerng), Pentax zobrazuje i podobné
varovani pted ,,podpalenymi* stiny (Shadows).

Daéle jsou u snimku zaznamenany expozi¢ni hodnoty a dalSi parametry pouzité pfi snimani nebo
ukladani souboru.

Mezi strankami s jednotlivymi Udaji (snimek-histogramy-highlights-info) se pfepindme Sipkami
nahoru/dolii ¢tyfcestného volice na zadni strané (Nikon) nebo tlac¢itkem INFO nad tlacitkem pro
prehravani (Pentax).

Pro smazani snimku pouzijte tlacitko se symbolem popelnice + ptislusné potvrzovaci tlacitko.

2) Zaklady expozice a zaostieni

Pro spravnou expozici je potfebné nastavit tfi zakladni udaje — Cas, clonu a citlivost. Jejich vysledna
kombinace pak davé udaj o expozici, resp. 0 mnozstvi svétla na scéné - tzv. EV hodnotu (expozicni
hodnota — exposure value) — zména EV hodnoty o jedni¢ku znamena narast nebo tbytek svétla o
jednou tolik (tedy dvojnasobek nebo polovina).

Je ztejmé, ze pro jednu konkrétni hodnotu EV muzeme zvolit nékolik kombinaci ¢asu, clony
a citlivosti. Je vSak mylné se domnivat, Ze snimky pak vypadaji vZdy shodn€ — rizné kombinace
¢asu a clony (citlivost v tomto ohledu nema vliv) maji vétsi nebo mensi vliv na vzhled (vyznéni)
snimku.

Pti pouziti automatickych a poloautomatickych programii ke zvolenému parametru (¢as nebo clona
nebo oboji) automatika dopocitdva chybéjici expoziéni tdaj, tak aby byla nastavena spravna
expozice. Vyslednou expozici Ize vétSinou sledovat v hledacku na tzv. ,svételné vaze* — osa
s hodnotami + 0 - , pficemz ukazatel ukazuje vyslednou expozici pii nastavenych parametrech (i
manuélniho rezimu) — je-li ukazatel na hodnotich + bude snimek oproti hodnotdm, které by
nastavila automatika, svétlejsi (vice exponovén), bude-li v hodnotach minus, bude snimek
exponovan méne.

V pfipadé€, ze se ndm nevyhovuji hodnoty nastavené automatikou (napt. dochazi k ptepalim nebo je
snimek pfeexponovan nebo podexponovan) lze je korigovat tlacitkem korekce expozice (tlacitko se
symbolem +/-) a vyslednou expozici upravit o zvolenou hodnotu EV krokové po 1/3 nebo 2 EV
hodnoty (nastavitelné v menu). Korekce expozice se ihned projevi na svételné vaze, kdy se
indikater posune vlevo nebo vpravo.

Expozicni ¢as (Cas zdvérky) — kratké Casy se nastavuji tam, kde chceme zmrazit pohyb, ptfislusna
hodnota zélezi na situaci. Kratky ¢as nastavime pokud chceme zastavit pohyb (sport, pohybujici se
lidé apod...), dlouhy Cas nastavime tehdy, kdyz chceme napf. rozostfit pohyb vody v potoce, pohyb
mrakl na nebi apod. nebo pokud snimame statickou scénu ve slabém svétle (ze stativu).

Chceme-li zamezit nechténému pohybovému rozostieni vlivem chvéni aparatu pii expozici je nutné
nastavit dostate¢né kratky ¢as — pomicka: tento ¢as je pfiblizné roven obrdcené hodnoté pouzité
ohniskové vzdalenosti objektivu po piepoctu na velikost kinofilmového policka

(u obou pouzivanym aparatil je tedy nutno pouZzitou ohniskovou vzdalenost vynasobit ¢islem 1,5),
tedy napf. pfi pouziti objektivu s ohniskovou vzdalenosti 60 mm, musite v téchto ptipadech pouzit
cas 60*1,5 = 90, tedy 1/90, coz je nejblizsi krat$i nastavitelny cas 1/100 s (aparaty umoznuji
nastavit casy 1/80 a 1/100 s, nutno v tomto ptipad¢ zvolit nejblizsi kratsi ¢as).
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Rozostteni vlivem chvéni fotoaparatu lze, kromé& pouziti stativu, eliminovat pouzitim
stabilizovanych objektivli (Nikon) nebo stabilizaci snimace (Pentax). U stabilizovanych objektivii
Nikon (oznaceni VR) se stabilizace zapina na objektivu, v piipadé Pentaxu se stabilizace snimace
zapiné packou vpravo dole na zadni strané aparatu (oznaeno symbolem ruky). Pfi pouZiti stativu je
doporuceno stabilizaci (objektivu i snimace) vypnout.

Dale je nutné vzit do uvahy rozostfeni vlivem pohybu fotografovanych osob nebo objektii. Cim je
rychlej$i pohyb, tim krat$i ¢as zavérky se musi nastavit. U bézného pohybu lidi postacuje pro
zastaveni jejich pohybu Cas cca 1/100 s nebo 1/125 s.

Clona — clona je kruhovy otvor v objektivu, ktery urcuje kolik svétla jim béhem expozi¢niho ¢asu
projde. Cim je vice zaclonéno (tzn. ¢im je mensi otvor a tim je vétsi clonové &islo), tim méné svétla
objektivem projde. Krom¢ toho, ma vsak clona vyrazny vliv pfedevSim na to, co se na snimku bude
jevit jako ostré tedy na tzv. hloubku ostrosti (depth of field - DOF). Je jednim z kli¢ovych
parametrd, které ji ovliviiuji. PouZzitd clona ma také vyrazny vliv na kresbu (ostrost) objektivu,
obecné plati, Ze nejvetsi ostrost maji objektivy zejména ve stiednich oblastech clonovych Cisel, u
krajovych hodnot clony se kresba objektivu vétSinou zhorsuje.

Pfi zaostfeni na urCitou vzdalenost je vzdy perfektné ostré jen to, co lezi pfesné v této roving.
Cokoliv, co v této roving nelezi, se stava vice ¢i mén¢ neostré. Lidské oko vSak vzdy vidi jako ostré
1 objekty, které nelezi pfimo v roving zaostfeni, tedy i1 objekty lezici v urCité vzdalenosti pied a za
rovinou zaostfeni — a prave toto rozmezi vzdalenosti, kde se oku vse jevi jako ostré se nazyva pole
hloubky ostrosti (,,hloubka ostrosti, depth of field (DOF)).

Hloubka ostrosti zavisi na n¢kolika klicovych parametrech, které mizeme vhodné ménit, abychom
ziskali takovy snimek, kde muizeme zdlraznit dileZité nebo naopak. Parametry, které DOF
ovlivilyji jsou zejména:

Clona — s nizkou clonou (nizkym clonovym c¢islem) se snizuje hloubka ostrosti

Ohnisko objektivu — s rostouci ohniskovou vzdalenosti klesa hloubka ostrosti

Vzdalenost roviny zaostreni od apardtu — se zkracovanim zaostfené¢ vzdalenosti klesa hloubka
ostrosti.

Naptiklad v makrofotografii (ostfeni na velmi kratkou vzdalenost) se miize hloubka ostrosti
pohybovat pouze v rozmezi n¢kolika milimetrti a proto je zde klicové spravné zaostieni, se kterym
si automatika Casto neporadi a je proto nutné ostfit rucné. Je také vhodné ihned spravné zaostieni
kontrolovat na displeji aparatu nebo v pocitaci.

Pro kontrolu spravné expozice pouzivejte tzv. histogram — graf rozdéleni jasti. V histogramu vidime
jednotlivé hodnoty jast (osa x, hodnoty 0-255) a pocet pixelit ve snimku s danou hodnotou jasu (osa
y). Obsahuje-li snimek hodné¢ svétlych toni, je pribeh histogramu posunut na jeho pravou stranu,
je-li hodné¢ tmavy, pak je patrny posun doleva. Ditlezitd je kontrola ptepalii, kterou muzete
zkontrolovat u snimku v rezimu prohlizeni v zalozce Highlights (viz. vyse) nebo v histogramu —
obsahuje-li snimek piepaly dotyka se priabeh histogramu své pravé strany.
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Obr. 3 Histogram (zdroj: www.fotoroman.cz)

Ptepal je takova hodnota jasu, kterd pfesahuje dynamicky rozsah snimace a v takovém misté
snimku pak dochazi k naprosté ztrat¢ kresby a vznikaji souvislé (,,vypalené®) plochy bez kresby.
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Ptepaly samy o sobé nemusi byt velkym problémem (zvlasté v obtiznych svételnych podminkach a
Casto to bez nich prosté nejde, ale na druhé strané je 1ze n¢kolika zplsoby eliminovat), ale nesmi
k nim dochdzet v misté snimku, ktera je pro nas dualezitd. Nejdilezitéj$i je zamezit prepalim
v jasovém (celkovém) histogramu, ale je Zadouci, aby k pfepalim nedochézelo ani v jednotlivych
kanalech (velmi Casto v Cerveném kanalu - R). Stejnym zptisobem, ale na druhé strané histogramu,
vznikaji tzv. ,,podpaly* (Shadows nebo Lost shadows), kde dochazi zase ke ztraté kresby ve stinech
resp. Cerné. Ztrata ve stinech vSak zdaleka neni takovym problémem jako piepaly.

3) Osvétleni scény

Pro osvétleni scény miiZete vyuzit jak svétlo pfirozené, tak i umélé a to jako svétlo, které je soucasti
prostiedi a nemtzeme jej pfili§ ovlivnit (zarovky, zéfivku), tak i umélé svétlo, které mame pod
kontrolou — vestavény nebo systémovy blesk, studiové zablesky nebo trvalé svétla.

