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PREDMLUVA

Uvod do praktické vyuky chemie byl na PiF MU tradi¢né zabezpetovan v ramci
predmétu ,,Laboratorni technika“, ktery zacinal jiz v prvnim semestru a ve druhém na ngj
navazovalo ,, Cviceni z anorganické chemie”. \ souvislosti se zménou ucebnich pland
v akademickém roce 2010/2011 vsak doSlo k pfesunu zahajeni praktick¢é vyuky az do
3. semestru a na ,, Laboratorni techniku “, ktera nadale zistava prvnim chemickym praktikem,
ve ¢tvrtém semestru navazuje cviceni ,,Chemicka syntéza“. Vznikla proto potfeba uprav
a aktualizace dosavadnich ucebnich textl pro predmét ,, Laboratorni technika “. Pfepracovana
skripta jsou opét rozdélena do dvou ¢&asti: ,,Laboratorni technika“ a ,, Laboratorni technika —
navody k praktickym cvicenim a uloham “.

Ucebni text ,Laboratorni technika® s podtitulem ,,Piirucka pro zacinajiciho
chemika“ spojuje latku obsazenou v dosud uzivanych skriptech E. Novacek, M. Potacek a S.
Janki ,,Laboratorni technika ke cvifeni z metod organické chemie®, MU Brno 1997,
a A. Maretek, A. Razi¢ka a Z. Zak ,,Laboratorni technika a cvigeni z anorganické chemie®,
MU Brno 1998. Obsah tohoto ucebniho textu byl dukladné piepracovan, aby odpovidal
souasnym potiebam vyuky laboratorni techniky. Jadro skript tvoii kapitoly: Zdkladni
operace V laboratori, Zdakladni laboratorni techniky a Identifikace latek. Skripta byla
doplnéna ¢tyfmi novymi kapitolami: Materialy pouzivané v chemické laboratori, Spojovaci a
uzaviraci prvky chemickych aparatur, Vakuum v chemické laboratori a Anaerobni techniky
V chemické syntéze.

Na rozdil od ptedchozich skript, sou¢asné vydani bylo obsahové rozsifeno, aby
podpofilo vyuku rovnéz v pokrocilych cvicenich z anorganické a organické chemie.
Studentiim tak miize slouzit jako pritvodce problematikou laboratorni techniky po celou dobu
studia. Pro snaz$i ziskani konkrétni pfedstavy o popisovanych aparaturdich a rizném
laboratornim vybaveni byl podstatné¢ zvySen pocet vyobrazeni v textové Casti a barevné
Prilohy 5 — 9 umoznily pfiblizit nékteré pristroje a aparatury popsané v kapitolach 5 — 9 také
na fotografiich. PFiloha 1 pfinasi informace o pravidlech spravného psani vzorci, rovnic a
matematickych vztaht,, zatimco PFiloha 2 dopliiuje kapitolu 1 a uvadi mezni piipustné
koncentrace né€kterych t€kavych sloucenin v pracovnim ovzdusi. Pro laboratorni praxi bude
jisté uziteny ptehled fyzikalnich vlastnosti nej¢astéji uzivanych rozpoustédel v Priloze 3 a
udaje o jejich vzajemné misitelnosti v PFilohach 4A a 4B.

Pfi hlub§im zajmu o laboratorni techniku mohou studenti hledat podrobngjsi pouceni
V citované literatufe a blizS§i informace o aktualni nabidce vybranych druht pfistrojové
techniky, laboratorniho skla a dalSich laboratornich potfeb mohou ziskat na webovych
strankdch vyznamnych tuzemskych 1 zahrani¢nich vyrobcl a distributori laboratorni
techniky, jejichZ webové adresy dopliiuji vybér literatury. Vzhledem k okolnosti, ze v CR jiz
vice nez dvé desetileti nebyla v knizni podob¢ vydana zadna piirucka laboratorni techniky,
autofi doufaji, Ze pfedkladana skripta alespon z&asti zaplni vzniklou mezeru a uvitaji veSkeré
pfipominky studentii i vyucujicich, jez by piispély ke zdokonaleni jejich obsahu.

Uptimny dik patfi vSem, kdo byli autorim pfi piipravé rukopisu napomocni,
predevsim vSak Mgr. Radce BaCovské za nakresleni a Gpravu dlouhé fady obrazk.

Autori
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BEZPECNOST PRACE V CHEMICKE LABORATORI

VSeobecné zasady prace v chemické laboratori

Prace v chemické laboratofi je spojena s nejriznéj§imi pracovnimi riziky, ktera jsou
déana skute¢nosti, ze se v chemické laboratofi pracuje s latkami hoflavymi, jedovatymi,
piipadn¢ vybusnymi. Rovnéz pouzivané materidly a pomucky, zhotovené ze skla,
porcelanu apod. mohou byt zdrojem trazu.

Podminkou bezpecné prace je dodrzovani elementarnich bezpecnostnich zasad a
uvazlivé chovani. Krom¢ ziskani odborné zrucnosti je nutné si osvojit zakladni navyky
nezbytné pro dodrzovani bezpec¢nosti pii praci.

Kpraci je potfeba pfistupovat zodpovédné a vyhybat se jakékoli undhlené a
bezmyslenkovité ¢innosti, kterd by mohla vést k trazu. Kazdy musi davat pozor i na
své okoli s védomim existence mozného ohrozeni, vyplyvajiciho jak z jeho vlastni, tak
i Z prace ostatnich studentl. Na praci je ticba byt pfipraven nejen po teoretické
odborné strance, ale je také zapotiebi znat rizika plynouci z vlastnosti pouzivanych
latek a provadénych syntetickych operaci.

K zakladnim bezpecnostnim zasadam patii, Ze se v laboratofi nesmi jist, pit a koufit,
nechranényma rukama manipulovat s chemikaliemi a s drazdivymi, zdravi Skodlivymi
a zapachajicimi latkami pracovat mimo digestof. Na pracovnim stole je nutné stile
udrzovat potadek a Cistotu. Rozlit¢é a rozsypané chemikalie je nutné ihned
Z pracovniho stolu nebo z podlahy odstranit. Na pracovnim stole se nesmi
shromazd’ovat chemikalie v mnozstvi vétSim, nez je nezbytné nutné. Tato zésada je
mimoiadné dilezita v ptipad€ pouzivani hotlavin prvni tfidy.

Kazdy student je povinen pouzivat pii praci predepsané ochranné pomucky, coz je
Vv minimalni konfiguraci €isty pracovni plast’ a vhodné pracovni obuv. Pii veskerych
operacich provadénych v laboratofi jsou studenti povinni nosit ochranné bryle,
pfipadné ochranny Stit.

VSichni studenti jsou na pocatku kazdého cyklu cvieni seznameni s organizaci
laboratofe, musi zndt jak umisténi Iékarnicky, rozmisténi hasicich pfistroji,
funkci bezpecnostni sprchy, tak i zptisob jejich pouziti.

Mimotadnou pozornost je tfeba vénovat kontrole banc¢k urCenych pro praci za
snizeného tlaku, protoze pifi pouZiti prasklych a poskrabanych bané€k, nebo banék
s plochym dnem, hrozi nebezpe¢i imploze. Pfi sestavovani a rozebirani sklenénych
aparatur (upevilovani do drzakl, nasazovani hadic na sklenéné trubice, uvoliovani
kohoutti délicich nalevek) se nesmi pouzivat nasili. V takovych ptipadech je vhodné
pouzit na ochranu ptfed pifipadnym potfezanim hadru nebo rukavice, ptipadné pozadat
0 pomoc vedouciho cvi¢eni nebo odborného instruktora.

Do vylevek je zakazano hazet pevny odpad (varné kaminky, sklenéné kapilary), aby
nedoslo k ucpani odpadi.

Do odpadkovych koSt se nesmi odhazovat latky, ukterych hrozi mozZnost
samovzniceni (sodik, draslik, Raney-Ni), stejné¢ tak i filtrani papiry nasycené
hoflavinami prvni tfidy.

Pti préci s elektrickymi spotiebici je nutné zkontrolovat, zdali neni poSkozena izolace
u napgjecich $iiir. Pfi zahfivani na vafi¢i je nutné dbat, aby nedosSlo ke kontaktu
elektrickych snur a hadic s rozehfatym varicem. Olejové lazné a vafi¢e se musi pied
uloZenim do stolu nechat vychladnout. Pfi praci s olejovymi laznémi je potieba davat
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pozor na to, aby se do lazné nedostala voda. Poslucha¢i mohou v laboratofi
uskutecnovat vyhradné ty operace, které jsou naplni jejich prace. Svévolné zmény
pracovnich postupli a pokusy mimo ramec cviceni jsou bez souhlasu vedouciho
praktika zakazany.

Laboratorni prace je povoleno vykondvat jen v laboratofich vybavenych podle povahy
prace a odpovidajicich bezpecnostnim opatfenim. Laboratofe musi byt vybaveny
dostatecnym poctem vhodnych hasicich pfistrojii, které musi byt umistény na
viditelném a snadno dostupném mist€. Vodni a pénové piistroje jsou vzhledem
k pouziti elektfiny v laboratofich nevhodné, nejcastéji se pouzivaji pfistroje snéhové
(COy,), event. praskové. Vhodna je i hasici houné.

Odsavani agresivnich, jedovatych a zapachajicich plyni je mozné provadét pouze
v digestoti. Vétrani chemickych laboratofi je zpravidla ptizplisobeno pracim, které se
v laboratofi provadé¢ji. Dobie navrzena vzduchotechnika umoziiuje i za chodu
digestoii potfebné vétrani laboratote.

Laboratofe musi byt vybaveny ochrannymi pomuckami, jako jsou ochranné bryle,
Stity, gumova zastéra, gumové, piip. ohnivzdorné, rukavice. Kazd4a laboratotf musi byt
vybavena pomuckami a prostiedky prvni pomoci, oéni a bezpecnostni sprchou,
neutralizacnimi roztoky.

Vstup do laboratofe musi byt oznacen podle povahy prace vystraznymi tabulkami.
V blizkosti laboratoii na snadno piistupnych mistech musi byt umistény uzavéry
plynu, vody, pfipadné jinych energetickych médii. Umisténi uzavért a bezpecnostnich
vypinacu elektrického proudu musi byt vyrazné a viditeln¢ vyznaceno.

Laboratorni nddoby se nesmi pouzivat pii jidle, piti a k uskladiiovani potravin.
V laboratotich je zakazano jist, pit a koufit. K tomuto ucelu jsou vyhrazeny zvlastni
prostory.

Olejové lazn€ smi byt zahtivany pouze pod teplotu vzplanuti pouZzivaného oleje.
V piipadé€ vniknuti vody do 14zn€ musi byt zahtivani pferuSeno a olej vyménén.

Pti praci v laboratofi je tfeba pouzivat aparatury slozeni z neposkozenych Casti,
peclivé sestavené. Tyka se to zvlasteé sklenénych aparatur, které jsou urCeny pro
vakuové operace. PoSkozené sklo se nesmi zasadné pouZivat.

Pfi nasazovani sklenénych trubi¢ek a teploméri do zatek nebo hadic na chladice je
nutné dbat zvySené opatrnosti, piipadné chranit ruce rukavicemi. Konec sklenéného
predmétu nesmi mit ostré hrany a musi byt namazany anebo navlhceny.

Pii préaci s podtlakem ve sklenéné aparatute se musi pouzivat vhodné nadoby.

V laboratofi je mozné vykondvat jen prace odpovidajici charakteru experimentu.
Kazdy pracovnik musi byt s riziky prace obezndmen.

Po dobu prace v laboratofi je nutné zachovavat Cistotu, ticho, potadek, pfesnost a
pravidla prace podle pokynt vedouciho.

V laboratofi se nesmi prat Satstvo nebo jiné soucdsti v hoflavinach, ptfipadné je Cistit
riznymi chemikéliemi. Rovnéz je zakdzdno provadét svévolné pokusné a syntetické
prace pro soukromy zajem.

Aktivni pouzivani mobilnich telefonti je zakazano.

Zasady bezpecnosti prace s chemikaliemi

Vsechny prace s latkami, které mohou ohrozit lidské zdravi, vcetné jedl, Ziravin,
hoflavin a chemickych karcinogend, vybusSnin a jinych, musi byt zabezpeceny tak, aby
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nebyly pfekracovany nejvyssi pfipustné koncentrace pro pracovni prostfedi, podle
prislusnych smérnic. Tyto informace se zpravidla najdou v bezpecnostnich listech.
Prace s latkami, které jsou na seznamu jedl, chemickych karcinogenii, latek
mutagennich a toxickych pro reprodukci musi byt omezeny na nejmensi moznou miru.
Tyto latky je mozno pouzivat pouze tam, kde je nelze nahradit latkami a postupy méné
nebezpecnymi a kde jsou zajiSténa dostatecnd technicka opatfeni na ochranu zdravi.

V Ptiloze 2 jsou uvedeny prahové hodnoty dlouhodobé snesitelnych koncentraci
nékterych té¢kavych sloucenin.