Castym problémem fotografie jsou nevzhledné stiny, které vznikaji kdyz hlavni zdroj svétla vchazi
do zabéru pouze z jednoho sméru. Tyto stiny vSak lze vcelku snadno odstranit.

Jako prvni pomoc je vhodna orientace predmétu ke zdroji svétla. Neni-li toto mozné, mizeme stiny
zmirnit nebo odstranit pouZzitim dodatecného zdroje svétla nebo odraznou plochou (deskou).
Nejlevnéjsi je pouziti odrazné plochy, ktera nam odrazi svétlo dopadajici na scénu z jedné strany
zase zpét a tim dochazi k prosvétleni stinli. Kromé komeréné dostupnych odraznych ploch
(zpravidla leskla folie natazena na vhodné kostie) miizeme snadno pouzit napf. list bilého (nejlépe
lesklého) papiru vhodné velikosti nebo alobal (samotny nebo nabaleny na vhodném podkladu) nebo
polystyrenovou desku.

Nékladnéj$im feSenim je pouziti bleskli nebo zableskovych zatizeni. Pouziti vestavéného nebo
systémového blesku (zasazuje se do patice na horni stran¢ aparatu) je vcelku jednoduché. Vse
funguje podobné jako nastavovani expozicnich hodnot automatikou aparitu. Pokud se nam
vysledek nelibi, miizeme nastaveni vykonu blesku opravit tlacitkem korekce zdableskové expozice na
aparatu nebo na nasazeném systémovém blesku (viz. navod) stejnym zpisobem jako v piipadé
korekce expozice (viz. vyse). Samoziejmé je také mozné vykon blesku fidit ruéné v rezimu
manudlniho nastaveni.

K prosvétleni stind stejné tak jako hlavni zdroj svétla v ateliéru miizeme pouzit zableskova zatizeni
(studiové blesky). NaSe pracovisté je vybaveno zdbleskovym zafizenimi Fomei MiniFlash 100 (3
hlavice + 2 softboxy). Jedna se vlastn¢€ o vykonné blesky pracujici na stejném principu jako blesk v
aparatu, které se piipojuji do elektrické sité. Jejich vykon se v§ak musi nastavovat ruéné a jejich
synchronizace s expozici snimku se mize dit nékolika zpisoby:

Obr. 4 Studiové zablesky Fomei MiniFlash 100 a fotograficka lavice Fomei.
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Synchroniza¢nim kabelem — kabelem se pies konektory spoji hlava zablesku s fotoaparatem pomoci
zditky pro synchrokabel.

Bezdratovou radiovou spousti — komunikace se déje pomoci vysilate upevnéného do patice pro
systémovy blesk na aparatu a pfijimace ptipojené¢ho k hlave zablesku (do zditky pro synchrokabel).
Zableskem vestavéného blesku aparatu (nebo nasazeného systémového blesku) — komunikace
pomoci zablesku vydaného vestavénym nebo systémovym bleskem z aparatu, na ktery reaguje
fotoburika na hlavé zablesku. Ridici blesk viak musi byt ptepnut do ruéniho rezimu - MANUAL!!!

Nastaveni vhodného osvétleni scény je pak dano predstavami nebo potfebami fotografa a tim, Ze
rozlozeni svétla ve scéné se meéni nejen vykonem bleskii/zableskil a pouzitym materidlem odrazné
plochy (vice nebo méné odrazny povrch), ale také jejich vzajemnou pozici
a velikosti. Velikost plochy vyzatujici svétlo v pfipadé bleskli se dale ménit pomoci riznych
adaptéri a dodate¢ného vybaveni (reflektory, odrazné nebo prasvitné destniky, softboxy apod.),
s velikosti zafici plochy se nasledn€ méni 1 ,,charakter” svétla (mekké nebo tvrdé, smérové...).

4) Fotograficka dokumentace

Pfi pofizovani technické fotodokumentace je nutné mit na mysli, Ze se nejednd o kreativni
fotografii, ale o snahu realn¢, podrobné a minimalisticky dokumentovat stav pfedmétu, pokud
mozno v celé jeho ploSe nebo objemu.

Jako zéklad volime celkové pohledy na predmét ze vSech jeho zakladnich stran, u plochych
predmétt, kde je tieti rozmér vyrazné mensi nez ostatni dva, sta¢i pohled na jeho dvé zakladni
strany, pokud je to ale mozné, snazime se predmét zdokumentovat ze vSech stran. Nasledné je
mozné poftidit fotografie detaild nebo ¢asti, které nas podrobné zajimaji. U zékladnich fotografii
prikladame vzdy méfitko a barevnou skalu, ktera slouzi jako referen¢ni pomicka pro vérnou
reprodukci barevného podani. Méfitko ndm pak dava predstavu o rozmérech predmétu na fotografii.
Umisténi pocatku méfitka (Skaly) by vzdy mélo byt s vhodnou hranou (okrajem) predmétu (viz Obr.
5).
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Obr. 5 Obrazek predmétu pred konzervatorskym zasahem (vSimnéte si umisténi skaly — méftitka)

Pti fotografovani celkovych pohledii se snazime maximalné ostfe zachytit cely predmét, je tedy
nutné volit dostatecnou hloubku ostrosti (vysoké clonové cislo). Pti fotografiich detaila to jiz neni
nutné a Casto ani mozné. Predmét musi byt dobfe a rovnomérné nasvicen a nemély by na
fotografiich vznikat ruSivé stiny. Ma-li pfedmét u sebe néjaky identifikacni Stitek
(z depozitafe, muzea, nalezové Cislo apod.) je dllezité, aby byl zachycen i s touto identifikaci.

Je nutné dbat také na volbu vhodného pozadi, které nebude rusit ustfedni motiv. Jako vhodné
pozadi miizeme pouzit fotografickou lavici Fomei, kterd je vhodnd 1 pro foceni velkych
objemn¢jSich ,,3 D predméti®, ale vétSinou postacuje napi. dostatecné velky papir nebo textilie
apod.. Barva pozadi by neméla byt vyrazna nebo rusiva (nejlépe bild, Cerna nebo Sedd) a neméla by
obsahovat rusivé textury nebo vzory.
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Ukoly

1)
2)
3)

4)

Seznamte se s ovladanim digitalnich zrcadlovek Nikon D90 a Pentax K20D — zejména
s expozicnimi rezimy, rezimem prohlizeni a kontrolou snimkt (histogramy, zaostfeni).
Exponujte nékolik snimkt s riiznym nastavenim fotoaparatu.

Na vhodném misté¢ rozlozte do rtznych vzdalenosti od aparidtu nékolik predmétt
a sledujte, jak se méni vzhled snimku pfi zaostfeni na razné predméty (vzdalenosti), ovéite
vliv clony na hloubku ostrosti.

Vyberte si vhodny drobny pfedmét a pofidte nékolik fotografii pii métitku zobrazeni co
nejblizsi hodnoté 1:1. Sledujte hloubku ostrosti v zavislosti na zaostfené¢ vzdélenosti a na
zvolené clong.

Proved’te fadnou technickou fotodokumentaci piedlozené¢ho pfedmétu s pouzitim studiovych
zébleskl véetné veskerych technickych nalezitosti (méftitko, Skala, pozadi). Dbejte zejména
na spravnou expozici a zaosteni.
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Uloha &9
Méreni elektrodovych potencialii kovovych elektrod 1.druhu, ovéreni platnosti
Nernstovy rovnice

Ponotime-li kovovou elektrodu do roztoku soli, ktera obsahuje kationty kovu, z n¢hoz je elektroda
zhotovena (napf. Ag-elektroda ponotend do roztoku AgNOs), ustavi se mezi elektrodou a roztokem
potencialovy rozdil. Pro potencial elektrody plati Nernstova rovnice:
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Ve velmi zfedénych roztocich, v nichz se hodnota aktivitniho koeficientu blizi 1,00, je mozné

do Nernstovy rovnice dosadit misto ®Ms* koncentraci “Me* vyjadfenou v mol I'":

0,059
— 0 D
EMe"*/Me - EMe”*/Me + n D]0g Crer (3)

Velikost elektrodového potencialu daného kovu ani velikost oxida¢né redukcéniho
potencialu nelze pfimo méfit, 1ze je vSak porovnavat s potencidly jinych elektrod. Elektrodové
potencialy pfi jednotkovych aktivitich vlastnich iontl,, vztazené¢ na standardni vodikovou
elektrodu, se nazyvaji standardni elektrodové potencidly. Redukéné oxidacni potencial
piislusného redukéné oxidac¢niho systému, v némz jsou aktivity redukované a oxidované
formy stejné a ktery je vztaZzen na standardni vodikovou elektrodu, se nazyva standardni
redukéné oxidaéni potencial.

Standardni vodikova elektroda je platinova elektroda, pokrytd platinovou Ccerni,
ponofena do roztoku o jednotkové aktivité H' iontli a sycend vodikem pod tlakem 0,1 MPa pfi
25 °C. jeji elektrodovy potencial je OV.

Cilem ulohy: porovnat elektrodové potencidly Ag, Cu, Pb a Zn v 0,01 M roztocich
ptisluSnych soli s potencidlem standardni vodikové elektrody.

a) Meéreni elektrodovych potenciali Ag, Cu, Pb a Zn:

Pt-elektrodu, kterad bude soucasti vodikové elektrody, ponofime na 1 minutu do asi 30
cm’ horké ludavky kralovské. (Kadinku s ludavkou kralovskou zahfivame kahanem v
digestofi. Umistime ji blizko odtahu a stojan nato¢ime tak, aby z roztoku unikajici plyny -
NOCI, Cl, a oxidy dusiku nepfichazely do styku se stojanem, drzdkem a svorkou). Po
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oplachnuti elektrody vodou ponofime tuto elektrodu spolu s jinou Pt-elektrodou do roztoku
H,[PtCls] a po pfipojeni na zaporny pol ploché baterie vylou¢ime na elektrodé platinovou
ceri. Po 5 minutach elektrody vyjmeme z roztoku H,[PtCls], oplachneme je destilovanou
vodou a 1 minutu s nimi elektrolyzujeme 0,5 M roztok H,SOj, pficemz po 30 sekundach
zménime polaritu elektrod. Touto elektrolyzou odstranime z elektrod zbytky platinovaci

lazn&. Poplatinovanou elektrodu ponofime do 30 cm’ roztoku HCl, v némz #u*= 1 a
elektrodu sytime mirnym proudem vodiku (2 - 3 bublinky/sec) z tlakové 1adhve. Mezitim, nez
se vodikova elektroda vodikem nasyti, naplnime solné¢ mistky nasycenym roztokem KNO;
(solny mustek ponotfime obéma konci do roztoku KNOs a pomoci vodni vyvévy nasajeme
roztok do mustku, naplnény mustek uzavieme hadickou se zatkou).

Do kadinky o obsahu 50 cm’ nalijeme 25 cm® 0,01 M roztoku AgNO; a kadinku postavime na
korkovou podlozku do fotomisky. Ag-elektrodu peclivé ocistime jemnym smirkovym
papirem, oplachneme destilovanou vodou, otfeme kouskem vaty a ponofime do 0,01 M
roztoku AgNO; v kadince. Kadinku s vodikovou elektrodou postavime na korkovou podlozku
vedle kddinky s Ag-elektrodou a roztoky v obou kadinkach spojime pomoci solného miistku,
ktery je oznacen "Ag-H,". Po pfipojeni elektrod na digitadlni voltmetr s vysokym vstupnim
odporem zmétime EMS ¢lanku:

{ erx_}

Pt-H, (p=0,1 MPa) |H' (*8*=1) || Ag’ (0,01 M AgNO; | Ag

Tato EMS se rovna £ (viz rovnice 3).

Ag* / Ag

Obdobn¢ postupujeme 1 pii méieni elektrodovych potenciala
ostatnich kovil. Pro spojeni kadinky s vodikovou elektrodou s e
roztoky soli, v nichz jsou ponoteny elektrody z ptislusnych kovli —
je nutné pouzivat jen solnych mustkl s patficnym oznacenim ("Cu-H,", "Pb-H,", "Zn-H,") a
do kadinky s vodikovou elektrodou ponotovat konec muistku oznaceny "H,".

Vysledky méfeni i hodnoty E které vypocitame z Nernstovy rovnice, zapiSeme do

Me"™ | Me?
tabulky, kterou uvedeme v protokolu:

0 E

elektroda | Fypae gy | MM teor, E pae o exp.

Ag/Ag™ | 0,799 0,681

Cu/Cu*' | 0,337

Pb/Pb* | -0,126

Zn/Zn*" | -0,763

b) Bezproudova redukce médi

je zaloZena na rozdilu elektrochemickych potencialti médi a Zeleza:
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Cu” + Fe - Cu + Fe*

Odmasténi Zeleza

K redukci pouZijeme zelezné hiebiky, které je nejprve zapotfebi odmastit. OdmaSténi
provedeme nejprve teplou vodou s piidavkem jaru. Po vysuseni dokonc¢ime odmast'ovaci
proces pomoci petroletheru.

Vlastni redukce
Do kadinky o objemu cca 150 ml nalijeme roztok modré skalice a do n¢j vlozime odmastény
hiebik. Dochdzi k vylu¢ovani médi.

Vyhodnoceni

Najdeme v tabulkach hodnoty standardnich elektrochemickych potencialii médi a zeleza
a vypocteme hnaci silu procesu (ve V).
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Uloha &. 10
Elektrochemické pokoveni mosazné elektrody médi, ovéreni platnosti
Faradayova zakona

Uvod

Roztoky elektrolytli vedou elektricky proud v disledku disociace na elektricky nabité ionty. Na
rozdil od kovu (vodice prvé tfidy), vSak naboj neni pfenasen elektrony, nybrz ionty pohybujicimi se
v elektrickém poli (vodic¢e druhé tfidy). Zavadime-li do roztoku elektrolytu pomoci kovovych elektrod
stejnosmérny proud, putuji kladn€ nabité kationty k opaéné nabité katodé, kde pfijimaji piivadéné
elektrony a jsou redukovany. Anionty naopak putuji ke kladné nabité anodé, které odevzdavaji svij
zaporny naboj a jsou tedy oxidovany. Oba procesy jsou navzajem spfazeny, to znamena, Ze v obou je
vyménén stejny pocet elektronti. V souhrnu se tedy jedna o redoxni d¢j, ktery v roztoku elektrolytu
vyvolava odpovidajici chemické zmény. Latky, jez jsou za danych podminek schopny existence, napf.
redukci kationtti vzniklé kovy, se potom vylu€uji na elektrod¢, kde pfijaly elektrony. Druhou moznosti
je, Ze elektrolyzou, zejména anodickou oxidaci, vytvarené specie reaguji dale s materidlem elektrody,
rozpoustédlem anebo navzajem mezi sebou.

Budeme-li tedy elektrolyzovat vodny roztok CuSO, okyseleny kyselinou sirovou stejnosmérnym
proudem za pouziti médénych elektrod, na katodé bude probihat redukéni reakce

Cu”" +2¢ — Cu
a na elektrod¢ se vylouci povlak kovové médi. Pochody probihajici na anod¢ zaviseji hlavné na
materialu anody. Je-li anoda z médi, nedochazi za danych podminek k oxidaci siranového aniontu,
nybrz kovové médi, jejiz atomy jsou oxidovany na kationty méd’naté:

Cu - 2¢ — Cu™
V disledku toho se anoda postupné rozpousti a koncentrace CuSO, v elektrolytu se v prub&hu
elektrolyzy neméni. Uvedeny proces elektrolyzy roztoku siranu médnatého nalezl Siroké uplatnéni
v technice a vyuziva se pfi elektrochemické rafinaci surové médi, galvanickém poméd’ovani kovovych
predméti a ke zhotovovani kopii uméleckych a sbirkovych pfedmétt pomoci galvanoplastiky.

Vedeni elektrického proudu v elektrolytech a jeho souvislost s chemickymi zménami probihajicimi
na elektrodach studoval zkvantitativniho hlediska M. Faraday, ktery vroce 1834 formuloval
nasledujici dva zakony elektrolyzy:

1) Hmotnost prvku vylou¢eného na katodé je pfimo umeérna velikosti proslého elektrického
naboje.
2) Stejny elektricky naboj vylou¢i chemicky ekvivalentni mnoZstvi riiznych prvkii.

Oba zakony lze shrnout do jediného vztahu

410
z[F

m znaci teoretickou hmotnost prvku vylou¢eného na katod¢ v /g/
A, molarni hmotnost prvku /g mol™/

0 elektricky naboj prosly elektrolytem /C/

z pocet sménénych elektronti na 1 ion

F Faradayovu konstantu /F = 96485 C mol™/

Ponévadz naboj Q lze vyjadfit jako soucin prochazejiciho proudu / v /A/ a doby prichodu proudu ¢ v
/s/, mizeme psat

A It

m=r—- "
z[F

()

Zname-li tedy hmotnost vylou¢ené¢ho kovu m, velikost proudu / a dobu 7, miZeme rovnéz urcit

hodnotu jeho relativni atomové hmotnosti 4, :

_mlZIlF

' 11
3)
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V dusledku nékterych vedlejSich procest je efektivita elektrolyzy zpravidla snizena a mnozstvi
latek preménénych na elektrodach je nizs$i nez by odpovidalo Faradayovym zakonim. Proto také
skute¢na hmotnost kovu m,, vylouceného na katod¢ je obvykle nizsi nez teoreticka hmotnost m a
pomoci vztahu

= IOOET% 1%/ (4)

muzeme stanovit jeho katodovy proudovy vytézek. Nizsi proudovy vytézek je zpravidla disledkem
premény casti elektrické energie na ohfev elektrolytu apod.

Ukol

1. proved’te elektrolyzu roztoku CuSO, a vazenim zjistéte priristek hmotnosti katody (m.,)

2. vypocteéte molarni hmotnost meédi

3. vypoctéte teoreticky vytézek médi ziskané elektrolyzou (m) a urcete jeji katodovy proudovy
vytézek.

Pracovni postup

» Elektrolyzér pro ovéfeni platnosti Faradayova zakona se sklada ze sklenéné vany, rdmu pro
zavéSeni elektrod, dvou Cu-anod a katody zhotovené z perforovaného mosazného plechu
(Ms). Elektrody jsou jiz odmastény a jejich povrch je naleptan v 6 M kyselin¢ dusicné. Obé¢
anody zustavaji trvale ponofeny do elektrolytu, ktery tvoii 5 % roztok siranu médnatého
okyseleného kyselinou sirovou na pH = 1.

» Pfed zapocetim experimentu odpojime Ms-katodu od zavésu z Cu-plechu, zvazime ji na
analytickych vahach a pomoci Sroubku a kiidlové matice ji opét pfipevnime k zaveésu. Katodu
poté zavésime na stiedni ¢ast rdmu a zajistime ji Sroubkem s kiidlovou hlavou.