Zv1astni pozadavky na slouceniny, které mohou ohrozit lidské zdravi

Jedy jakékoliv kategorie musi byt uchovavany tak, aby nemohlo dojit k jejich zneuziti,
a musi byt uzamceny. Pro vysoce toxické latky je to kovova skiin. Latky zarazené do
seznamu jedl se pouzivaji jen tam, kde neni mozno je nahradit jinymi, méné
nebezpeénymi latkami.

Obaly s jedy nebo Ziravinami se nesmi zasadné premistovat oteviené. Pii odlévani
nebo pielévani jedil a Ziravin musi byt nadoby vzdy umistény tak, aby nedoslo k jejich
prevrhnuti nebo rozbiti. Manipulace s nimi se provadi nejlépe na podlozni mise a
v digestofi.

Je prisn¢ zakazano nasavat kapaliny do pipet usty. Vzdy musi byt pouzivany
bezpecnostni pipety nebo se musi nasavat pomoci vakua.

Ziraviny, jejichZ rozpousténim nebo fedénim se uvolituje teplo (napt. konc. H,SOy), je
nutno rozpoustét po ¢astech za stdlého michani a chlazeni. Nutno dodrzovat zasadu liti
kyseliny do vody.

Rozlité kyseliny je potieba ihned splachnout vodou, ptipadné neutralizovat praSkovou
sodou a opét splachnout vodou. Rozlité zasady je tieba splachnout vodou.

K odstranéni rozlité¢ kyseliny dusi¢né a jinych silnych oxida¢nich ¢inidel se nesmi
pouzivat textil, piliny ani jiné organické latky.

Rozlitou rtut’ je zakazano splachovat do odpadového potrubi. Musi byt peclivé
posbirana pomoci médéné nebo mosazné tyCinky a zbytky zneSkodnény. VeEtsi
mnozstvi rtuti se likviduji posypanim praskovym zinkem nebo sirou. Reakci vzniklé
sypke slouceniny se pak kvalifikované zlikviduji.

Prace s hoflavymi kapalinami

Pii praci s nepolarnimi rozpoustédly je nutné zamezit moznosti vzniku statické
elektfiny. Ke vzniku statické elekttiny napt. pfispivaji v laboratofi pracujici osoby
nevhodnym oblecenim ze syntetickych materiali.

Pii zahfivani hotlavych kapalin je tfeba posoudit specifické vlastnosti zahfivané¢ho
systému a provést opatieni, ktera by zamezila vzniku pozaru (napf. nezahfivat
otevienym plamenem, ale prostfednictvim vhodné 1azng). Zvlastni opatrnosti je tieba
pfi préci s etherem a sirouhlikem.

Pti zahtivani kapalin musi byt zabrdnéno mozZnosti vzniku utajeného varu. K tomu se
pouziva varnych kaminkt. Pii praci za vakua se zabrafiuje utajenému varu pouzitim
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destilacni kapilary, sahajici téméf ke dnu baiky, nebo promichavanim zahtivané
kapaliny.

Pti zahtivani hoflavych kapalin na laznich s kapalnym médiem se voli lazen tak, aby
byla s ohifivanou hoflavou kapalinou misitelnad. Toto ustanoveni se nevztahuje na
odpafovani malych objemii nizkovroucich kapalin a na odpafovdni na stolnich
rotacnich vakuovych odparkach, kde je mozno pouzit vodni lazen.

Pti destilaci hoflavych kapalin je zakdzano ponechat aparaturu bez dozoru. Pfi
chlazeni vodou se musi pravidelné¢ kontrolovat ptivod vody do chladice.

Pokud se pii separacnich pracich jako je filtrace, extrakce, sublimace, adsorpce,
odparovani a odstfed’ovani pracuje s hotflavymi kapalinami, je nutné zabranit moznosti
vzniku vybusnych smési a vyloucit zdroje pozaru a jeho iniciace. Z blizkosti téchto
aparatur je nutno odstranit veSkeré zdroje otevieného ohné.

Pti rozliti hotlavych kapalin se musi v mistnosti okamzité vypnout plynové spotiebice
(v€etn¢ kahant), vypnout elektricky proud, vyhlasit zdkaz vstupu nepovolanym
osobam a zajistit dobré vétrani (nikoli vSak na chodbu). Rozlitd kapalina se necha
vsaknout do vhodného porézniho materidlu, ktery musi byt potom odlozen na
bezpecné misto.

Prace s rozpoustédly nachylnymi k tvorbé peroxidii

Ke tvorbé peroxidi pii delSim styku s atmosférickym kyslikem dochédzi zejména
u rozpoustédel, jako jsou dialkylethery, dioxan, furan, tetrahydrofuran, cellosolvy,
glykolethery, propan-2-ol a nenasycené uhlovodiky.

Prace suvedenymi rozpouStédly musi byt provadény v digestofi se spusténymi
ochrannymi skly. Tam, kde neni z provoznich divodi mozné pracovat v digestofi,
musi se pouzivat ochranny §tit nebo bryle.

Pii operacich, pii nichz mize dojit ke koncentrovani peroxidi obsazenych
v rozpoustédle (vazné nebezpeci vybuchu), musi byt rozpoustédla, ve kterych byly
zjistény peroxidy, pred pouzitim nebo pfed destilaci téchto peroxidl zbavena (tyka se
predevsim diethyletheru a tetrahydrofuranu.) Odstranéni peroxidl je nutno ovéfit.

Pii zahfivani nddob obsahujicich uvedend rozpoustédla se nesmi pouzivat topna
hnizda ani otevieny oheinl. Je nutné pouZit lazné vyhiivané vati¢em.

Pti destilaci téchto rozpoustédel musi byt ponechany dostate¢né velky destilacni
zbytek (nejméné 10 % ptvodniho objemu).

Prace s alkalickymi kovy, hydridy, organokovovymi slou¢eninami a
silnymi oxida¢nimi ¢inidly

Pted zapocetim prace s témito latkami musi byt pfipraveny vhodné hasici prostfedky
pro piipad havarie.

Vsechny operace s témito latkami je nutno provadét s ochrannymi prostiedky
chranicimi o€i a tvar.

Pted zapocetim prace s témito latkami je nutné zkontrolovat stav aparatury, predevsim
jeji neporusenost.
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Na chlazeni reakénich nadob s uvedenymi latkami se nesmi pouzivat voda nebo
alkohol.

Pfi otevirani kovovych obalt s iontovymi hydridy (plech) je nutna zvySena opatrnost a
musi se pocitat s pretlakem vodiku. Doporucuje se otvirat tyto nddoby vlozené do
polyethylenového sacku naplnéného dusikem.

Prace s technickymi plyny

Tlakové lahve musi byt zajiStény proti padu fetizky, umisténymi na pevné
zabudovaném zafizeni (sté€na, digestoft, laboratorni stiil).

Tlakové lahve nesmi byt umistény v blizkosti tepelnych zdroj, vzdalenost tlakové
lahve od hoficiho plamene musi byt nejméné tii metry.

Laboratote, ve kterych se tlakové lahve pouzivaji, musi byt na dvefich viditelné
oznaceny tabulkou o druhu a poctu tlakovych lahvi.

V laboratofich mohou byt pouze dv¢ tlakové lahve stejného druhu plynu.

Plyny je mozné z lahvi vypoustét pouze pies redukéni ventil uréeny pro dany druh
plynu a oznaceny ptislusnou barvou.

Likvidace odpadi

Jedy a obaly od jedl smi byt likvidovany pouze postupy schvalenymi piisluSnymi
organy hygienické sluzby. Do vylevky je mozné vylévat pouze zbytky jedii dokonale
misitelnych s vodou ato v takovém mnozstvi, aby nebyla piekroCena nejvyssi
ptipustna koncentrace ve vodnich nadrzich podle ptisluSnych predpisti.

Do laboratornich vylevek a jinych laboratornich odpadd je mozné vylévat
rozpoustédla misitelna s vodou ziedéna nejméné 1 : 10 v mnozstvi maximalné 0,5 1.
Vodné roztoky kyselin a hydroxidii je moZné vylévat ziedéné nejméné 1 : 30.
Rozpoustédla nemisitelna s vodou, jedy, vybusné latky, kyseliny a hydroxidy s vyssi
nez uvedenou koncentraci a latky, které s vodou, kyselinami nebo zdsadami uvoliuji
jedovaté nebo drazdivé plyny se do odpadl vylévat nesmi.

Odpadni rozpoustédla s vodou nemisitelnd se po dokonalém odstranéni zbytki
samozapalnych latek a po neutralizaci shromazd'uji ve vyrazn€ oznacenych kovovych
nebo sklenénych nadobach ktomu urCenych. PouZivani nadob z plastd na
shromazd’ovani téchto rozpoustédel je nepiipustné.

Zbytky alkalickych kovii, hydridi alkalickych kovii a roztoky organokovovych
sloucenin po reakcich nebo po suSeni rozpoustédel je nutné ihned zlikvidovat.
Likvidace alkalickych kovii se musi provadét v digestoti 96% ethanolem, likvidace
drasliku se provadi 96% ethanolem v inertni atmosfére. Hydridy alkalickych kovi se
likviduji v zavislosti na jejich reaktivité ethyl-acetatem nebo acetonem.

Do nadob na odpadky se nesmi vhazovat latky, které mohou zpusobit pozar nebo
samovzniceni. Nadoby na odpadky musi byt opateny kovovou vlozkou.

Sklenéné sttepy a odpady s ostrymi hranami se musi ukladat do zvlaStnich nadob.
Odpad znecistény oleji (textil, piliny) nebo hoflavymi latkami se musi ukladat do
uzavienych nadob, nejcastéji zhotovenych z plechu.

Pouzité filtry vkladame do pfipravenych polyethylenovych sacki.
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1.9 Skladovani chemikalii

e Jedovaté latky musi byt uzamceny tak, aby nebyly pfistupné nepovolanym osobam.
KIi¢ mé pouze osoba odpovédna za praci s jedy. Jedy mohou byt uchovavany spole¢né
maximalné ve vysce 1,5 m, musi vSak byt od sebe zieteln¢ odd€leny.

e Siln¢é kapalné kyseliny a louhy se mohou uchovavat ve vysce do 165 cm.

Alkalické kovy musi byt ulozeny pod vrstvou vysokovrouci inertni kapaliny (petrole;j,
parafinovy olej), rubidium a cesium se musi navic uchovavat pod atmosférou argonu.
Bily fosfor pod vrstvou vody. Piipadny ubytek kapalin je nutné dopliovat.

e (Odd¢lene¢ je nutné skladovat latky, které spolu navzajem nebezpecné reaguji.

1.10 Pouziti hasicich pristroji
V laboratotich ¢i pilehlych prostorach byvaji k dispozici nasledujici hasici pfistroje:

Vodni
e vhodné pro haseni pevnych organickych latek (papir, dfevo, textil)
e pouzitelné pro haseni hotlavych kapalin rozpustnych ve vodé (alkoholy, ketony, atd.)

e nesmi se pouzivat na elektrickd zatizeni pod napétim, alkalické kovy a latky prudce
reagujici s vodou.

Priklady znaceni: W1OHi, VB |, V6lI, VoI

Praskové
e vhodné k haseni elektrickych zafizeni pod napé&tim, tekutych plyni (propan-butan),
tekutych hotlavin (barvy, fedidla, benziny, oleje, tuky), knihoven, archivii, muzei
e nesmi se pouzit k haseni latek jemné rozptylitelnych ve vzduchu (prachu, mouky atd.)

Priklady znaceni: PG6Hi, PGKT, PG6IE, PG2IE, PG IIE, PG4IEI

Pénové
e vhodné pro haseni hoflavych kapalin nemisicich se s vodou (benzin, laky, oleje)
e pouzitelné pro haSeni pevnych organickych latek
e nesmi se pouzivat na elektricka zatizeni pod napétim, alkalické kovy a latky prudce
reagujici s vodou.

Ptriklady znaceni: VP 9
Hasici pristroje CO,
e vhodné pro haseni elektrickych zafizeni pod napétim, menSiho mnoZstvi hotlavych
kapalin v potravinaiském prumyslu

e nesmi se pouzivat k haseni sypkych latek, alkalickych kovti, atd.
e S3patné hasi tuhé latky schopné tleni a vldknité materialy

Ptiklady znacéeni: 55, 52
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2.1 Poleptani oka

Jestlize vnikne do oka kysely nebo alkalicky roztok nebo latka, ktera takovyto roztok
tvofi, mize vaznému poskozeni zabranit jen okamzity vyplach, na ktery sta¢i nesterilni voda.
Tento vyplach je potiebné provadét co nejdéle. Potom provedeme vyplach borovou vodou a
zajistime postizenému co nejdiive odbornou pomoc. V zadném piipadé se nesmi pouzivat
neutralizacni roztok.

2.2 Poleptani téla

Je-li pokozka zasazena kyselym nebo alkalickym roztokem, mize poleptani zabranit
jen odstranéni této latky. V prvni fadé je tfeba odstranit zasazeny odév a poleptand mista
neutralizacniho roztoku. Teprve po dikladném omyti vodou se mohou pouzit neutraliza¢ni
roztoky:

e pii poleptani kyselinou 6 az 10% roztok uhli¢itanu sodného
e pii poleptani zasadou 2% roztok kyseliny citronové nebo octové

Poleptanou kazi je tieba zakryt sterilnim obvazem. Po poskytnuti prvni pomoci je ticba ve
vaznéjSich ptipadech dopravit postizeného k 1€kafi.