»  Zkontrolujeme mnozstvi elektrolytu a v pfipadé potfeby ho doplnime zasobnim roztokem tak,
aby deskové anody byly ponofeny piiblizné 5 mm pod hladinou. Cervenym kabelem poté
propojime zaveésy anod se zditkou + zdroje stejnosmérn¢ho proudu a zluty kabel pfipojime
k zavésu katody, ale zatim ho nepfipojime ke zdroji. Proudovy zdroj HY-1803 D zapojime do
sité, zapneme hlavni vypina¢ 7 a otaCenim regulacniho knofliku 3 proti sméru pohybu
hodinovych ruci¢ek ho nastavime do krajni polohy. Ota¢enim knofliku 4 v opacném sméru
nastavime vystupni napéti na 1,2 V, zluty kabel pfipojime do zditky — a otacenim knofliku 3
nastavime proud v rozmezi 0,60 — 0,65 A. Stiskneme stopky a s piesnosti + 5 s zmétime dobu
trvani elektrolyzy, kterou obvykle provadime 30 minut. Hodnoty napéti a proudu prabézné
zaznamendvame v pétiminutovych intervalech.

«  Elektrolyzu ukon¢ime odpojenim piivodnich kabeld od zdroje proudu, z elektrolytu vyjmeme
katodu se zavésem a dikladné ji oplachneme vodou a ethanolem. Poté oddélime katodu od
zavesu, oplachneme ji ponofenim do Cistého ethanolu a vysusime v susarné pii 90 °C. Suchou
katodu opét zvazime a zrozdilu jejich hmotnosti uréime mnozstvi vylouc¢ené médi m,,.
Katodu i se zavésem poté ulozime do plastové krabice a elektrolyzér zakryjeme plastovym
vikem.

Upozornéni: S katodou manipulujeme pouze v Cistych pryZovych rukavicich nebo pomoci pinzety
a peclivé chranime jeji povrch pi‘ed zne¢isténim!

Vyhodnoceni
e Ze stanoveni pfiristku hmotnosti médéné elektrody (m.,), doby elektrolyzy ¢ a velikosti
prochazejiciho proudu / vypoctéte molarni hmotnost médi.
e Svyuzitim /, ¢ a tabelované A,(Cu) vypoctéte teoreticky vytézek médi m a porovnanim se
zjisténym m,, urCete katodovy proudovy vytézek elektrolyzy.
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Uloha ¢&. 11
Priprava Modré skalice CuSO,.5H,0

Uvod

Kovy se lisi svou reaktivitou vii¢i ke kyselindm a Ize je podle toho rozd¢lit do dvou skupin:
na uSlechtilé a neuslechtilé. Ptikladem neuslechtilého kovu je Zelezo, které se snadno rozpousti ve
ziedéné H,SO4 za vyvoje plynného vodiku. Naopak, méd’ reaguje se stejnou kyselinou pouze, je-li
dostatecné koncentrovana a az po zahtati. Dochazi ptitom k redoxni reakci, pfi niz je ¢ast kyseliny
redukovana na oxid sificity. Pfi této reakci se vodik nevyviji.

Cu+2stO4 — CUSO4 + SOZ + 2H20
Tak zvanou modrou skalici ¢ili pentahydrat siranu médnatého, CuSO,.5H,0, mizeme vSak
pripravit vyhodnégji rozpousténim meédi ve smesi kyseliny sirové a dusiéné. HNO; zde slouzi jako
oxidacni ¢inidlo, ale vznika stl silngjsi kyseliny sirové:

3Cu+2HNO; - 3CuO+H,O +2NO
3 CuO +3 H,SO4 - 3 CuSO4 +3 H,O

3CU+3H2804+2HNO3 — 3CUSO4 +4H20+2NO

Modrou skalici lze také pfipravit napf. reakci ziedéné kyseliny sirové s cernym oxidem
meédnatym, piip. vytésnovaci reakci z hydroxid-uhli¢itanu méd'natého reakci s kyselinou sirovou
(CuyCO3(0OH), ziskame srazenim rozpustné méd’naté soli, napt. CuCl,, roztokem hydrogenuhli¢itanu
sodného). Tuto metodu (,,pies uhlicitan®) 1ze obecn¢ pouzit k ptipravé rozpustné soli, kdy se vychazi z
jiné rozpustné soli (napf. chloridu, dusi¢nanu, octanu atd.), kterou nejprve pievedeme na nerozpustny
uhlic¢itan a poté z n¢j vytésiiovaci reakci s pfislusnou kyselinou pfipravime pozadovanou rozpustnou
sul.

Jak jiz bylo uvedeno, CuSO,4.5H,0 pfipravime rozpousténim médi ve smesi kyseliny sirové
a dusi¢né. Zvoleny zptisob piipravy modré skalice je proto vyhodny, Ze pozadovany produkt se tvoii
v kvantitativnim vytézku a neobsahuje zadné vedlejsi produkty.

Pracovni postup
. 10,00 g na drobné plisky nastifhané médi nasypeme do baiiky o objemu 250 cm?, ptidame
vypocitané mnozstvi 30 % roztoku H,SO, a vypocitané mnozstvi koncentrované, 65 %
kyseliny dusi¢né, zvétSené o 50 %.

. Obsah banky mirn¢ zahfivame pod zpétnym chladicem v digestoti. Pokud se Cu pfestane
rozpoustét, piidame do reakéni smési dalsi 1 cm® 65 % HNO;.
. Kdyz se takika veskera meéd’ rozpusti, roztok zfiltrujeme nalevkou pro filtraci za horka ptes

sklenény filtracni papir, piipadné dekantujeme, pokud roztok neobsahuje pevné Castice.
Pokud se z reakéni smési jiz vyloucil CuSO,4.5H,0, je nutné ho pied filtraci rozpustit pridanim
potiebného mnozstvi vody.

. Filtrat zahustime odpafenim vody ke krystalizaci a poté ho ochladime v ledové lazni na
teplotu 2 — 5° C. Pfi chlazeni michame roztok tyc¢inkou a podporujeme tak vylucovani
drobnych krystali CuSO4.5H,0.

. Vyloucené krystaly modré skalice odfiltrujeme na Biichneroveé nalevce, diikladn€ z nich
odsajeme matecny roztok a vysusSime je pfi laboratorni teplotg.

Vlastnosti

CuSO4.5H,0 [CAS 7758-99-8] tvoii pruhledné modré krystaly, které na vzduchu zvolna
vétraji za vzniku trihydratu. Zahtivanim nad teplotu 100 °C dochazi k odstépeni 4 molekul vody, které
koordinuji Cu®" v komplexnim kationu [Cu(H,0)4]*". Bezvody CuSO, vznika termickym rozkladem
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monohydratu pfi teplotach nad 250 °C. Zahiivanim nad 655 °C se potom CuSO, rozklada na CuO a
SOs. Ve vodé je modra skalice dobie rozpustna.

Struktura kationtu [Cu(H,0),]*"
\' CuSO45H20 a [Cll(NH3)4:|2Jr \' [CU(NH3)4]SO4H20

Komentart

Mé&d’ patii do skupiny d-prvki s elektronovou konfiguraci 3d'°4s', pti¢emz znamé oxidaéni
stavy jsou Cu(l), nejbézné&jsi Cu(ll) a také Cu(Ill). V nejvyssim oxida¢nim stavu Cu(Ill) je znamo
pouze nekolik sloucenin, napt. KCuO,, K3CuFg, MIS[Cu(IO5OH)2].

Medné soli jsou stalé pouze v pevném stavu a ve vodé jsou také vétSinou nerozpustné.
Rozpustné a v roztoku stabilni jsou pouze nékteré komplexy, tvofené ligandy jako jsou CN°, SCN
nebo S,05”. Hydratovany ion Cu(I) je nestabilni a podléha disproporcionaci na Cu a Cu®’, coz
vyplyva ze standardnich elektrodovych potencialii nize uvedenych poloreakci. Vysledny elektrodovy
potencial systému je kladny (E° = + 0,35 V) a proto disproporcionaéni reakce 2 Cu” - Cu+ Cu*"
probiha samovolné.

Cu +e - Cu E°(Cu'/Cu) =+051V
Cu' - ¢ - Cu*  E°(Cu’/Cu*)=-0,16V

2Cu" - Cu + Cu* E°=+0,35V
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Uloha ¢&. 12
Stanoveni chloridii iontové selektivni elektrodou (potenciometrie)

Uvod

Piima potenciometrie je elektrochemickd metoda, pfi niz méfime elektromotorické napéti ¢lanku
(EMN) tvofené¢ho mérnou (indikacni) a referentni (srovnavaci) elektrodou, pti¢emz potencial mérné
elektrody zavisi na aktivité, resp. koncentraci stanovovaného iontu a potencial referentni elektrody je
nezavisly na slozeni roztoku, ma konstantni hodnotu. Metodicky se nejcastéji vyuziva metoda
kalibracni zavislosti, kdy se zjistuje zavislost elektromotorického napéti ¢lanku na koncentraci
prislusného iontu. Mérny c¢lanek se tedy kalibruje standardnimi roztoky o znamé koncentraci a mefeni
se vyhodnocuje graficky, ¢i vypoétem ze zavislosti EMN = f(cx),

resp. EMN = f(pX), (kde pX = — log cx).

Chloridova elektroda patii do kategorie iontové-selektivnich elektrod, kterd umoznuje jednoduché a
pohodIné stanoveni obsahu chloridt v roztoku. Elektroda poskytuje pii méfeni odezvu kalibrovanou
v milivoltech, kterou je zapotiebi piekalibrovat na koncentraci chloridu.

Ukoly:

1) Pripravte kalibracni roztoky NaCl, zméite jejich odezvu pomoci chloridové elektrody

2) Z namétenych hodnot sestavte kalibracni kiivku

3) Zmétte odezvu vyluhu chloridd a s pomoci kalibracni kiivky stanovte koncentraci chloridt
v roztoku (zahu$tovan na 20 % ptivodniho objemt)

4) Srovnejte vysledky koncentraci s vysledky ziskanymi konduktometricky a argentometricky

Postup:

V odmérné baice o objemu 100 ml si ptfipravime si roztok 0,1 M NaCl a stanovime odezvu chloridové
elektrody.

Z tohoto roztoku si odebereme do dal$ich dvou odmérnych ban¢k 5 a 10 ml a doplnime po znacku a
opét stanovime odezvu chloridové elektrody.

Roztoky ptipravené v bod¢ 2 ziedime jest¢ 10x a stanovime odezvu chloridové elektrody.

Sestavime tabulku koncentraci chloridl a odpovidajici odezvy chloridové elektrody. Na milimetrovy
papir sestrojime graf zavislosti E(mV)=f (Cyacy).

20 cm’ prefiltrovaného vyluhu chloridii zméime a pomoci kalibraéni k¥ivky uréime koncentraci
chloridti ve vyluhu.
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Uloha &. 13
Stanoveni koncentrace ClI" konduktometricky a konduktometrickou titraci

Uvod

Elektricka vodivost G (jednotka S = siemens) je pfevracenou hodnotou odporu R a je ptimo
umeérna, dle Ohmova zakona, proudu I, ktery protéka vodicem. Vedeni proudu v roztocich umoznuje
pohyb elektricky nabitych ¢astic (iontl) rozpusténych elektrolyt. Vodivost roztoku bude tak zaviset
na naboji a pohyblivosti iontll, poctu iontl a tedy koncentraci elektrolytu. Vodivost roztoku zavisi na
délce a prifezu vodice, coz jsou parametry urCené geometrii vodivostni nddobky. Mérmy c¢lanek v
konduktometrii piedstavuji vodivostni elektrody ¢i vodivostni nadobky, pfi¢emz platinové elektrody o
plose 1 cm” a vzdalené 1 cm jsou zabudovéany v oteviené trubici (ponorné elektrody), nebo piimo ve
stén¢ nadobky. Méfeni se provadi ve vodivostni nadobce, v niz jsou elektrody umistény v definované
vzdalenosti a o definovanych plochach. Aby bylo mozné srovnavat vodivosti riznych roztokd,
pouziva se v konduktometrii tzv. mérna vodivost k, kterd odpovida vodivosti elektrolytu méfené mezi
elektrodami o jednotkové plose a vzdalenymi od sebe o jednotkovou vzdalenost. Mérna vodivost ma
rozmér S.m™, popt. S.cm™, jak vyplyva z rovnice:

K:L@}'
A

l.... je vzdalenost elektrod,
A .... plocha jedné z elektrod

U vodict prvni tfidy je méma vodivost (konduktivita) konstantou charakterizujici schopnost dané¢ho
materialu pii urcité teploté a elektrickém napéti vést elektricky proud. U roztoku elektrolytu je zavisla
na koncentraci. Zavadi se proto veli¢ina nazvana molarni méma vodivost Ao (S'm*mol™) vztahem:

A=2
c
kde 0 (S - m™) je mérna vodivost a ¢ (mol - m™) je koncentrace.
Pti zted’'ovani roztoku se molarni mérna vodivost méni, protoze dochazi ke zménam v disociaci a v
interakci mezi ionty a molekulami rozpoustédla. U silnych elektrolytu, které jsou zcela disociovany
(tzn., Zze koncentrace disociovanych molekul, cgisoc j€ stejna jako analyticka koncentrace ¢ piivodnich
nedisociovanych molekul), molarni mérna vodivost klesa s rostouci koncentraci a zavislost

A =NAc

je téméf linearni. Pro dostate¢n¢ zifedéné roztoky ji 1ze vyjadfit empirickym
vztahem:
N =N\, —konst &/c

Cdisoc

U slabych elektrolytu je koncentrace iontu dana stupném disociace 0 = , ktery se fedénim

zvétsuje. Proto molarni mérna vodivost vyrazné vzrista s klesajici koncentraci a predchozi zavislost
neni splnéna. Konstantou charakterizujici schopnost daného elektrolytu pienaset elektricky proud je az
limitni hodnota molarni mérné vodivosti /Ay pfi nulové koncentraci:

A =lim A
c-0
U velmi ziedénych roztoku (¢ £ 10° M) je méfeni ovlivnéno vodivosti samotného rozpoustédla,
vody, a proto je nutné od vypoctenych hodnot mérné vodivosti roztoku mérnou vodivost vody odecist:

pk()rig =P~ Puzo

Dalsim faktorem ovliviiujicim mérnou vodivost elektrolytu je teplota. Hodnota teplotniho koeficientu
u silnych roztoku je

e
dT

) =0,02K "
/\ c=konst.
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Konduktometrie je analytickd metoda, kterd vyuziva ke zjistovani koncentraci elektrickou
vodivost roztoki. V mnoha ptipadech je vhodné ji pouzit i ke zjistovani bodu ekvivalence pii
titracich.

MERENI VODIVOSTI ELEKTROLYTU

Ukoly:

1. Zméite zavislost molarni mérné vodivosti NaCl na jeho koncentraci v rozmezi 0,1M az 0,0001 M.
2. Sestavte kalibracni kfivku (zavislost vodivosti na koncentraci roztoktit NaCl) p = f(c)

3. Stanovte mérnou vodivost vyluhu chloridl a z n&j nasledné urcete koncentraci CI', roztok byl pro
méteni zahustén na 20 % ptvodniho objemu.

4. Srovnejte vysledky koncentraci s vysledky ziskanymi potenciometricky a argentometricky

Postup:

Pro sestaveni kalibracni kfivky si pfipravte 6 roztokii nasledujicim zplsobem: ze dvou
zésobnich roztokdt NaCl o koncentracich 0,1 M a 1 M pipetujte do esti 100 cm® odmérnych ban&k
postupné 1, 5 a 10 cm’ zkazdého zasobniho roztoku, baiiky dopliitte po rysku a roztoky fadné
promichejte. Do suchych 50 cm® kadinek nalijte pfiméfené mnozstvi kapaliny a zméite vodivost.
Vypocitejte koncentrace v jednotlivych odmérnych banikach a spolu se ziskanymi hodnotami vodivosti
pouzijte pro sestaveni kalibra¢niho grafu. Z roztoku vyluhu chloridl odlijte do suché kadinky, zméite
vodivost a pomoci kalibra¢niho grafu vypocitejte koncentraci Cl” v roztoku. Ten byl zahustén na 20 %
svého ptivodniho objemu.

KONDUKTOMETRICKA TITRACE

Pti konduktometrickych titracich sledujeme zavislost elektrické vodivosti elektrolytu na
objemu titra¢niho ¢inidla a vyhodnocujeme konduktometrickou titra¢ni kiivku. Tuto metodu je vhodné
pouzit v piipadech, kdy se méni celkovy pocet iontli v roztoku, popf. se zaménuji ionty s riiznou
pohyblivosti, coz ma za nasledek zménu vodivosti.

Konduktometricka
titrani  kiivka ma
charakteristicky  tvar
V. Prolozenim obou
ramen primkami
ziskame prusecik, z
n¢hoz po spusténi

Konduktometricka titrac¢ni krivka

kolmice na osu Xx
zjistime objem
titraéniho ¢inidla

v bodé ekvivalence.

vodivost [uS/cml

|

Vo objem [cm?]

Konduktometricka titraéni kiivka
Ukoly:

1. Proved’te konduktometrickou titraci vyluhu chloridd dusi¢nanem stfibrnym
2. Sestavte kiivku konduktometrické titrace, uréete z ni bod ekvivalence
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3. Vypoctéte koncentraci chloridd ve vyluhu
Postup:

Ze zéasobni lahve odeberte 50 ml roztoku vyluhu chloridt a prefiltrujte. Do kadinky (100 ml)
napipetujte 10 ml piefiltrovaného roztoku a ptidejte 40 ml destilované vody a magnetické michadlo.
Kadinku umistéte na magnetickou michacku, zapnéte ji a roztok nechte poradné promichat. Na stojan
uchyt'te elektrodu pfipojenou ke konduktometru, ponoite do kadinky a zméite vodivost samotného
vyluhu. Do stojanu nad kadinku upevnéte proplachnutou a roztokem 0,1M dusi¢nanu stiibrného
naplnénou byretu. Poté pridavejte postupné¢ 1 ml AgNOs, po kazdém ptidavku zméite vodivost.
Celkovy objem ptidaného AgNO; je 10 ml. Proved’te trikrat.

Cl + AgNO;—> AgCI + NO;

Objem
AgNO; 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
[cm’]

Vodivost
[US/cm] I

11

11

Sestavte a na jeden milimetrovy papir vyneste konduktometrické titra¢ni kfivky pro vSechna
tfi méfeni. Pro vytvofeni grafu pouzijte hodnoty vodivosti pfi pfidaném objemu AgNO;, ktery je
v tabulce uveden tuénym pismem. Z grafu odeCtéte objemy pfidaného AgNO; v ekvivalentnich
bodech jednotlivych titraci, zjistéte primérnou spotiebu a vypocitejte koncentraci chloridi v roztoku,
ktery byl zahustén na 20 % svého ptivodniho objemu.