2.3 Popaleni

Zachrance uhasi vSemi dostupnymi prostfedky ohent (zabaleni postizeného do
pokryvek) ptipadné zamezi piisobeni zdroje popéleni (horké voda, para a podobné) a odstrani
hoflavé a zapalné latky z bezprostiedniho okoli. Pfi popaleni zvIast' ptilnavymi latkami
(asfalt, dehet, plasty, apod.) polije zachrance postizena mista studenou vodou anebo
popaleného ponoii do vody. ZasaZena mista se musi co nejrychleji ochladit. Z popalené
plochy se odév nesmi strhavat, neodstranuji se pevné latky. Odstrani se jen horké a volné
poloZené nebo chemicky pusobici pfedméty. Na popalenou plochu se nic nelije, nesype, ni¢im
se nepotira (s vyjimkou difive uvedeného ochlazovani). Po ochlazeni se postizend plocha
zakryje Cistym sterilnim obvazem (vyZehlenym kapesnikem, ru¢nikem). Popalené oci je tfeba
vyplachnout opakované borovou nebo Cistou vodou. Jen ve vyjimecné dobrém stavu a pfi
malém rozsahu popaleniny, se miize podat malé mnozstvi tekutiny, ma-li postizeny chut’ pit.
Pii tézkych popaleninach je zak4zdno cokoliv podavat. Vyjimkou miize byt vdechnuti
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horkych par, kdy je mozno dovolit postizenému, aby si vyplachl usta, ptfipadné se napil
studené vody.

2.4  Oteviené poranéni

Pti otevieném poranéni je nutné pfedevsim zastavit krvaceni a zabranit infekci rany.
Rénu oSetfujeme podle jejiho rozsahu a charakteru krvaceni. Drobné rany omyjeme proudem
vody a sterilné¢ oSetfime (rychloobvaz, akutol apod.). Pfi rozsahlejSim poranéni zastavime
krvéaceni tlakovym obvazem, vyjimecné Skrtidlem. Pokud neni rana znecisténa chemickymi
slou¢eninami, nevymyvame ji.

2.5 Vdechnuti Skodlivych latek

Orienta¢ni predstavu o nebezpecnosti nékterych tékavych sloucenin pfi inhalaci jejich
par si lze ucinit z hodnot mezni ptipustné koncentrace v pracovnim ovzdusi, které jsou
V tabelarni podobé uvedeny v Priloze 2. Podrobnéjsi tidaje o jejich toxicité lze vyhledat
Vv piisluSnych bezpecnostnich listech.

Dojde-li v8ak pii nehodé k jejich inhalaci, postizeného neprodlené¢ dopravime na
Cerstvy vzduch, uvolnime mu odév. Pokud nedycha, aplikujeme dychani z plic do plic.
V ptipadé nutnosti zabezpecime rychlou Iékarskou pomoc.
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V chemické laboratofi se setkivame s mnoha riznymi druhy nadob a jinymi soucastmi
chemickych aparatur, jakoZ i celou fadou rozmanitych pomiticek a méficich pfistroji. VSechny
uvedené predméty jsou zhotoveny z riznych materiali, mezi nimiz pievazuji sklo, keramika,
plasty a kovy. Jsou vybirdny tak, aby jejich fyzikalni vlastnosti a chemickd odolnost
optimaln¢ vyhovovaly pozadavkim na jejich spolehlivou funkci, bezpeéné pouzivani a
dlouhodobou trvanlivost v naroénych podminkach laboratofi. Uvedenych cili lze ovSem
doséhnout pouze tehdy, jsou-li rovnéz uzivatelé téchto zafizeni dostateCné¢ informovani
o specifickych vlastnostech jednotlivych materidlti, zejména o jejich chemické a tepelné
odolnosti.

3.1 Sklo

Ze skla je zhotovena naprostd vétSina laboratorniho nadobi a aparatur, ponévadz
vykazuje nasledujici uzite¢né vlastnosti:
e Je prithledné, takze umoznuje pozorovat priibéh studovanych reakci.
e VUci vetsing latek je chemicky inertni.
e Pii zamezeni velkych skokovych zmén teploty jsou sklenéné vyrobky bézné
pouzitelné v Sirokém teplotnim rozmezi —200 az +400 °C.

Nevyhodou skla je jeho pomérné mala mechanicka pevnost, kiehkost a také pozvolné
starnuti, jez se projevuje zménami jeho optickych a mechanickych vlastnosti.

Protoze sklo pfi vysokych teplotach ostie netaje jako krystalické latky, nybrz postupné
mekne, Ize jej sklofoukacskych zplsobem snadno zpracovat a zhotovit z néj nejriznéjsi
potiebné predméty, vcetné slozitych soucasti aparatur jako jsou chladice ¢i destila¢ni kolony a
jejich hlavy. Z téhoz divodu Ize poskozené vyrobky také snadno opravit.

Takto optimalizované vlastnosti ovSem nema kazdé sklo. Ve 2. poloving 20. stoleti
byla postupné zavedena vyroba modernich borokiemicitanovych skel (obsah B,O3 > 5 %),
jez se vyznacuji vynikajici tepelnou stabilitou i chemickou odolnosti. V CR je to sklo Simax
o chemickém sloZeni:

Oxid SiO, B,O3 Na,O + K>,O Al,O3
Obsah / % 80,6 13,0 4,0 2,4

Velmi blizké slozeni maji rovnéZ skloviny Pyrex (USA, aj.) ¢i Duran (SRN). Vysoky
obsah SiO; a B,O3 v Simaxu se projevuje nizkou hodnotou koeficientu linearni tepelné
roztaznosti a = 3,3:10° K™, jenz spolu s relativng vysokou tepelnou vodivosti sniZuje teplotni
gradient vznikajici ve sténé sklenéného predmétu pii nahlych zménach teploty. K t€ém napf.
u varn¢ho skla pochopitelné¢ snadno dochazi, a proto je vhodné mit konkrétni pfedstavu
o odolnosti nadob ¢i dalSich vyrobkt viici tzv. tepelnému soku, ktery udavame rozdilem teplot
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horkého nitra a ochlazovaného povrchu. Pfi vétSich rozdilech teplot vznika ve sténé vnitini
napéti, které po dosazeni hranicni hodnoty vétSinou konci prasknutim stény vyrobku.
Skute¢na odolnost proti tepelnému Soku zavisi kromé koeficientu tepelné roztaznosti a tvaru
predmétu predevsim na tloust'ce jeho stény (adaje pro Simax):

Tloust’ka stény / mm 1 3 6 10
Odolnost vici tepelnému Soku / °C 303 175 124 96

V kazdém prtipad¢ je ucelné vystiihat se pii praci s laboratornim sklem nahlych zmén
teploty a zabranit tak jeho prasknuti. Soucasné je tfeba chranit povrch skla pted mechanicky
vytvofenymi ryhami ¢i poskrabanim, ponévadz jakékoliv mechanickd vada skla muze jeho
tepelnou odolnost vyrazné snizit.

V této souvislosti je tieba si uvédomit, ze laboratorni sklo je pii vyrobé nebo opravach
vystaveno teplotdm nad 1000 — 1250 °C a v dusledku nerovnomérného chladnuti v ném
vznika tzv. vmitini pnuti, které je patrné pii pozorovani v polarizovaném svétle. K odstranéni
tohoto pnuti se vyrobky vyhtivaji v elektrické peci na tzv. horni teplotu chlazeni, ur¢itou dobu
se temperuji a poté se pec nékolik hodin nechd pomalu chladnout. Technologicky dilezité
teploty jsou pro kazdé sklo definovany pomoci viskozity a pro sklovinu Simax maji
nasledujici hodnoty:

Transformacni teplota 525°C
Horni teplota chlazeni 560 °C
Teplota méknuti 825 °C
Hranice pracovniho rozsahu 1260 °C

Transformacni teplota urCuje praktickou horni hranici pouzitelnosti sklenénych
vyrobkl. V ptipadé¢ Simaxu lze kratkodobé¢ pracovat az pii 500 °C, dlouhodobé vSak rad&ji
nepiekracujeme 450 °C.

Chemické slozeni borokfemicitanovych skel zajistuje rovnéz jejich vysokou odolnost
proti pusobeni vody, silnych kyselin a halogenti s vyjimkou fluoru. Vodou a kyselinami se ze
skla vyluhuje pouze malé mnozstvi Na* a K* iontdi, ¢imz se na povrchu vytvaii tenkd
vrstvicka kfemicitého gelu, ktera chrani sklo ptfed dal$im pasobenim chemikalii. Sklo je
Vv zavislosti na koncentraci a teploté vice ¢i mén¢ napadano pouze roztoky hydroxidd, horkou
kyselinou fosfore¢nou, fluorovodikem a nékterymi fluoridy. Agresivni jsou zejména fluoridy,
jako jsou SF4, AsFs, IFs a dalsi halogenfluoridy, které se snadno hydrolyzuji za od$tépeni HF.
ProtoZe fluorovodik reaguje se sklem za tvorby plynného SiF4 a vody, miiZze probihat cyklicka
reakce, napf.

SF, + 2H,O0 —» SO, + 4HF
S|02 + 4 HF —> S|F4 + 2 Hzo
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Malé pocatecni mnozstvi vody tak mize postupné rozlozit velké mnozstvi fluoridi. Ponévadz
se pritom zeslabuje sténa sklenéné nadoby a nartista v ni tlak vznikajiciho SiF,, miize nakonec
ampule s plynem explodovat!

Nakolik se lisi reaktivita Kyselin a louhti viéi pfistrojovému borokfemi¢itanovému
sklu, dobfe demonstruji nasledujici udaje. Pfi pusobeni 96% H,SO,4 ¢ini hmotnostni ubytek
~0,1 mg cm? den®, kdezto u 35% NaOH ztrata hmotnosti dosahuje 15 mg cm™ den™. | kdyz
rychlost leptani postupné klesa, je zfejmé, ze vznik povrchové vrstvicky s odliSnym
chemickym sloZenim pevnost a odolnost skla vyrazné€ snizuje.

Ackoliv v soucasné dob¢ je vétSina laboratorniho skla vyrabéna ze skloviny Pyrex ¢i
Simax a na vyrobku je druh skloviny vyznacen, odmérné nadoby, teploméry a tzv. spotiebni
sklo (zkumavky, nalevky, navazovaci lodicky atd.) jsou pievazné vyrabény z mékkych,
sodno-draselnych nebo sodno-vapenatych skel, jejichz koeficient tepelné roztaznosti muze
dosahnout az 9,0-10° K™. Zpracovévaji se snadngji nez skla typu Pyrex, ponévadz maji nizsi
teplotu méknuti (~700 °C) i horni hranici pracovniho rozsahu (~980 °C). Jejich tepelna
i chemicka odolnost je vSak niz§i neZ u tvrdych borokfemicitanovych skel.

V CR se navic mizeme setkat schemickym nadobim vyrobenym ze starsiho
borokfemicitanového skla Sial se zvySenym obsahem Al;O; nebo z némeckého skla Jena
Rasotherm. Jejich o = 4,5 — 5,5 -10° K™, coz nedovoluje pHimé nataveni dili ze Simaxu a
tudiz ani jejich opravy.

Je-li zapotiebi pracovat ve skle pii teplotach nad 500 °C, napt. pfi pouziti trubic pro
zihani a spalovani, vyuzivdme specidlnich vysokoteplotnich skel, kterd maji transformacni
teplotu vyssi nez 700 °C. Pro jesté vyssi teploty pak piichazi v iivahu pouze krremenné sklo,
coz je velmi cisty SiO, ve sklovité formé. JelikoZ jeho teplota m&knuti lezi az pti 1580 °C,
lze kfemenné sklo pouZivat do teploty cca 1200 °C. Pti dlouhodobém zahtivani nad teplotu
1000 °C vsak dochazi k tzv. odskelneni neboli devitrifikaci kiemenného skla, jez je zpisobena
postupnou zpétnou krystalizaci skla za tvorby p-cristobalitu, vysokoteplotni krystalické
formy oxidu kiemicitého. V dasledku devitrifikace se sklo stava opakni aZ mlécné zakalené a
ztraci mechanickou pevnost. Urc¢itou prevenci je udrzovani uzkostlivé €istoty povrchu skla,
které je nutno chranit pied zneci§t€énim prachem, olejem, zbytky chemikalii a otisky prsti.

Dal8i prednosti kiemenného skla je velmi nizkd hodnota koeficientu tepelné
roztaznosti o = 5,0-107 K™, ktera umoziuje extrémni odolnost vyrobka vuéi tepelnému Soku.
Napf. ponofeni do rudého zaru zahtatého kiemenného kelimku do ledové vody nevede k jeho
poskozeni.

Zatimco opticka propustnost laboratorniho skla rychle klesa, je-1i vinova délka zateni
krat§i nez 320 nm, velmi cisté kiemenné sklo (napt. znaCky Suprasil) vykazuje vysokou
transmitanci jes$té¢ pfi 200 nm. VyuZzivd se proto pro spektroskopii v UV oblasti a pfi
konstrukci fotochemickych reaktorda.