62




Uloha ¢&. 14
Argentometrické stanoveni chloridii podle Mohra

Uvod
Argentometrie, neboli argentometricka titrace je metoda odmérné analyzy zaloZena na srazeni
nerozpustné stiibrné soli:

A(_:]+ + CIl —> AgCl\l/

Samotna titrace probiha takto: po piekroceni soucinu rozpustnosti AgCl (ktery je velmi maly,
K, = 1,78.10"), dochazi vroztoku k vytvofeni sraZeniny AgCl. Po spotiebovani veskerych
chloridovych iontd na tvorbu AgCl reaguje dalsi pridavek AgNO; s indikatorem (K,CrOy4) za vzniku
hnédocervené srazeniny Ag,CrO,. Zména barvy indikuje bod ekvivalence.

Ukoly:

1) Stanovte faktor roztoku AgNO;

2) Stanovte titraci na K,CrO,4 koncentraci chloridii ve vyluhu

3) Srovnejte vysledky koncentraci chloridi s vysledky ziskanymi konduktometricky a
potenciometricky

A. Priprava odmérného roztoku AgNOQO; o pribliZzné koncentraci 0,1 M a stanoveni
presné koncentrace

Protoze AgNO; nelze z hlediska analytického povazovat za chemicky dostate¢né Cistou a
stabilni latku, je tfeba pro argentometircké stanoveni provést standardizaci roztoku na NaCl (stanovit
faktor roztoku). Chybu koncentrace zéasobniho roztoku (danou vlastnostmi AgNO; a vlastnim
postupem piipravy roztoku) je nutné eliminovat, aby se neprojevila v pfesnosti titra¢niho stanoveni.
V praxi se to fesi udanim tzv. faktoru roztoku. Faktor roztoku je bezrozmérné Cislo, které udava,
kolikrat je skute¢na koncentrace roztoku vyssi/nizsi nez koncentrace pfiblizna.

f= C(skuteéné)/ C(deklarované)
Piiprava 0,05M roztoku NaCl

Na analytickych vahach navazte potfebné mmnozstvi NaCl na piipravu 100 cm’ 0,05M
roztoku. Sal kvantitativné splachnéte do 100 cm® odmémé baiiky, rozpustte a dopliite destilovanou
vodou po rysku.

Stanoveni faktoru roztoku AgNQO;

Do titraéni batiky napipetujte 20 cm® roztoku 0,05M NaCl, pfidejte 3-5 kapek K,CrO; a titrujte
priblizné 0,1M roztokem AgNO; do bodu ekvivalence, ktery se projevi oranzovym az cervenohnédym
zbarvenim. Spotiebu odmérného roztoku odeéitejte s presnosti na 0,01 cm’. Proved'te tiikrat.

Do protokolu uved’te:
* rovnici srazeci reakce
e pomoci piesné hodnoty navazky vypocitanou piesnou koncentraci roztoku NaCl
e vypocitanou pfesnou koncentraci AgNO;
e faktor roztoku AgNO;
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Navazka kO:::;?:ace Si ( S2 5 ( S3 5 Primérna Faktor
3 cm cm X 3
NaCl (g) NaCl(mol/dm’) (cm’) spotieba (cm”) 0,1M AgNO;

B. Titrace chloridového vyluhu p¥iblizné 0,1M roztokem AgNO;

Ze zasobni ldhve odeberte 80 cm’ vyluhu z kovovych predmétd, prefiltrujte na skladaném
filtru pevné &astice. Napipetujte do tii titraénich banék po 20 cm’ &irého roztoku, ptidejte 2-3 kapky
5% chromanu draselného. Pod titracni baiiku polozte bilou podlozku, aby byly barevné zmény lépe
pozorovatelné. Titrujte roztokem pfiblizné 0,1M roztoku AgNO;, jehoz faktor jste stanovili
v predchozim kroku.

Pro snazsi a pfesnéjsi stanoveni byl desalinacni roztok zahustén na 20% ptvodniho objemu.

Do protokolu uvedte:
e zpramérné spotieby vypocitanou koncentraci NaCl v piivodnim nezahusténém desalina¢nim
roztoku
* mnozstvi chloridi v miligramech vylouzenych do takto koncentrovaného roztoku
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Uloha &. 15
Destilace smési aceton + toluen na jednoduché destilacni aparature

Uvod

V této tloze si ovéfime, jaka je moznost odd€lovani Cistych slozek ze smési dvou kapalin
pomoci destilace na jednoduché destilacni aparatuie. Refraktometricky zjistime slozeni n€kolika frakei
destilatu (tedy zkondenzované smeési par acetonu a toluenu), coZ nam spolu se zjisténymi teplotami
varu destilované smési umozni sestavit zavislost teploty kondenzace smésné pary na jejim slozeni
(kiivka oznaCovana v izobarickém fazovém diagramu "g"). Hodnoty pro zakresleni zavislosti teploty
varu smésné kapalné faze na jejim slozeni (kfivka oznaCovana v izobarickém fazovém diagramu "I")
1ze odecist z ptiloZzené tabulky. Z naméfenych hodnot sestrojime zavislost teploty par odchazejicich do
chladice na oddestilovaném objemu kapaliny, coz je tzv. destilacni kiivka.

Izobaricky fazovy diagram a destila¢ni kiivka ndm pomohou pochopit pribéh destilace na
jednoduché destilacni aparatute. I kdyZ nize popsany zptisob zjisStovani teploty kondenzace smésné
pary na jejim slozeni neni zcela exaktni, byl zvolen proto, ze je ¢asové malo naro¢ny a velmi nazorné
demonstruje prib¢h destilace na jednoduché destilacni aparatufe. Pii peclivém dodrzeni pracovniho
postupu lze ziskat hodnoty pro sestaveni kiivky "g", které velmi dobtfe souhlasi s hodnotami
uvedenymi v literatufe.

Ukol

1. sestavte kalibracni graf pro refraktometrickd méteni obsahu acetonu ve smeési aceton + toluen

2. na jednoduché destila¢ni aparatuie destilujte smés aceton-toluen, jimejte jednotlivé frakce

3. refraktometricky stanovte sloZeni jednotlivych frakeci

4. nakreslete izobaricky fazovy diagram soustavy aceton-toluen a destilaéni kiivku pro tutéz
soustavu

Pracovni postup

* Stanoveni kalibra¢niho grafu smési aceton-toluen pro refraktometrick4 stanoveni

Do Sesti suchych a ocislovanych zkumavek namichame roztoky acetonu a toluenu, kazdy o
objemu 5 cm’, jejich koncentrace piipravime 0, 20, 40, 60, 80 a 100 obj. % acetonu. Aceton i toluen
odmétfujeme pomoci délenych pipet (nenasavat do pipet usty, pouzit injekcni strikacku!), zkumavky
rychle uzavieme zatkami (aceton je velmi té€kavy) a prevracenim uzatkovanych zkumavek roztoky
promichame. Index lomu kapalin (np”’) zm&fime pomoci Abbeho refraktometru a vysledky zapiseme
do nasledujici tabulky:

¢. toluen (cm’) | aceton (cm®) | obj. % acetonu np”’
1 5,0 0

2 4,0 1,0

3 3,0 2,0

4 2,0 3,0

5 1,0 4,0

6 0 5,0

* Destilace smési aceton + toluen na jednoduché destila¢ni aparatuie
Sestavime destila¢ni aparaturu a jako predlohy pouzijeme zkumavek, na kterych je vyznacen objem
4 em’. Do suché varné baiiky dame varny kaminek a nalijeme smés 25 cm® acetonu + 35 cm® toluenu.
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Banku pfipojime k chladici, do chladice pustime vodua varnou baiku ponotime do olejové 1azné.
Lazen zahtivame vafiCem a jeji teplotu regulujeme kontaktnim teplomérem Vertex. Teplota lazné na
zacatku destilace musi byt 90 — 95 °C (teplotu ldzné je nutné zvysovat postupné asi po 10 °C, nebot’
jinak dojde k ptehrati lazn¢ nad uvedenou teplotu; pii zacatku zahfivani nastavime proto Vertex na
teplotu 30 °C a pak postupné zvySujeme teplotu 1azné na pozadovanou hodnotu). Po oddestilovani 4
cm’ kapaliny jimame do suché zkumavky ¢&. 1 deset kapek destilatu a soudasné méfime teplotu par
odchazejicich do chladi¢e. Zkumavku uzatkujeme a dalsi 4 cm® destilatu jimame do jiné zkumavky, na
niz je rovndz vyznagen objem 4 cm’. Do suché zkumavky ¢. 2 jimame deset kapek dalsi frakce a
obdobnym zptisobem pokracujeme dale. Teplotu 1azné postupné zvysSujeme tak, aby byla o 40 - 50 °C
vyssi nez je teplota do chladi¢e odchazejicich par, kterou odec¢itame na teplomeéru destilacni aparatury.
Po skoncené destilaci pferusime zahfivani lazn€, po vychladnuti odpojime bainiku se zbytkem
destilované kapaliny od chladi¢e a kapalinu z baiiky i 10 x 4 cm’ destilatu ze zkumavek vylijeme do
lahve oznaéené "Zbytky aceton + toluen".

Zmétime indexy lomu celkem u 10 frakei (zkumavky ¢. 1 az 10, do kterych jsme jimali po 10
kapkéach jednotlivych frakci), a pomoci kalibra¢niho grafu zjistime, jaka je v nich koncentrace acetonu
(v obj. %).