V disledku vysoké teploty meknuti je ke sklofoukacskému zpracovani kfemenného
skla zapottebi teplot 1600 — 1700 °C dosazitelnych napft. v kysliko-vodikovém plameni. Prace
proto nékolikrat draz§i nez stejné predméty ze skla. Sortiment je proto uzsi a vétSinou se

18



3 MATERIALY POUZIVANE V CHEMICKE LABORATORI

omezuje na trubice, tyCe a nezabrusové nddobi. Nékteré firmy vSak nabizeji i zabrusy, trubice

vvvvvv

V piipadech, kdy je wvysokd teplota omezena na urcity Usek aparatury, lze
z kiemenného skla zhotovit pouze tuto ¢ast a zabrusy ¢i kohouty z borokfemicitanového skla
na ni natavit prostfednictvim prechodovych skel s postupn¢ narastajicim koeficientem linearni
tepelné roztaznosti.

3.2 Keramika

Z hlediska pouziti 1ze laboratorni keramiku pfiblizn¢ rozdélit na tii skupiny: porcelan,
vysokoteplotni keramiku a vlaknité keramické materidly s tepelné izola¢nimi vlastnostmi.
Z chemického hlediska se vesmés jednd o metalosilikaty nebo oxidy nekterych lehkych kov.

Porcelan se vyrabi vypalovanim vyrobkii zhotovenych z plastické smési kaolinu
(50 %), oxidu kiemicitého (25 %) a zivce (25 %). Hotovy porcelan je tvofen sklovitou
zékladni hmotou, jez vedle nerozpusténych castic kemene obsahuje navzajem prorustajici
jehlicky vykrystalovaného mullitu (3 Al,O3 - 2 Si0y). Jedna se tedy o svého druhu kompozitni
materidl a jako takovy vykazuje lepsi tepelnou i mechanickou odolnost nez sklo. Zhotovuji se
Zng proto napt. Biichnerovy nalevky, desky do exsikatorii, navazovaci lodicky a tieci
1 odpafovaci misky, tedy pfedméty, u nichz neprtihlednost porcelanu neni na zdvadu. Tyto
vyrobky jsou opatfeny sklovitou glazurou, s niz se podruhé vypaluji pii teploté¢ okolo
1450 °C. Maji vysokou odolnost vii¢i kyselinam i1 zdsadam a lze je pouzivat do teploty
1000 °C. Podobné jako borokiemicitanové sklo leptaji porceldn pouze kyselina
fluorovodikové a za horka kyselina fosforecna a koncentrované roztoky hydroxidt. Porcelan
atakuji rovnéz roztavené alkalické hydroxidy, uhli¢itany, boritany a kyanidy. Protoze oxidy
vétSiny kovil se v Zaru rozpoustéji v glazufe, Zihame je rad€ji v nadobach bez glazury

Z neglazovaného porcelanu se vyrabé&ji Zihaci trubice, spalovaci kelimky a lodicky, jez
lze pouzivat az do teploty 1350 °C. Pro jesté vyssi teploty se pouziva hlavné oxidova
keramika tvofena pievazné oxidy Al,O3 MgO nebo ZrO, spékanymi za vysokych teplot.
Protoze vznikla keramika vykazuje mimotfadnou tvrdost a vysokou pevnost, oxidy se sintruji
pfimo na finalni vyrobky, jako jsou trubky, kapilary a ochranné trubice pro termoclanky nebo
kelimky, které dobfe odolavaji vysokym teplotdm i rGznym chemikaliim. Nejodolnéjsi je
keramika obsahujici okolo 99,5 % cistého oxidu, kterou Ize vyuZzivat i pfi teplotach, jez jsou
jen 0 300 — 600 °C nizsi, nez je teplota tani odpovidajiciho oxidu:

Oxid A|203 ZrO, MgO
T. t. krystalického oxidu / °C 2050 2715 2825
Hranice pouZitelnosti / °C 1700 2200 | 1700%/2300"

? v redukéni atmosfére; Y v oxidaéni atmosféie
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Pro jesté vyssich teploty lze pouzit grafitovou keramiku, jez je Casto vyuzivana pro
vysokoteplotni studie materidlii, které¢ s grafitem nereaguji, a v metalurgii. Protoze grafit je
nad 690 °C oxidovan vzdusnym kyslikem, je nezbytné, aby pii vyssSich teplotach byl chranén
V atmosféfe argonu nebo ve vakuu. Za téchto podminek je pouzitelny az do 3000 °C.

Za urcitych okolnosti mtize byt vyhodnéjsi pouziti tzv. sklovitého uhliku, jenz je
extrémné chemicky odolny vici silnym kyselindm véetné HNO3, louhiim, alkalickym koviim
a solnym tavenindm. Na rozdil od grafitu je totiz amorfni a nemiZze vytvaret zadné
interkalaty. Na vzduchu jej lze zahtivat do 600 °C, v inertni atmosféte az do 3000 °C. Kromé
trubic a jinych polotovari jsou zngj vyrdbény také kadinky, kelimky a lodicky, které
predstavuji levnéjsi alternativu K platinovému nadobi. Jelikoz se jedna o zcela Cisty uhlik, 1ze
jej pouzit rovnéz k analytickym uceltim pro piipravu vzorki nebo k rafinaci polovodicu.

K tepelné izolaci peci a rtiznych aparatur se v chemickych laboratofich dlouhd léta
pouzivaly desky, tkaniny a S$ndry zhotovené ztzv. asbestu, vyrabéného z vlaknitych
kfemicitani typu serpentinu nebo amfibolu. Jelikoz se Casem ukéazalo, Ze vdechovani
asbestového prachu mé prokazateln¢ karcinogenni U¢inky a vede k nddorovému onemocnéni
plic, byl asbest postupné nahrazen biologicky neSkodnymi materialy. Jedna se pfevazné o
mikrovldkna na bazi kiemicitanti vapenatych (v CR napf. Superwool) nebo hofeénatych
(Insulfrax) s nejvyssi teplotou trvalého pouziti 1000 nebo 1160 °C. Pouzivaji se k vyrobé
vSech druhli termoizola¢nich materidli i tzv. ,asbestovych sit¢k* nad plynové kahany. Pro
teploty 1260 — 1540 °C jsou k dispozici obdobné vyrobky z hlinitokifemicéitanovych vlaken
(v CR Sibral).

3.3 Kovy

V chemické laboratofi nachazime celou fadu zatizeni a ptistrojli, jejichZ podstatné ¢ast
je kovova, zhotovend prevazné ze Zeleza, mosazi nebo hliniku. B&Zny laboratorni stojan ma
obvykle litinovy podstavec a ocelovou ty¢, z litiny jsou rovnéZ Zihaci kruhy a starsi kiiZzové
svorky. Nov¢jsi svorky a drzaky jsou jiz hlinikové, stejn€ jako rtizné hrnce a jiné nadoby.
Kovové jsou rovné€z drobné laboratorni pomicky, jako jsou nerezové 1zicky a Spachtle,
pinzety, kelimkové klest€¢ a Sroubové Ci pérové hadicové tlacky. Soucasnym trendem je
postupné nahrazovani povrchové chromované ¢i niklované oceli nebo mosazi korozivzdornou
nerez oceli tfidy 18/10. Je vSak tfeba mit na paméti, Ze ani korozivzdorna ocel zdaleka
nedosahuje chemické odolnosti skla, a proto ji zbyte¢né nevystavujeme ptiisobeni par kyselin a
jinych agresivnich chemikalii. Pokud pfesto doslo k expozici, po skonceni pokusu nerezové
pfedméty oplachneme vodou a osusime.

Z ostatnich kovli se be&zné pouziva rtut’ jako ndplii kapalinovych teploméri a
manometri. Kvili vysoké toxicit¢ je vSak jeji pouzivani postupné omezovano a rtutové
teploméry jsou nahrazovany termoclankovymi nebo Pt-odporovymi teploméry. Podobné se
misto rtutovych manovakuometri stile vice pouZzivaji bezpecné avSak drazsi digitalni
piistroje s membranovym nebo piezoelektrickym cidlem.
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Pro zihani za vysokych teplot (max. 1200 — 1400 °C), reakce s kyselinou
fluorovodikovou a prace s riznymi solnymi taveninami se pouzivaji platinové (t. t. 1769 °C),
misky a kelimky. Ponévadz Cista platina je velmi mekka a pfi teplotach 700 — 1000 °C se
snadno deformuje, jsou Pt-nadoby ur¢ené pro zihani a taveni vétSinou zhotoveny ze slitin
Pt/Ir 97/3, popi. Pt/Au 95/5, jez lze pouzivat pii 1200 °C a maximalni teplota mtize
kratkodobé dosdhnout 1400, popt. 1300 °C.

I kdyz Pt za nizSich teplot odolava béznym kyselinam (mimo konc. HBr a HI)
a louhtim, za vyssich teplot se rozpousti v lucavce kralovské (konc. HNOj3 : konc. HCI =1 : 3)
a je napadana vSemi halogeny, které se uvoliuji, pokud jsou jejich slouceniny zahtivany
s nékterym oxida¢nim c¢inidlem. Za pfistupu vzduchu je siln¢ korodovana roztavenymi
kyanidy alkalickych kovli a pii teplotach nad 400 — 500 °C také Vv taveninach alkalickych
hydroxidu. Je tfeba ji rovnéz chranit pred kontaktem s B, C, Si, P, As a jejich slou¢eninami,
které se v zaru mohou redukovat na tyto prvky. Pti zahfivani plamenem plynového kahanu
nesmi Pt byt v kontaktu s vnitinim redukénim kuZelem, ponévadz by se mohl tvofit karbid
platiny.

Pro praci s alkalickymi a oxida¢né pusobicimi taveninami mizeme platinu nahradit
mnohem levnéj§imi kelimky nebo miskami z ¢istého niklu, které jsou na vzduchu pouzitelné
do teploty 800 °C.

S pouzitim pfevazn€ kovovych aparatur se vétSinou setkame pouze ve fluorové chemii
nebo pfi studiu chemickych reakci za vysokych tlakli. Konstruuji se jako vakuové linky nebo
vysokotlaké aparatury s vyuzitim komeréné dostupnych fitinkli a ventilii z korozivzdornych
nerez oceli. Prace s fluorem, halogenfluoridy nebo bezvodym HF za vyssich teplot vSak
vyzaduji aparatury zhotovené z Monelova kovu, slitiny s obsahem max. 67 % Ni, 27 % Cu
a ptfidavkem 2 — 3 % Fe a Al, ktera se pfi korozi pokryvé ochrannou vrstvickou NiF».

3.4 Plasty a elastomery

Patrné k nejvétsim zménam v sortimentu laboratornich materiali za poslednich 50 - 60
let dosSlo ve skupiné organickych polymert tvoficich zdklad rtznych plasti a elastomert.
Zatimco diive se prakticky pouzivaly pouze pryZové zatky a hadice z ptirodniho kaucuku,
Vv soucasné dobé mame k dispozici desitky plastii a elastomert, z nichz lze Gcelné vybrat
takové, jez nejlépe vyhovuji pozadavkim na jejich chemickou i tepelnou odolnost a
mechanické vlastnosti.

Z plastickych hmot si v nasledujicim kratkém ptehledu povSimneme zejména téch,
které prichdzeji do styku pfimo s chemickymi médii a vyrabéji se z nich napt. lahve, odmérné
nadoby, kadinky, banky a rGzné trubice, fitinky a ventily, z nichz je mozno konstruovat

Jak je patrné, odolnost plastli a elastomeri viic¢i chemickym latkdm znacné kolisa
podle podminek piisobeni. Vysledek vyrazné zavisi jak na teploté, tak na celkové dobé
pusobeni a 1 v ramci urcité tfidy slouCenin lze najit zfetelné rozdily. Napft. u aldehydu, ketonii
a karboxylovych kyselin jsou nizkomolekularni a tudiZ nizkovrouci slouceniny agresivngjsi
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nez latky s vy$s$i molekulovou hmotnosti, ptisobeni vodnych roztokdi amoniaku, alkalickych
hydroxidti nebo HNOj3 zavisi na jejich koncentraci atd. Chceme-li proto posoudit odolnost
urcitého materialu, hleddme informace v podrobnéjsich piehledech vyrobct nebo distributort
laboratornich potteb, kde lze zpravidla nalézt udaje pro jednotlivé chemické slouceniny, pro
teploty 20, 50 a 100 °C a casto také pro dvé riizné¢ doby pisobeni (7 a 30 dntli). Je ovSem
vhodné porovnat udaje alespont ze dvou riznych zdroji, ponévadz vyjadfovani klasifikace
odolnosti nebylo dosud sjednoceno. Pro nékteré plasty sice lze nalézt kvantitativni udaje o
hmotnostnim pfirGstku pii vybrané teplot¢ a dob& plsobeni urcité latky, ale vétSinou se
neudavd, zda je absorpce vratnd, nebo jestli dochazi k nevratnému poskozeni plastu. To se
mize projevit ztratou mechanické pevnosti a vznikem prasklin, u elastomert pak ztratou
pruznosti a tudiz 1 schopnosti tésnit spoje ve fitincich nebo ventilech.

Uroveti odolnosti plastl viigi chemickym slouéenindm je pro danou latku samoziejmé
tteba individualné posoudit vzhledem k ptedpoklddanému zptisobu pouziti. Vyhovuje-li napft.
urcity plast pro zhotoveni odmérného valce, jenz bude s odmétovanou latkou v kontaktu 1 — 2
minuty, na materidl lahve, vniz bude tatdz latka skladovana nékolik let, budeme
pravdépodobné klast vyssi naroky. A pro tfidenni zahiivani reakéni smési s touto latkou nad
100 °C v bance pod zpétnym chladicem bude mozna zapotiebi zvolit baniku zhotovenou
Z jesté odolnéjsi hmoty. BohuZel, ¢im je plastickd hmota nebo elastomer chemicky odolng;jsi,
tim je také draZzsi.

Se zfetelem na tyto skutecnosti také vyrobci voli materidly pro vyrobu jednotlivych
skupin chemického nadobi a dalSich laboratornich potfeb. Odmérné nadoby, kadinky,
odsavaci a Erlenmeyerovy baiky, nalevky, nasypky a Biichnerovy nalevky se vyrabéji
predevsim z levnéjSich polyolefinti, jako jsou PP a PMP. Kédinky pro praci za vyssich teplot,
banky opatiené zadbrusovym hrdlem, ale 1 dé€lici nalevky a chladie jsou vyrabény z PTFE
nebo z termoplastickych druhil teflonu FEP a PFA, které jsou priisvitné aZ prihledné, takze
lze pfimo pozorovat jejich obsah.

V literatufe jsou pro jednotlivé plastické hmoty a elastomery pouzivany ustalené
zkratky, které byly ptejaty také pro tato skripta:

Zkratka/ o T?plota ' Nejvyvs-s1 teplo.ta
. Chemicky nazev zkrehnuti pouZzitelnosti
obchodni nazev

/°C /°C
LDPE polyethylen s nizkou hustotou -100 +80
HDPE polyethylen s vysokou 100 +120

hustotou

PP polypropylen -40 +135
PMP polymethylpenten +20 +175
PTFE/Teflon polytetrafluorethylen —267 +260
PFA perfluoralkoxyfluorpolymer -270 +250
PCTFE/Kel-F polychlortrifluorethylen —255 +155
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kopolymer tetrafluorethylen-

FEP —-260 +205
hexafluorpropylen
ECTFE/Halar Kopolymer ethylen- ~105 +150
chlortrifluorethylen
PVDF/Kynar polyvinylidenfluorid -62 +150
PVC polyvinylchlorid -30 +70
FPM/Viton -elastomer kopolymer vinylidenfluorid- -17 +200
hexafluorpropylen
kopolymer vinylidenfluorid-
FETFE - elastomer -23 +240
tetrafluorethylen
FFKM/Kalrez-elastomer | perfluorkaucuk =20 +280
NBR/Buna N/ kopolymer butadienu a
. -54 +80
Perbunan -elastomer akrylonitrilu
EPDM - elastomer kopolymer ethylenu a -54 +130
propylenu
Sl/Silicone -elastomer polyorganosiloxany —62 +260
NR - elastomer pryz z ptirodniho kaucuku 55 +70

cis-polyisopren

Orienta¢ni informace o chemické odolnosti uvedenych polymerit vic¢i nékterym skupindm

sloucenin:

Slouceniny
(t=20°C)

Aldehydy

Alkoholy, baze

Baze

Estery

m| M m mpCTFE

Ethery

m

/G

Ketony

Kyseliny organické

Kyseliny mineralni

Oxidanty

Uhlovodiky alifatické

Uhlovodiky aromatické

mim|m|m|m

Uhlovodiky
halogenované

Z |mMmmmm MmO Z o mmo|LpPE
T OOTMMmMME MO MM OHDPE
M mMommMmoEOZommopp

Z (MM mmm T Ze mmoppmp

G/F

m mim M@ M@ M m{m|m|mMm ECTFE
Z | ZIimMmeommz Mz mmz PVC

E — velmi dobra odolnost;

G — dobra odolnost;
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Lahve pro uchovéavani chemikalii se krom¢ jiz uvedenych polymerti vyrabgji rovnéz
z LDPE a HDPE. Vzhledem k vétsinou dlouhodobému kontaktu se skladovanou slou¢eninou,
je ucelné radéji vybrat lahev z odolné€jsiho plastu. Ani tak se vSak nemusi podafit piedejit
vSem problémim. Kovalentni té¢kavé fluorované slouceniny a nékteré oxidy nekovl (napf.
AsF3, IFs ¢1 NO») se natolik dobie rozpoustéji ve fluorovanych olefinech PTFE, FEP ¢i PFA,
ze po jisté dob¢ prodifunduji st€énou nadoby a na jeji vnéjsi strané se potom hydrolyzuji.
Mnozstvi absorbované latky mize v nékterych pripadech dosahnout az 10 % hmotnosti plastu
a zpétna desorpce byva i ve vakuu pomérné pomald. Proto se i ve sklenénych nebo kovovych
aparaturach, které obsahuji rizna tésnéni, fitinky nebo jehly ventili z teflonu, miize ptihodit,
ze po prechodu ke studiu jiného reakéniho systému budeme mit produkty kontaminovany
slouc¢eninami z pfedchoziho experimentu.

Co se tyc¢e elastomertl, v chemické laboratoii se s nimi setkdvame piedevsim v podob¢
hadic, ochrannych rukavic a riznych pruznych té€snéni, jeZ maji nejcasteji podobu O-krouZzki.
Hadice se vyrabéji jak ze skutecné mekkych pryzi, tak i z pevnégjsich ale dostate¢né ohebnych
plasti. Do prvé skupiny nélezi hadice z pfirodniho kaucuku (NR) a rtiznych syntetickych
pryzi, které jsou natolik pruzné, ze je lze pfimo nasunout na sklenénou olivku nebo trubicku
vhodného priméru. Po chemické strance se jedna napt. o butylkaucuk (kopolymer
isobutylenu a isoprenu), nitrilovou pryz Buna N (kopolymer butadienu a akrylonitrilu),
neopren neboli polychlorpren (polymer 2-chlorbuta-1,3-dienu), mékéeny PVC, silikonovou
pryz (polyorganosiloxan) nebo Viton. Jejich chemickou odolnost vici konkrétnim latkam je
tteba hodnotit 1 individudlné. Napf. z mékéeného PVC vétSina rozpoustédel vyluhuje
zmékcovadlo, takze hadice rychle tvrdnou.

Do druh¢ skupiny spadaji napt. LDPE, PEEK (polyetheretherketon), teflon PTFE, FEP
a PFA, jez maji vesmés dobrou az vybornou chemickou odolnost. Ke sklenénym aparaturam
se pripojuji pomoci Sroubovych spojii nebo plastovych ¢i kovovych fitinkd, takze spoj je
zpravidla vakuové té€sny a Casto také odolny vici pretlaku az 500 kPa.

Hadice zteflonu a dal§ich polyolefini se dodavaji rovnéz Vv podobé tepelné
smrstitelnych polotovari (angl. heat shrink tubing), které se po zahiati horkovzdusnou pistoli
na piedepsanou teplotu smrsti se cca 1,4 az 3-krat, takze tésné obemknou i ne zcela
pravidelny tvar. Jsou proto vhodné zejména pro rychlé provizorni opravy prasklych Casti
sklenénych aparatur.

Ochranné, chemicky odolné rukavice se vyrab&ji z PVA (polyvinylalkohol), PVC,
neoprenu, butylového a nitrilového kaucuku nebo z Vitonu a pti daném materidlu se mohou
lisit tloustkou a provedenim vnitiniho povrchu. Pro vétsi univerzalnost a zajiSténi maximalni
ochrany uzivateli mohou byt 1 vicevrstvé, zhotovené z né€kolika druhii pryze nebo tzv.
macené, kdy je ochranny Uc¢inek vnitini latexové rukavice zvySen ponofenim do taveniny
chemicky odolnégjSiho materidlu, napt. PVA, ktery na latexu vytvoii pomérné silnou vrstvu.
Vyznamni globalni dodavatelé laboratornich potfeb a ochrannych bezpecnostnich pomticek na
svych webovych strankach (napf. www.coleparmer.com) zpfistupnili interaktivni databazi
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chemické kompatibility ochrannych rukavic, kterd umoziuje kvalitativni porovnani stupné
ochrany, jez jednotlivé materialy poskytuji pfi préci s urcitou chemickou latkou. V nékterych
piipadech jsou uvedeny také hodnoty tzv. doby priniku (angl. permeation breakthrough
time), coz je doba, jeZ uplyne od pocatku testu do prvé detekce sledované slouceniny uvnitt
rukavice.

O-krouzky zhotovené z riznych druht pruznych elastomert nalézaji Siroké uplatnéni
nejen v chemické laboratofi ale obecné v riznych pneumatickych a hydraulickych zafizenich,
kde slouZzi jako tésnici element ve ventilech, fitincich, vyvévach a Cerpadlech. Jejich rozméry,
tj. vnitini 1 vn&j$i primér a tloustka, jsou proto normalizovany v metrickych i palcovych
mirach a vyjadfeny tfimistnym ¢iselnym kdédem. Ponévadz piisobenim rtiznych latek mohou
elastomery, z nichz jsou O-krouzky zhotoveny, ztvrdnout nebo naopak nabobtnat, vyrazné
zvetsit svij objem a ztratit kluzné vlastnosti, je ucelné seznamit se s chemickou odolnosti
jednotlivych elastomerti a O-krouzky v aparaturach vymeénovat, aby vzdy byly kompatibilni
se studovanymi slouc¢eninami. Jedna-li se o vakuové aparatury, je vhodné brat v uvahu rovnéz
permeabilitu vybraného elastomeru pro atmosférické plyny.

Stru¢ny piehled chemické odolnosti Sesti zakladnich elastomerd, z nichz se vyrabéji
O-krouzky, ptinasi nasledujici tabulka, ktera pro srovnani uvadi i chovani pryze z ptirodniho
kaucuku (NR) na bazi cis-polyisoprenu.

Slouceniny NBR | EPDM | SI |NR |FPM |FETFE |FFKM?

(t=20°C)
Aldehydy N E E|F N E E
Alkoholy G/F E/F |E/IG|E/IG| GIF E E
Baze ¥ E G E|E | GP E E
Estery N G FIN| F N E E
Ethery N F N | N F F9 E
Ketony N E N | F N F/ND E
Kyseliny organické F E F| ¢ |GIF? E E
Kyseliny mineralni G/F G/F |F/N | G/N E E E
Oxidanty N G |[N?| F E E E
Uhlovodiky alifatické E N N N E E E
Uhlovodiky aromatické N N N N E E E
Uhlovodiky halogenované | N N N N E/F E E
Amoniak (plynny) G E F N N E E
E — velmi dobra odolnost; G — dobra odolnost;  F —nizka odolnost; N — nevhodny

? \idaje pro 50% NaOH; ® pro > C; bobtna 3 az 4 krat; © pro > C, bobtna 2 a7 3 krat; ® odolnosti
se blizi PTFE, za horka reaguje pouze s fluorem, nékterymi halogenfluoridy a roztavenymi
alkalickymi kovy; @ E pro O, G pro 90% H,0,; ? N pro bezvody NHs a aminy;® N pro bezvodou
HCOOH a CH;COOH
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Uvedené materidly maji sice zpravidla dostate¢né kluzné vlastnosti, av§ak vykonavaji-
li pravidelny rotac¢ni pohyb, jako napft. ve sklo-teflonovych ventilech, mize jejich zivostnost
prodlouzit naneseni tenké vrstvicky zabrusového tuku. Nejjednodussi cestou, jak nanést
rovnomerny a opravdu tenky povlak, je promnout O-krouzek mezi prsty, na néz jsme rozetieli
nepatrné mnozstvi mazadla. To je tfeba zvolit tak, aby O-krouzek jeho pilisobenim
nenabobtnal. Proto silikonovym tukem nenatirdme O-krouzky z SI a Ramsaytv tuk neni
vhodny, napt. pro EPDM a SL

Zabrusovy tuk mize O-krouzky z méné odolnych materiald do jisté miry také chranit
pfed ucinky agresivnich sloucenin. Napf. impregnace povrchu Vitonu silikonovym tukem
umozni jeho pouziti v prostiedi nizkovroucich ketonti a tenkd vrstvicka perfluorovaného
mazadla typu Krytoxu piedstavuje vcelku univerzalni ochranu. Jedna se vSak vzdy o nouzové
opatfeni, jez by nemélo byt pouzivano jako standardni postup nebo pro dlouhodobou ochranu
O-krouzkd.

V posledni dob€ nekteré firmy feSi nedostatecnou chemickou odolnost materialt
O-krouzku tak, ze O-krouzek z levnéjsiho elastomeru, napt. NBR nebo FPM, je opatien
povlakem z teflonu FEP o tloustce nékolika desetin mm. Takové O-krouzky (napi. CAPFE)
vSak jsou pomérné tvrdé i méné pruzné a pro zajisténi spolehlivé té€snosti spoje vyzaduji vyssi
pritlacnou silu.