Poznamka:
Objem 10 kapek destilatu je 0,3 cm’, tzn. Ze objem oddestilované kapaliny po 1. frakei je 4 + 0,3 =43 cm’
atd.

frakce ¢. | objem oddestilované kapaliny, cm® | teplota par °C | np® | obj. % acetonu v destilatu
1 4,3
2 8,6
Vyhodnoceni

* Graf 1: Ke konstrukci kalibracniho grafu pro refraktometricka stanoveni pouzijte milimetrovy
papir. Vyhodné je nakreslit graf pfimo ve cviCeni, protoze pfipadné chyby méfeni indexii lomu je
mozné opakovanym métfenim hned opravit (vzhledem k aditivit¢ indexu lomu musi byt grafem
pfimka). Na osu x vyneste objemova procenta acetonu ve smési (10 % = 20 mm) a na osu y vyneste
np>’ (0,01 np®® = 10 mm). Na tentyZ papir uved’te vedle grafu tabulku hodnot, které byly pouzity ke
konstrukci grafu.

e Graf 2: Destilacni kiivka - zavislost teploty par odchazejicich do chladi¢e na oddestilovaném
objemu kapaliny. M&fitko: osa x - 10 cm® oddestilované kapaliny = 25 mm, osa y - teplota par, 10 °C
=20 mm.
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Uloha &. 16
Rektifikace smési aceton + toluen na Jantzenové koloné

Uvod

Ze slozeni jednotlivych frakci ziskanych pfi destilaci na jednoduché destila¢ni aparatuie (viz tloha
¢. 6) vyplyva, ze timto zptisobem destilace neni mozné izolovat ze smeési aceton + toluen Cisté slozky, i
kdyz body varu téchto dvou latek se lisi o 54,3 °C. Rozd¢lit uvedenou smés na Cisté slozky se nam
podaii destilaci na kolong, tzv. rektifikaci. U&innost kolony se posuzuje podle poétu tzv. teoretickych
pater. Teoretické patro je mySlend Cast kolony, ktera zptisobi obohaceni kondenzatu nizkovrouci
slozkou na koncentraci odpovidajici termodynamické rovnovaze kapalné¢ a plynné faze. Da se
pochopit tak, Ze jedno patro kolony odpovida jedné prosté destilaci smési.

Ukol

4. sestavte aparaturu pro rektifikaci a destilujte smes aceton-toluen

5. refraktometricky stanovte slozeni jednotlivych frakci, vyuzijte kalibra¢niho grafu z ulohy ¢. 6
6. stanovte pocet teoretickych pater kolony

7. nakreslete destilacni kiivku (viz iloha €. 6)

Pracovni postup

« Stanoveni poctu teoretickych pater kolony

Do trojhrdlé baiiky odméfime 10 cm’ acetonu a 14 cm’ toluenu, do roztoku vhodime varny
kaminek a banku uchytime do drzaku. Na varnou batnku pfipojime Jantzenovu kolonu, na kolonu
pripojime hlavu kolony
s teplomérem a kalibrovanou zkumavku pro jimani destilatu. Cast hlavy kolony, kde je umistén
teplomér a trubici pro odvod par ke zpétnému chladici, zaizolujeme skelnou izola¢ni paskou. Do
druhého hrdla baiiky vsuneme zabrusovy teplomér, tfeti hrdlo uzavieme zatkou. Varnou baiiku
vsuneme spolu s kontaktnim teplomérem do olejové 1lazné (nddobka se rtuti kontaktniho teploméru
musi byt na Grovni dna banky). Do chladi¢e v hlavé kolony pustime mirny proud vody, ventil v hlaveé
kolony uzavieme tak, aby kondenzat nemohl stékat do jimaci zkumavky a olejovou lazen postavenou
na vafi¢i vyhiejeme postupné az na teplotu 120 °C. Od okamziku kdy se v hlavé kolony zacne
kondenzat vracet do kolony vyCkdame 5 minut, pak odeCteme teplotu par
v hlavé kolony a mirnym pootevienim ventilu v hlavé kolony vpustime do jimaci zkumavky asi 0,5
cm’ destilatu. Ventil opét uzavieme, zkumavku s odebranym vzorkem uzatkujeme a na hlavu kolony
pripojime dals§i suchou zkumavku. Pomoci trubi¢ky se sklenénym kohoutem a injek¢éni strikacky
odebereme bo¢nim hrdlem varné banky nekolik kapek vrouci kapaliny (uschovame v uzatkované
zkumavce) a na teploméru odecteme teplotu vrouci smési v bance.

Zm¢étfime index lomu odebraného destilatu i smési z varné baiky. Naméfené hodnoty uvedeme v
protokolu do tabulky. Z zméfenych indexti lomu destilatu a kapaliny ve varné bance zjistime pomoci
kalibra¢niho grafu (viz. ul. ¢. 6) sloZeni obou kapalin v obj. %.

teplota °C np>’ slozeni destilatu slozeni kapaliny

par kapaliny | destilatu | kapaliny obj. % acet Xacet. obj. % acet Xacet

e Vlastni destilace smési aceton + toluen na rektifika¢ni koloné

Po provedeném meéfeni, spojeném se stanovenim poctu teoretickych pater kolony, kdy banku se
smési jsme stale zahiivali v olejové lazni pii zavieném ventilu na 120 °C, pootevieme mirné ventil v
hlave kolony
a nastavime refluxni pomér (tzn. pomeér poc¢tu kapek kondenzatu, ktery se vrati zpét do kolony k poc¢tu
kapek kondenzatu, ktery vtece do jimaci zkumavky) na hodnotu 3:1 az 5:1. Do jednotlivych suchych

67



zkumavek budeme postupné jimat vzdy po 1 cm® destilatu a sou¢asné budeme zaznamenavat teplotu
par v hlavé kolony pfi odbéru kazdého destilatu. Takto budeme postupovat tak dlouho, dokud teplota
par v hlavé kolony z ptvodni hodnoty nepoklesne. Pokles teploty par znamena, Ze ze smési
vydestilovala slozka s niz§im bodem varu (aceton) a piivodn¢ nastavena teplota olejové lazné je prilis
nizka na to, aby ptes kolonu piesly pary slozky s vy$§im bodem varu (toluen). Proto postupné zvysime
teplotu lazné€ az na 180 - 190 °C a pii nezménéném refluxnim pomeéru budeme jimat dalsi frakce (opét
po 1 cm’) a zaznamenavat teplotu par.

U vsech zachycenych frakci zméfime index lomu a pomoci kalibraéniho grafu zjistime jejich
sloZeni. Naméfené hodnoty uvedeme v protokolu do tabulky:

20

Frakce ¢. celkovy objem oddestilované teplota par np 0bj. % acet
. 3
kapaliny, cm oC
1 1
2 atd 2
Poznamky:

1. Cela aparatura pro toto méfeni musi byt sucha, po skonceném méfeni ji nevyplachujeme vodou,
nybrz malym mnozstvim acetonu a nechame ji vyvétrat v digestofi.

2. Kalibraéni graf (naméfeny u tlohy €. 6) je nutné piekontrolovat, pfip. zméfit znovu.

3. Zbytky kapalin nevylévejte do vylevky, nybrz do uréenych lahvi oznacenych "Zbytky".

4. Aceton i toluen jsou hoflaviny 1. tfidy a zdravi skodlivé latky. Je nutné s nimi pracovat v digestoii
pfi zapnutém ventilatoru.

5. Body varu za normalni tlaku: aceton 56,5 °C, toluen 110,8 °C.

Vyhodnoceni

e Pro vypocet teoretickych pater kolony vyjadiime obsah tékavéjsi slozky (tj. acetonu) v obou
kapalinach
v molarnich zlomcich.
0bj.%,.,[0,792
_ N, _ 10038,08
o, 0y, obj.%acetK],792+0bj.%wl|ﬁ,866
10038,08 10092,13

X

acet

X acet = molarni zlomek acetonu, n = po&et moli ptislugné slozky, Mr (aceton) = 58,08,

M: (toluen) = 92,13,
hustota (aceton) = 0,792 g cm'3, hustota (uen) = 0,866 g cm’,

Pocet teoretickych pater pouzité kolony log M
pak vypocitame ze vztahu Fenskeho: N=—_N (l—y n ) -1

4 6T101 ,325
B

N pocet teoretickych pater kolony,
T101325 rozdil v bodech varu slozek tvoficich binarni smés za normalniho tlaku,
T pramér teplot kapaliny ve varné bance a par v hlavé kolony (uvadét v K),
Yn molarni zlomek tekavéjsi slozky v parach v hlave kolony,
X molarni zlomek tékavéjsi slozky v kapaling ve varné barce.
« Zvysledki ziskanych pii vlastni destilaci sestrojime destilacni kfivku (viz tloha €. 6).
Megtitko pro tuto kiitvku: 1 cm® = 10 mm, 10 °C = 10 mm.
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Uloha &. 17
Extrakce rostlinnych barviv na Soxhletové pristroji

Uvod

Extrakci cerstvych listh bobkovisné 1ékaiské (Prunus laurocerasus) acetonem v Soxhletove
extraktoru, po vysu$eni extraktu bezvodym siranem sodnym a zahusténi na vakuové rotacni odparce,
lze ziskat roztok obsazenych rostlinnych barviv v acetonu. Tenkovrstva chromatografie na Silufolu
umoznuje v extraktu prokazat az sedm riznych barviv lisicich se hodnotou Rg.

Ukol
* Pomoci Soxhletova pfistroje proved’te extrakci rostlinnych barviv z listti bobkovisné 1¢kaiské.
*  Pomoci tenkovrstvé chromatografie urcete pocet barviv v extraktu.