3.5 Mazadla zabrusu a kohoutu

Pracujeme-li v zabrusové aparatuie za atmosférického tlaku s latkami, kterym nevadi
kontakt se vzdusnym kyslikem nebo vlhkosti, neni v zasad¢ nutné zabrusy mazat. Chceme-li
vSak zabranit proniknuti vzduchu do aparatury nebo naopak uniku tékavych latek mimo
aparaturu, popf. pracovat ve vakuu, je nezbytné zabrusy utésnit. To Ize provést napt. pomoci
PTFE zdbrusovych manzet (viz 4.1.3), avak nejCastéji se pro tento ucel pouzivaji zabrusové
tuky, které slouzi rovnéZ k mazani sklenénych kohoutl. Zabrusové tuky maji za laboratorni
teploty charakter vazeliny, takze na namazanych plochach vytvareji tenky film, ktery
umoznuje otaceni kohout ¢i zébrusti bez naruseni jejich té€snosti. Pii vyssich teplotach vsak
jejich viskozita rychle klesa a podtlakem mohou byt nasaty dovnitt aparatury, ktera tak ztrati
svoji tésnost.

Ke shodnému vysledku vede rovnéz rozpousténi nékterych latek, zejména organickych
rozpoustédel v zabrusovych tucich. Pracujeme-li Vv zabrusové aparatufe s horkymi
rozpoustédly, napft. pfi jejich destilaci anebo varu pod zpétnym chladicem, muze byt tuk ze
zabrusu uplné vymyt. Dojde tak nejen ke ztraté tésnosti, ale soucasné i ke kontaminaci
reakéni smési zdbrusovym tukem. To se potom mize negativné projevit na Cistot¢ produktd,
které ze smési izolujeme.

Pokud hodlame aparaturu s mazanymi zabrusy a kohouty Cerpat na nizsi tlak neZ cca
1-10” Torr a udrzet ho i ve statickych podminkach, tj. pfi odpojené vyveéve, hraje roli také
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tenze par samotné zabrusové vazeliny. V takovém ptipad¢ je nezbytné pouzivat vyhradné
kvalitni zabrusovy tuk pro vysoké vakuum, u néhoz vyrobce garantuje tenzi par.

Je tedy ziejmé, Ze zabrusovy tuk je tfeba ucelné¢ zvolit tak, aby vyhovoval
piedpokladanym podminkam experimentu. Pfitom musime uvazit:
o jaké nejvyssi teploté budou mazané zabrusy a kohouty vystaveny
e zda, budeme pracovat za atmosférického tlaku nebo ve vakuu
e jaka rozpoustédla nebo jiné t€kavé slouceniny budou se zabrusovym tukem v kontaktu.

Pti rozhodovéni 1ze vychazet z néasledujici tabulky, ktera piindsi kratky ptehled zdkladnich
typt zabrusovych tukd, jejich vlastnosti a pouzitelnosti.

Rozsah Tenze par /
Obchodni Chemické sloZeni pouzitelnosti / Torr
nazev / °C (pfi 20 °C)
Apiezon M uhlovodiky 10 a7 30 107
Ramsay uhlovodiky + nevulkanizovany kaucuk 10 az 30 10*az10”
DC Silicone polyorganosiloxany —40 az 200 <10”
Kel-F Grease | nizkomolekularni ~18 a7 180 <10°
polychlortrifluorethylen
Krytox GPL | perfluorpolyethery + PTFE —35 a2 204 107
Krytox LVP | perfluorpolyethery + PTFE —20 az 260 10

9 zédbrusové tuky Apiezon se vyrab&ji v Anglii, ostatni v USA, jsou viak distribuovany v globalnim
méfitku. V CR se vyrabi zabrusovy tuk Ramsay a silikonové vazelina Lukosan.

Z hlediska rozpustnosti a odolnosti vii¢i chemickym latkdm lze zabrusové tuky
rozdélit na tii zdkladni skupiny:

Ziklad vazeliny Rozpoustédla Chemicky napadéana

uhlovodiky a jejich reaktivnimi halogenidy (BCls,

Uhlovodiky halogenderivaty, nepolarni POClj, atd.), oxida¢nimi
rozpoustédla reagenty (O3, HNO3)

reaktivnimi fluoridy a fluorid-

uhlovodiky a jejich oxidy, konc. HNOg3, HCIO,.

Polyorganosiloxany | halogenderivaty, ethery, ketony, Nékteré druhy rychle starnou,
estery zejména vlivem UV zéfeni a

roste jejich viskozita.

Freon 113 (nejlepsi), fluorované
uhlovodiky (dobra), chlorované
Perfluorpolyethery | uhlovodiky (nizka) rozpustnost, za normalni teploty inertni
V ostatnich rozpoustédlech
nerozpustné
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Jak silikonové, tak i fluorované zabrusové tuky je pred piipadnou opravou rozbitého
skla nutno ze zabrust a kohoutli dikladné odstranit. Na rozdil vazelin na bazi uhlovodikd,
které se za vysokych teplot beze zbytku spali, ze silikonového tuku zbyde SiO», jenz ziistava
na skle jako bily povlak. Zabrusové tuky typu Krytoxu jsou sice nehotlavé, avSak za teplot
nad 300 °C pyrolyzuji za vzniku tékavych a extrémné toxickych fluorovanych sloucenin a
soucasné¢ muze dojit k urc¢itému leptani skla za tvorby SiF4. Protoze Krytoxy obsahuji
Vv perfluorpolyetherovém oleji jako zahuStovalo jesté praskovy PTFE, je nutné pouzit
dvoufazové ¢isténi. Nejprve Freonem 113 nebo podobnym rozpoustédlem rozpustime olej a
potom pomoci Cistici suspenze s detergentem a vhodného kartacku odstranime z povrchu
zabrousenych ploch ¢astice PTFE.

3.6  Filtracni papir a jiné materialy pro filtraci

Filtraci zpravidla rozumime proces odd€leni pevnych ¢astic z kapalné nebo plynné
faze a v chemii nalezi mezi jednu z nej¢astéjSich operaci. Je zaloZena na propousténi vychozi
suspenze nebo aerosolu prilincitou destickou, napt. sklenénou fritou, nebo membranou, jez
muze byt vytvoiena z vldken celuldzy, nekteré plastické hmoty ¢i keramického materialu.

V laboratorni praxi je nejbéznéj$i pouzivani filtratniho papiru, jenz je vyroben
z vldken rafinované celulozy. Filtraéni papiry jsou na trhu v mnoha rtiznych provedenich,
port, kterd urcuje, jak velké budou nejmensi Castice, které filtr zachyti. Pro rychlou orientaci
vétSina svétovych vyrobcti (viz napf. www.sartotirus-stedim.com; www.whatman.com)
specifikuje velikost port barevnym a ¢iselnym kdédem na obalech papiru.

Dalsi jemnéjsi déleni v rdmci urcité porozity potom napi. zahrnuje:

e kvalitativni filtracni papiry pro rutinni analyzy bez gravimetrickych stanoveni. Byvaji
upraveny tak, aby neztracely pevnost pfi filtraci kapalnych vzorkd.

e kvantitativni filtracni papiry pro gravimetrickou analyzu jsou zhotoveny z celuldzy,
Z niz byly kyselinou vymyty zbytky mineralii. Podil popela po spaleni je proto u nich
<0,01 %.

e filtracni papiry pro separaci fazi slouzi k oddéleni organické a vodné faze
a v nekterych piipadech mohou nahradit délici nalevku. Papir je v tomto ptipadé
impregnovan silikony, takZe je hydrofobni a je schopen zadrZzovat vodu pfi sou¢asném
propousténi organickych rozpoustédel.

VétSina druhi filtracniho papiru se dodava jako archy ¢i role, ale také jako kruhové
disky raznych velikosti a jiz hotové sklddané filtry. Kvalitativné velmi blizké filtracnimu
papiru jsou rizné druhy papiru pro chromatografii, které se vedle tlouStky a mérné hmotnosti
[0 m™] odliSuji predevsim rychlosti kapilarniho vzlinani destilované vody, ktera se pohybuje
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od 60 do 240 mm/30 min. Stejny papir slouzi rovnéz k vyrobé pH papirki a papirovych
prouzkl pro jiné analytické testy. Z celulézovych vlaken se konecné vyrabéji i kelimky
pouzivané v Soxhletovych extraktorech.

Filtracnimu papiru se vzhledem podobaji rovnéz filtry vyrabéné z mikrovldken
borokfemicitanového skla nebo kifemene, které odolavaji teplotam az 500, resp. 900, °C. Jsou
mechanicky i chemicky stabilni, takze je mozné pouzit je K filtraci i silné kyselych roztokd.
Nékteré druhy zachycuji az 99,99 % castic 20,3 um, a proto se vyuzivaji pfi monitorovani
¢asticového znecisténi vzduchu a plynnych emisi.

Stale cCastéji jsou v laboratofich vyuzivany také filtraéni membrany zhotovené
Z raznych polymert, jako jsou PP, PVDF, PTFE nebo acetat celulézy. Dodavaji se prevazné
jako velmi husté filtry s porozitou v rozsahu 0,2 az 1,0 um, uréené pro jednorazové pouziti.
Byvaji hermeticky uzavieny v plastovych pouzdrech riiznych ,,in line “ filtrti nebo filtrt, které
lze ptimo nasadit na injekéni stiikacky. Osvédcuji se zejména pii odstraniovani zakali ze
vzorkl pfipravovanych pro rtizna spektralni méteni, HPLC nebo GC.

Pro Zachycuje Rychlost :
Barva ® e cachyced] Y 0 Vlastnosti
srazeniny ¢astice /um filtrace ™ /s
hrubé Siroké po hl
Serna | o0 1215 10 SITOXE pory, fychie
krystalické filtrujici
bild stiedni az stfedni az Siroké pory,
Auta © jemng 8-12 20 stiedni rychlost filtrace
krystalické
. , | jemné sttedné husty filtr, stfedni
- 50 .
COVEnA |y rystalicke >-8 rychlost filtrace
Y Yy
, jemné uzké pory, pomalu
zelen o 3-5 100 o
2 krystalické filtrujici
, velmi jemné jemné pory, velmi pomalu
- 180
modra 1y stalické 2=3 filtrujici
velmi jemné velmi jemné pory, velmi
fialova . 1-2 300 .
talova krystalické pomalu filtrujici

? upraveno dle podkladi fy Sartorius-Stedim

®) doba, za kterou volné zav&senym standardnim filtrem protece 10 cm® destilované vody pii
20°C
° papir se Zlutym kodem m4 stejnou porozitu jako bile znadeny papir, je viak zcela zbaven

tuku, ponévadz je vyuzivan pfi stanoveni obsahu tukl v pfirodnich surovinach
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4 SPOJOVACI A UZAVIRACI PRVKY APARATUR

Mnohé zékladni chemické operace, jako jsou kontrolované miseni reaktanti za
zvolenych reak¢énich podminek, vakuova destilace nebo sublimace, zpravidla vyzaduji pouziti
vice ¢i méné¢ slozitych aparatur, jez jsou sestaveny z n¢kolika stavebnich ¢asti. Tyto stavebni
jednotky, napt. trojhrdla reak¢ni baiika, zpétny chladi¢, hiidelové michadlo a ptikapavaci
nalevka, zabezpecuji dil¢i funkce aparatury a je tfeba je navzajem hermeticky spojit, aby
tékavé chemické latky nedifundovaly netésnostmi do atmosféry a naopak, aby vzduSna
vlhkost a kyslik nemohly vniknout dovnit aparatury a zptsobit nezadouci hydrolyzu nebo
oxidaci citlivych sloucenin.

Zminéné spojovani jednotlivych casti sklenénych aparatur se diive feSilo hlavné
s pomoci vrtanych korkovych nebo pryzovych zatek a v pfipadé nerozebiratelnych spoji
S vyuzitim riznych cementt a tmeld. Postupné se vSak prosadilo pouzivani zabrust, jez byly
v 2. poloving 20. stoleti jesté doplnény riznymi spoji tésnénymi O-krouzky z elastomert a
plastovymi nebo kovovymi fitinky.

Podobny vyvoj prodé€laly rovnéZ uzaviraci prvky, které umoznuji regulaci anebo uplné
zastaveni pratoku kapalnych ¢i plynnych médii mezi jednotlivymi ¢astmi aparatury. Postupné
rozsifeni pouzivani teflonu PTFE nejprve dovolilo nahradit sklenéné kladivko v brousenych
sklenénych kohoutech kladivkem z PTFE, ktery je samomazny a nevyzaduje pouziti vazeliny.
Rozvinuti technologie tvafeni sklenénych zaviti a dostupnost O-krouzkli zchemicky
odolnych elastomerti pak umoznily zavedeni vyroby sklo-teflonovych jehlovych ventild, které
jsou pouzitelné 1 za vyssich teplot a tlaki a dovoluji velmi jemnou regulaci pritoku.

S jednotlivymi typy zéabrusi, Sroubovych spojii, kohoutli i sklo-teflonovych ventild,
moznostmi jejich vyuZiti a zplsoby spravného pouzZivani se v nasledujicim piehledu
seznamime podrobnéji.

4.1 Zabrusy

ey ee

Vv soucasnosti se prakticky veskeré soucasné borokiemicitanové laboratorni sklo urcené
k sestavovani aparatur dodava jako zabrusové, opatfené standardnimi kuzelovymi zabrusy.
Z hlediska geometrického tvaru zabrouSenych ploch mizeme zabrusy rozdé€lit na jiz zminéné
kuzelové, kulové, rovinné (napi. u exsikatorti) a valcové, jez se pouzivaji jako vodici trubky
pro hiidelova, tzv. KPG-michadla.

4.1.1 KuzZelové zabrusy

Standardni kuzelové zébrusy se skladaji ze dvou ¢asti: vnitiniho jadra a vnéjsiho plaste
(Obr. 4-1). Ob¢ casti mohou mit né€kolik mirn¢ odlisnych provedeni znazornénych na
Obr. 4-2.
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Obr. 4-1 Normalizovany kuzelovy Obr. 4-2 Kuzelové zabrusy —
zabrus: a) jadro, b) plast rizna provedeni

Aby zabrusy stejné velikosti byly navzijem zaménitelné, musi mit zcela shodnou
kuzelovitost. Ta byla americkou ASTM 1 evropskou ISO stanovena na 1 : 10, coz odpovida
hodnoté 2°51°45"'+2" pro polovinu jejich vrcholového uhlu.

Jak je patrné jiz z ndzvu, zdbrusy jsou vyrabény postupnym brouSenim sklenéného
polotovaru stale jemn¢jSim brusivem az do dosaZeni jemn€ matného povrchu. Firma Wheaton
(USA) vS8ak uvedla na trh zcela hladké, lesklé provedeni ,,Clear-Seal, jeZ je vyrabéno jinou
technologii. Nejsou-li tyto zabrusy poskrabany, dobfe tésni i v nenamazaném stavu a
pouzivaji se napf. v aparaturach pro pfipravu a praci s diazomethanem, u néhoz muize kontakt
S drsnym povrchem bézného zébrusu iniciovat explozi.

Velikost kuzelovych zabrusu se vyjadiuje ve tvaru x/y, kde ¢islo X znamena piibliznou
velikost velkého & zabrusu v mm a y udava vertikalni délku zabrusu (Obr. 4-3).

. . ey
l f l Obr. 4-3 Rozméry kuzelovych zabrust udavame ve tvaru X/y:
o [

a) zabrus dlouhy, b) zabrus stfedni délky

Rada evropskych normalizovanych zibrusti dle ISO zahrnuje nasledujicich 13
velikosti: 7/16; 10/19; 12/21; 14/23; 19/26; 24/29; 29/32; 34/35; 40/38; 45/401; 50/42; 55/44,
60/46. V. CR se pred zlomkem uvadi NZ (normalizovany zabrus), v Némecku NS
(Normalschliff). VétSina vyrabéného laboratorniho skla je opatfena NZ 14/23 a NZ 29/32.
Méné jsou rozSiteny NZ 19/26 a NZ 24/29, kdezto ostatni rozméry se pouZivaji jen ziidka.
V USA maji standardni zabrusy stejnou kuzelovitost i pramér jako evropska fada, takze
Vnouzi je lze kombinovat. Lisi se vSak svoji délkou, kterd byla plivodné urCena pro tfi
paralelni fady: zdbrusy s plnou, stfedni a kratkou délkou. Vyrabi se vSak pfevazné jenom
sttedni a dlouhé zabrusy, jejichZ rozdilnou délku v porovnani s evropskou fadou muizeme
demonstrovat na ¢tyfech nejcastéji uzivanych rozmérech:

ISO NZ 14/23 | 19/26 | 24/29 | 29/32
ASTM Mid-length | 14/20 | 19/22 | 24/25 | 29/26
ASTM Full length | 14/35 | 19/38 | 24/40 | 29/42

Dlouhé zabrusy by mély 1épe tésnit, a proto se pouzivaji predevsim u vakuovych aparatur.
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4.1.2 Kulové zabrusy

U velkych aparatur, kde je zapotiebi dosdhnout urcité flexibility jednotlivych casti a
odstranit tak pnuti, je icelné kuzelové zabrusy nahradit zabrusy kulovymi. Jsou opét tvoreny
dvéma c¢astmi, a to kouli a miskou (Obr. 4-4), které do sebe zapadaji a dovoluji v ur¢itém
rozsahu ménit thel, ktery navzajem sviraji.

Obr. 4-4 Standardni kulovy zabrus:
a) koule, b) miska a) b)

Jejich rozméry jsou opét normalizovany a evropska fada ISO zahrnuje nasledujicich
13 velikosti: 13/2; 13/5; 19/7; 19/9; 19/10; 29/12; 29/15; 35/20; 35/25; 40/25; 41/25; 51/30 a
64/40. V tomto piipad¢ ¢islo v Citateli zlomku znac¢i vnéjsi & zabrousené ¢asti koule, zatimco
Cislo ve jmenovateli udava vnitini & otvoru zabrusu a piipojené trubice (Obr. 4-5).

X ; X

Obr. 4-5 Rozméry standardnich kulovych

3) zébrusi: @) zébrus 18/7, b) zébrus 18/9

Y y

V CR se pfed zlomkem uvadi zkratka NZ stejné jako u kuZelovych zibrusi,
v Némecku KS (Kugelschliff). Bézn¢ vyrabeéné sklo je ale vétSinou osazovano pouze zabrusy
NZ 13/5; 19/9; 29/15 a 35/20. Americka fada ASTM se opét mirné 1isi svymi rozméry.

Dlvod, pro¢ jsou vyrdbény rozmeérové blizké zabrusy, které se lisi pouze velikosti
vnitiniho otvoru, napt. NZ 19/7 a 19/9, tkvi v moZnosti nastaveni ostiejSiho vzajemného uhlu
obou dili v pfipadé vétsiho otvoru. Je ovSem tieba si uvédomit, ze ¢im vétsi vychylka, tim
mensi zstava otvor na styku koule a misky, coz omezuje pratok v aparatuie (Obr. 4-6).

. ‘ - Obr. 4-6 Snizeni svétlosti otvoru v kulovém zabrusu,
‘ nejsou-li koule a miska souosé

Protoze pii kazdé odchylce od pfimého sméru je u kulovych zabrusii omezovana
efektivni velikost mazané tésnici plochy, neni jejich pouzivéani pro vysokovakuové aparatury,
kde je tieba udrzet statické vakuum < 10 Torr, ptili§ vhodné. Statickym vakuem se rozumi
vakuum v prostoru, ktery jiz neni dale ¢erpan a od vyvévy je oddélen uzavienym kohoutem
nebo ventilem. V disledku natékani nebo odplynovani ovsem tlak v takovém prostoru
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S postupujicim c¢asem plynule nartstd. Naproti tomu terminem dynamické vakuum
oznacujeme stav prostoru, ktery je aktualné Cerpan a tlak v ném tudiz zGstava na stale urovni.

4.1.3 Tésnéni a mechanické zajisténi zabrusu

Kuzelové zabrusy v aparaturdch, které jsou pouzivany za atmosférického tlaku pro
prace s ne piili§ agresivnimi a toxickymi slouceninami, neni nutné mazat. Pfedejdeme tak
moznému znec€iSténi reakéni smési zabrusovym tukem. Muze se ovSem stat, ze suchy zabrus
se ,,zakousne* a aparatura potom nejde rozebrat. Tomu miizeme celit tim, ze mezi ob¢ Casti
zébrusu vlozime tzv. PTFE manzetu. Pro kuzelové zdbrusy se manzety vyrab¢ji ve dvou
provedenich. Tenké manzety maji tloustku okolo 0,15 mm a na vné&j$i strané jsou obvykle
dva mirné vystupujici tésnici krouzky. Druhy typ miva tloustku cca 0,5 mm, tii tésnici
krouzky na vnitini strané¢ a na hornim okraji je opatfen masivnim krouzkem pro snadné
uchopeni. Je proto mechanicky odolnéj$i a mad mnohem delsi Zivotnost. Pro kulové zabrusy se
PTFE manzety vyrabé&ji vyhradné v tomto zesileném provedeni, ponévadz slabsi manzeta by
se pii1 vychylovani ramen zabrusu rychle poskodila.

Tésnost zabrusti s PTFE manzetou pochopiteln¢ urcuje predevsim kvalita povrchu
zabrouSenych sklenénych ¢asti. Jsou-li v pofadku, 1ze se siln¢j$i manzetou dosahnout natékani
zébrusu <10 Torr dm® s™. Tuto hodnotu lze sice pii pouziti leSténych zabrusd, napf. ,, Clear-
Seal”, podstatné snizit, obecn¢ vSak PTFE manzety nepfedstavuji pro vakuové aparatury
vhodné feseni.

Finan¢né€ nenarocnou alternativu k PTFE manZetam ptedstavuje poteflonovéani zabrusu
pomoci PTFE spreje. Zpravidla se sprejuje pouze jadro nebo koule zébrusu, jez by se pfitom
mély otacet, aby naneseni PTFE bylo rovnomérné. Po vyschnuti nosné kapaliny, jadrem
V sestaveném zabrusu opatrné otacime, aby castice PTFE zaplnily nerovnosti v brousenych
plochach. Zvysi se tak tésnost zabrusu a soucasné se snizi nebezpeci, ze dojde k jeho zadfeni.
Podle potieby mizeme nastiik pfipadné opakovat. Piivodné matna zabrouSena plocha se tak
postupné stane lesklou a priihlednou. Nevyhodou je, Ze nanesenou vrstvicku PTFE nelze ze
zabrusu prakticky odstranit, takZe pfipadné poSkozené sklo neni mozné opravit, jelikoz PTFE
za teplot nad 300 °C pyrolyzuje za tvorby velmi toxickych produkti.

Pokud se rozhodneme pro pouziti zabrusového tuku, je tfeba peclivé vyhodnotit
naroky na jeho chemickou i tepelnou odolnost a podle udaji v Kap. 3.5 nebo podle
detailnéjSich informaci od dodavatele ¢i vyrobce zvolit nejvhodnéj$i mazadlo. NanaSime ho
nejlépe paratkem nebo Spejli na jadro, resp. kouli zébrusu, v podobé 3-4 tenkych prouzkd,
které vychazeji od uzsi spodni ¢asti a sahaji priblizn¢ do ¥ délky zabrusu. Otacenim jadra za
mirného tlaku se vazelina rovnomérné rozprostie po celém zébrusu, na némz vytvoii tenky a
prihledny film. Pfipadny ptebytek mazadla, ktery ze zabrusu vytekl, otfeme papirovym
ubrouskem a vedle zabrusu vyznac¢ime druh pouzitého mazadla. Pfed pfipadnou zménou
druhu zabrusového tuku je nezbytné piedchozi tuk ze zabrusu dokonale odstranit.

Zabrusy, které se rozebiraji pouze prilezitostné nebo maji byt dlouhodobé pouzivany
pii vyssi teploté, je vyhodné utésnit zabrusovym voskem. Komeréné dostupné vosky jsou
vyrabény bud’ na bazi uhlovodikd, napf. Apiezon T (teplotni rozsah pouzitelnosti
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20 — 110 °C) nebo na bazi PCTFE, napt. vosk Kel-F 200 (teplotni rozsah pouzitelnosti
0 — 40 °C). Protoze vosky jsou za laboratorni teploty tuhé, nanasime je na zéabrus, jehoz ob¢
¢asti vyhtejeme fénem.

Zabrusy, které jsou soucasti evakuované aparatury, jsou k sob¢ stlaceny silou, jez je
piimo umérnd soucinu rozdilu mezi atmosférickym a vnitinim tlakem a plochy nejvétsiho
prafezu zabrusu. Je-1i v§ak vnitini a vné&jsi tlak stejny, zdbrusy navzajem vaze pouze adheze a
je tfeba je mechanicky zajistit proti uvolnéni. Toho Ize sice dosahnout pevnym uchycenim
Casti aparatury laboratornimi drzéky, spolehlivéjsi vSak je zajisténi jednotlivych zabrusovych
spoju plastovymi nebo nerezovymi svorkami. Tyto svorky se vyrabé&ji pro nejpouzivanéjsi
velikosti kuzelovych i kulovych zabrust v nékolika provedenich. Néktera jsou znazornéna na
Obr. 4-7.

Obr. 4-7 Zabrusové svorky (klemy) pro kuzelové (a) a kulové (b, €) zabrusy

Svorky z polypropylenu nebo polyacetalu lze pouzit pro teploty 130 — 150 °C, pfi
vyssich teplotach vyhovuji pouze svorky z nerezové oceli. Levnéjsi alternativu ke svorkam
pfedstavuje staZzeni obou polovin zibrusu gumickami nebo spirdlovymi pérky, které
zachytime za sklenéné hacky natavené na trubici za zdbrusem (viz Obr. 4-2). Pfitlacna sila je
V tomto piipadé pomérné mala, takze takto jiStény zabrus predstavuje svého druhu ,,pojistny
ventil* proti narGstu tlaku v aparatute nad tiroven atmosférického tlaku.