Pracovni postup
4. V mixéru rozmélnime 10g Cerstvého zeleného rostlinného materidlu, pfidame 1g
praskovitého uhli¢itanu vapenatého a jemné rozetfenou hmotu napéchujeme do papirové
extrakéni patrony. Patronu umistime do Soxhletova extraktoru.

5. Do banky o obsahu 250 ml nalijeme 150 ml acetonu, pfidame varné kaminky a extrahujeme
po dobu asi 2 hodin.

6. Acetonovy extrakt potom peclivé vysusime bezvodym siranem sodnym, susidlo odfiltrujeme a
filtrat zahustime na rota¢ni vakuové odparce na polovi¢ni objem.

7. Extrakt naneseme kapilarou na silufolovou desku (asi 5x15 cm) tak, Zze vytvofime na startu
silufolu souvislou vodorovnou ¢aru. Vzorek alesponl 2x prevrstvime.

8. Chromatogram vyvineme ve smesi petrolether — isopropylalkohol — voda v poméru
100 : 10 : 0,25. Pti dobrém rozdéleni je na chromatogramu vidét sedm barevnych Cdar.
Chromatogram nalepime do protokolu do sekce pozorovani nebo zavér.

[karoten

feofytin
chlorofyl [J

chlorofyl [J

lutein
violaxanthin

neoxanthin

start
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Uloha &. 18
Priprava hexahydratu siranu amonno-Zeleznatého (NH,),S04.FeS0,4.6H,0
(Mohrovy soli)

Soli jsou dtlezitou skupinou sloucenin, pro néz je charakteristicka krystalova struktura s
pravidelnym uspotfadanim kationti a anionti, jejichz opacné naboje se vzajemné kompenzuji, napf.
KCI, NH4NO; nebo Na,SO,. Sil vsak nemusi nutné obsahovat pouze jeden druh kationtu, ptipadné
aniontu. Jsou zndmy rovné¢z soli, v nichz je jeden druh aniontu kombinovan se dvéma rtznymi
kationty (KMgCl;-6H,0, NaTl(NO;),), nebo naopak, jeden kation kompenzuji dva rizné anionty
(fluoroapatit CasF(POy);). Takové slouceniny oznacujeme jako podvojné soli. Dtive byly jejich
vzorce Casto psany zptsobem KCI-MgCl,:6H,0 ¢i NaNO;-TINO;. Podvojnd stl vznika tehdy, jestlize
z roztoku krystaluji dv€ soli v jednoduchém stechiometrickém poméru za tvorby krystalové struktury,
jez je odlisna od struktury obou vychozich soli. Soli vicesytnych kyselin, v nichz je naboj jednoho
aniontu kompenzovan dvéma rGznymi kationty, napi. LiNaSO, nebo KNaCO;, byvaji nékdy
oznacovany jako soli smésné. Lze je povazovat za zvlaStni podskupinu soli podvojnych. Mezi
podvojné soli patii i hexahydrat siranu amonno-zeleznatého (Mohrova sil), jejiz ptipravé se budeme
vénovat v této tloze. Nazev Mohrova siil tato sloucenina obdrzela na pocest K. F. Mohra (1806-79),
profesora farmacie na univerzit¢ v Bonnu, jenz ji uvedl do odmérné analyzy. Na rozdil od zelené
skalice, FeSO,7H,0, na vzduchu neztraci krystalovou vodu ani nepodléhd samovolné oxidaci
vzdusnym kyslikem. Proto Mohrova sl slouzi jako standardni redukéni Cinidlo v odmémé analyze. V
dnesni tloze této jeji vlastnosti vyuzijeme a stanovime Cistotu ziskané¢ho produktu manganometrickou
titraci.

Pracovni postup

Mohrovu stl piipravime spole¢nou krystalizaci ekvimolarnich mnozstvi siranu amonného a
siranu zeleznatého z vodného roztoku.

. 20,0 g FeS0,.7H,0 rozpustime ve 20 cm’® vody zahiaté na 70 °C a okyselené 2 - 3 kapkami
koncentrované kyseliny sirové.

. Do roztoku piidame kousek Fe hobliny k redukci vzniklych iontti Fe*" na Fe*".

. Ve druhé kadince rozpustime ve 20 cm® vody okyselené 2 - 3 kapkami H,SO, potiebné
mnozstvi (NH4),SOy, a pii teploté 70 °C oba roztoky smichame.

. Vznikly roztok dekantujeme, piipadné prefiltrujeme nalevkou pro filtraci za horka, pokud
je to potieba.

. Filtrat nechame krystalovat pii pozvolném chladnuti na laboratorni teplotu. Vyloucené
krystaly Mohrovy soli odfiltrujeme na Biichnerové nalevce.

. Filtrat jimadme do ¢isté odsavaci banky a nechame ho v odkrytém kelimku volné
krystalovat do pfistiho cviceni.

. Krystaly na filtru postupné promyjeme 10 cm’ ledové vody a 20 cm® ethylalkoholu a
vysu$ime je na vzduchu pfi laboratorni teplote.

. V pristim cviceni zkontrolujeme Cistotu piipraveného preparatu manganometrickou titraci.

Vlastnosti

(NH4),S04.FeSO4.6H,0 [CAS 7783-85-9] tvofi modrozelené krystaly, které jsou na vzduchu
stalé a nevétraji. Zahiatim nad 100 °C ztraci Mohrova stl veskerou krystalovou vodu, ktera je ve
skute&nosti vazana v oktaedrickych hexaaquazeleznatych iontech [Fe(H,0),]*".
Kontrola ¢istoty Mohrovy soli manganometrickou titraci

Titrace Mohrovy soli probihé podle rovnice:

MnO, + 5Fe* + 8H — Mn* + 5F" + 4H,0

. Navazku soli splachneme kvantitativng do odmérné baiiky o objemu 100 cm® a po jejim
rozpusténi doplnime baiiku vodou po znacku.
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. Z piipraveného roztoku odpipetujeme 20 cm® do titraéni baiiky, pfidame 100 cm® vody, 5
cm’ koncentrované H,SOy4, 2 cm’ priblizné 85 % H;PO; a titrujeme 0,02 M roztokem KMnO,
do trvale riizového zbarveni.

. Titraci opakujeme tfikrat a z prumérné spotfeby 0,02 M roztoku KMnO, na titraci
vypocitame obsah (NH4),S04FeSO4.6H,0 v analyzovaném vzorku v hmotnostnich
procentech.

. Vysledky analyz uvedeme v protokolu do tabulky.

Navazka Faktor Spotieba Cistota
Mohrovy soli[g] 0,02 M 0,02 M KMnO, [cm’] Mohrovy soli[ %]
KMnO, 1 2 3 pramér

Pozn. Navazku Mohrovy soli na analyzu vazime s piesnosti na 0,1 mg a volime ji tak velkou, aby pfi titraci
25 nebo 20 cm’ pfipraveného roztoku soli se spotieba titraéniho roztoku KMnO, pohybovala v rozmezi 15 - 20
3
cm’.

Komentar
Podvojné soli musime dusledné odliSovat od soli izomorfné krystalizujicich a soli s komplexnimi ionty. O
izomorfii a tvorbé smésnych krystalti hovotime tehdy, jestlize dvé rizné soli s analogickou krystalovou miizkou
krystaluji z roztoku v poméru, jenz je v urcitém intervalu proménny (ziidka libovolny), a krystalova struktura
zustava stejnd, s vyjimkou mirné se ménicich miizkovych parametri. Ke vzniku tzv. smésnych krystalia dochazi
pii krystalizaci soli, které maji blizké mfizkové parametry a iontové poloméry, napt. u pard KCI/KBr, KH,PO,/
KH,AsO, nebo KCIO4/KMnO,. Naproti tomu, soli s komplexnimi ionty svym sloZzenim formalné¢ mohou
pfipominat podvojné soli a také vzdy maji krystalovou strukturu odli$nou od struktury vychozich latek, avSak pfi
tvorbé roztoku disociuji odliSnym zptsobem. Pfi psani vzorct to vystihujeme umisténim komplexni ¢astice do
hranaté zavorky, napt. K4[Fe(CN)s]. Pfi rozpousténi ve vodé poskytuje tato slouenina anion [Fe(CN)¢]* a proto
o ni nemtizeme mluvit jako o podvojné soli 4KCN-Fe(CN),.
Pii titraci Mohrovy soli roztokem manganistanu draselného, vzniklé Fe®" ionty se maskuji kyselinou

fosfore¢nou jako bezbarvé komplexy [Fe(HPO,);]* a [Fe(PO,);]*.
Otazky

1. Nakreslete elektronové strukturni vzorce NH,", NMe,".

2. Proc¢ se k titrovanému roztoku Mohrovy soli ptfidava H;PO,?

3. Jakou jinou metodou by se dal stanovit ekvivalen¢ni bod pfi manganometrické titraci?

4. Vysvétlete, jaky ma vliv pH na pribéh reakce probihajici pfi manganometrickém stanoveni Mohrovy

soli?
5. Popiste rovnici chemickou reakci mezi KMnOy4 a Fe** v neutralnim roztoku.

6. Popiste rovnici chemickou reakci mezi KMnO, a Fe** v bazickém roztoku.
7. Jaké jsou divody vyuziti Mohrovy soli jako standardu v oxida¢né-redukénich stanovenich.

8. Navrhnéte a zapiste chemickou rovnici jiné moznosti ptipravy Mohrovy soli, napt. s vyuZitim Fe,(SOy);
jako vychozi slouceniny.

9. Které soli Fe(Il) nelze ptipravit v disledku redoxni reakce Fe** s aniontem?
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