4.2  Spoje tésnéné O-krouzkem z elastomeru

Potteba spolehlivého provozu zébrusovych spoji 1 za teplot nad 150 °C
a Vpodminkach vysokého vakua vedla ke konstrukci kuZelovych 1 kulovych zébrust
tésnénych O-krouzky z chemicky a tepeln¢ odolnych elastomerd. U kuzelovych zabrust se
setkdvame s dvojim provedenim. Firma ACE Glass z USA dodéava zabrusy, u nichZ je jadro
Vv horni tfetiné délky opatfeno draZkou pro FETFE O-krouZek a plast’ ma na vngj$i strané dveé
zesilujici zebra (Obr. 4-8). Spoje lze pouzit az do teploty +230 °C v dynamickém vakuu do

7

1-10™ Torr. - -

T

[

]

| | ¢ > a) — b) c) d)

Obr. 4-8 Zabrusy tésnéné O-krouzkem z elastomeru: a) kuzelovy zabrus ACE, b) kuzelovy
zabrus Rodaviss, c¢) kulovy zabrus, d) O-krouzkovy spoj (oba sklenéné dily jsou shodné)
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Zabrusové spoje typu ,,Rodaviss“, jez jsou dostupné i na evropském trhu, maji
O-krouzek umistén az za jadrem zébrusu a jeho plast’ je zakoncen kratkym vnéjSim zavitem.
Ob¢ casti zabrusu jsou stazeny dohromady pomoci pfevleéné plastové matice (Obr. 4-8),
takze spoj je bezpecny i1 proti mensimu vnitinimu pretlaku. Material O-krouzkii volime podle
pozadované chemické a tepelné odolnosti, pro vysokovakuové aplikace je nejvhodnéjsi Viton.

Kulové zabrusy tésnéné O-krouzkem maji na kouli vytvofenu drazku pro O-krouzek,
a pokud je miska brousend, je nutno ji lehce namazat. Nekteti vyrobei vSak dodédvaji oba dily
,»zabrusu® s lesklym povrchem, které pfi pouziti ptitlacné svorky dostatecné tésni i bez pouziti
zébrusového tuku. Napt. spoj ,,Rotulex firmy Quickfit pouziva silikonovy O-krouzek
s PTFE povrchem, ktery dovoluje maximalni pracovni teplotu +200 °C a pfitom zachovéava
flexibilitu kulového zabrusu. Vzhledem k malé mezirce mezi obéma polovinami spoje vSak
snadno dochazi k vytvofeni a zadrzovani kapiladrni vrstvicky kapaliny v tomto misté. Proto
jsou tyto spoje spiSe vhodné pro vakuové aparatury a manipulaci plynd. VSechny typy
zabrusovych spojl tésnénych O-krouzky se vyrab&ji pouze v omezeném sortimentu velikosti.

Alternativu ke kulovému zabrusu predstavuje O-krouzkovy spoj fy ACE, jenz je
tvofen dvéma identickymi sklenénymi dily, v jejichz hlavé je vytvarovana drazka pro FETFE
O-krouzek (Obr. 4-8d). Pohromadé¢ je drzi pfitlacnd kovova svorka a spoj je pouzitelny pro
vakuum do 107 Torr a teplotu 230 °C. Velikost spoje se udavé pribliznym vnitinim primérem
otvoru a vyrabi se v rozmérech od 5 do 75 mm. Tyto spoje se s vyhodou pouzivaji predev§im
tam, kde je zapotiebi rychlé pfipojeni nebo odpojeni dilu od vakuové aparatury.

4.3  Sroubové spoje a uzavéry

Obecné vétsi variabilitu rozmérti a geometrie sestaveni nabizeji sklenéné Sroubové
spoje, které se dodavaji jako trubice opatfené na konci vylisovanym zavitem. Z hlediska
konstrukéniho feSeni je lze rozdélit na spoje s vné&jSim nebo vnitinim zavitem, které se 1isi
také tvarem a umisténim tésnéni (Obr. 4-9).

Obr. 4-9 Sroubové spoje s vnitinim (a)

nebo vnéjsim (b) zavitem b)

Sroubové spoje s vnitinim zavitem, které vyrabi napt. ACE Glass (USA), vyuzivaji
pro tésnéni klasicky O-krouzek, jsou celkové robustnéjsi a 1épe odolavaji vnitinimu ptetlaku.
Dodavaji se v 7 riznych velikostech a jak je z Obr. 4-9a patrné, vnitini trubici je mozno pfi
povoleném spoji posouvat v obou smérech. To je vyhodné, potifebujeme-li napt. nastavit
polohu teploméru, trubice pro zavadéni plynii apod. Vngj$i primér trubice pro kazdou
velikost spoje je sice tfeba dodrzet s presnosti 0,5 mm, ale trubice muze byt sklenéna,
kovova nebo z plastu, takZe spoj umoznuje kombinovat rizné materialy podle pozadavkl na
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jejich tepelnou ¢i chemickou odolnost. Pro praci s velmi agresivnimi slou¢eninami lze
dokonce zvolit PTFE tésnéni ve tvaru kuzelovité manzety, které vSak vyzaduje dodrzeni uzsi
tolerance primeéru vnitini trubice. Nevyhodou Sroubovych spoji ACE je nezbytné zuZzeni
zakonceni vnitini trubice v délce 50 — 70 mm u kazdého spoje, coz snizuje Cerpaci rychlost
pfi préci ve vysokém vakuu.

Sroubové spoje s vn&j$im zavitem maji tésnéni umisténé az na hornim okraji zavitu,
ktery pro pouziti O-krouzku musi byt vhodné¢ tvarovan. Pokud neni, pouzivaji se zpravidla
valcova tésnéni ze silikonové pryze s navulkanizovanou PTFE f6lii. V souCasné dobé se
vyrabi nékolik typt zavit, jez jsou uvadény pod oznafenim SVL, G.P.I. ¢i Chem-Thread,
takze jejich tésnéni a plastové pievlecné matice nejsou zaménitelné. V Evropé jsou nejvice
roz§ifeny Sroubové spoje se zavitem GL (Obr. 4-9b), které pouzivaji zminéné silikonové
tésnéni valcového tvaru. Vyrabéji se v 5 ruznych velikostech: GL 14, 18, 25, 32 a 45, kde
uvadeéné ¢islo udava vnéjsi pramér zavitu. Pfipojovana trubice musi mit vnéjsi primér o néco
mensi, nez je vnitini primér trubice se zavitem. Je-li vSak zapotiebi zachovat plnou svétlost
sklenénych trubic a nikde je nezuzovat, lze dvé trubice se zavitem GL shodné velikosti
propojit Sroubovou spojkou z PTFE, na niz se volné protaceji dvé prevleéné matice z plastu
(Obr. 4-10). Vyrabgji se i redukce, jimiz lze propojit dvé trubice za kon¢ené odlisnymi zavity,
napi. GL14/GL25.

previe¢né matice

N

'Iﬂ pr777
~IPTEE t&snani Obr. 4-.10 ,Teflonové .éroubqve.i spojka BOLA
— | - pro spojeni dvou trubic se zavitem GL

Pro spojeni GL Sroubovych spojii se sklenénymi ¢i kovovymi trubicemi nebo
hadicemi z tvrdsich plasta (PTFE, FEP, PFA) o pfesném vné&j$im priméru lze vyuzit rovnéz
laboratorni Sroubové spoje némecké firmy Bola (Obr. 4-11).

pfevle¢na matice
z plastu

ETFE V - krouzek

kuzelovité PTFE tésnéni

Obr. 4-11 Laboratorni Sroubovy spoj BOLA s PTFE PIFEfesnict kouZak

tésnénim urceny pro sklenéné trubice opatiené zavity GL.

Obrazek byl ptevzat se svolenim firmy Bohlender. sklenéna trubice se zavitem GL

36



4 SPOJOVACI A UZAVIRACI PRVKY CHEMICKYCH APARATUR

Jejich tésnéni tvori kuzelovitda PTFE vlozka, ktera spolu se dvéma plastovymi krouzky
zaruCuje dokonalou chemickou odolnost a bezchybnou tésnost spoje az do tlaku
1 MPa za normalni teploty. Pfi mensim pietlaku nebo za niZzSiho vakua jsou tyto spoje
vyuzitelné v teplotnim rozmezi —50 az +150 °C.

4.4 Kovové a plastové fitinky

Kovové fitinky jsou sice primarn¢ urCeny ke spojovani kovovych trubic, pii pouziti
PTFE tésnéni nebo O-krouzkt vSak je lze pouzit i pro trubice sklenéné nebo plastové.
Vyrabégji se pro fadu metrickych i palcovych praimért jako pfimé spojky ¢i redukce, T-kusy
a kiizové spojky, pfedevSim z mosazi a nerez oceli. Ponévadz stejnymi fitinky je opatfena
i fada kovovych jehlovych ventild, je s jejich pomoci mozno sestavovat vakuove i tlakove
tésné aparatury stavebnicového typu, vhodné pro manipulaci plynt a jinych tékavych
slou¢enin (Pfiloha 9-4).

Z hlediska zplsobu utésnéni spoje je miZeme rozdélit na fitinky t€snéné O-krouzky
a fitinky s kuzelovitym PTFE tésnénim (Obr. 4-12).

_ pritlaéna vlozka

zadni PTFE tésnéni

prevleéna matice ~— O - krouzek
Celni PTFE tésnéni
T télo fitinku - télo fitinku
Obr. 4-12 a) Kovovy fitink Swagelok
— s dvoudilnym PTFE tésnénim,
) b) ... PlevIsCrE e b) O-krouzky tésnény kovovy fitink Cajon
,,Ultra-Torr*

U fitinkti s O-krouzky postaci rucni dotazeni pfevle¢nych matic, coZ umoziluje jejich
snadné a bezpecné pouziti u sklenénych aparatur. Kompresni fitinky typu Swagelok s PTFE
tésnénim je nutné dotahovat kli€em, takze jejich pouziti u sklenénych aparatur je omezeno
pfevazné na permanentni spoje.

___prevle¢na matice
z plastu

__—ETFEV - krouzek

__— PTFE tésnéni

Obr. 4-13 Teflonova Sroubova spojka BOLA — PTFE telo

Obrazek byl pievzat se svolenim firmy Bohlender.
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Naproti tomu u fitinkti z teflonu PTFE, PFA nebo FEP zpravidla postaci rucni
dotazeni matic. S jejich pomoci lze proto vyhodné propojovat jednotlivé Casti sklenénych
aparatur navzajem i s teflonovymi hadicemi. VétSina téchto fitinki vyuziva kuzelovita tésnéni
z PTFE, jaké maji napi. Sroubové spojky BOLA (Obr. 4-13). Maji-li spojované trubice
spravny vn&jsi pramér a hladky povrch, Ize je za normalni teploty pouzivat az do pietlaku
0,5 MPa.

4.5 Sklenéné kohouty

Dilezitou soucasti chemickych aparatur jsou kohouty, které umoznuji oteviit nebo
zastavit, popt. vice ¢i méné regulovat pritok plynu nebo kapaliny aparaturou. Sklenéné
kohouty sestavaji z plasté a jadra neboli kladivka, které je namazano zabrusovym tukem a
muze se v plasti voln€ otacet. K plasti jsou nataveny dvé nebo tfi trubice pro piivod a odvod
média, jez jsou pfi otaceni provrtaného jadra bud’ vzajemné propojovany anebo je spojeni
mezi nimi preruseno. Kuzelovitost sklenénych kohouti je 1 : 10 jako u zabrust a u novych
kohoutti by jejich jadra i plasté mély byt navzajem zaménitelné, jde-li o stejny typ kohoutti od
téhoz vyrobce.

45.1 Kohouty s plnym jadrem

Rizna provedeni jedno-, dvou- a trojcestnych kohoutd splnym jadrem jsou
znazornéna na Obr. 4-14.

d)

Obr. 4-14 Jedno- , dvou- a trojcestné kohouty s plnym jadrem: a) jednocestny piimy,
b) jednocestny se Sikmym vrtanim, ¢) dvoucestny se Sikmym vrtanim, d) trojcestny
S vrtanim tvaru T

Jadra jsou zhotovena zkompaktniho skla, které je provrtdno otvorem o priméru
1 — 15 mm. V bézné laboratorni praxi se vSak setkavame s kohouty, jez maji vrtani 1,5; 2,5;
4,0 nebo 6,0 mm. ProtoZe zobrazené kohouty nemaji jadro v plasti nijak zajisténo, jisti se
obvykle pouze tenkou gumickou, ktera ptidrzuje jadro v plasti. V souCasné dobé vsak je
vétSina kohoutil opatiena prodlouzenym jadrem se zavitem na dolnim konci, na ktery jsou
nasazeny plastova podlozka a pruzny O-krouzek (Obr. 4-15).
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X L. v e e _~PTFE podlozka
Obr. 4-15 Sklenény kohout se zavitem na dolni ¢asti jadra a /

”_0O-krouzek

pojistnou matici. Pfi sestavovani je tieba dbat na spravné 2
poradi dilt zajiStuyjicich jadro: PTFE podlozka /O- e« ) .
krouzek/pojistna matice ([0 {}}—polistns matice

Po nasroubovani pojistné plastové matice je jadro fixovano v plasti pti zachovani jeho
volné otacivosti. Nékteré kohouty vSak maji na dolni ¢asti jadra vyCnivajici z plasté pouze
drazku, kterou lze vyuzit k zajisténi jadra nasuvnou kovovou pérovou podlozkou nebo
pryzovym O-krouzkem.

Prestoze jadro i plast’ jsou do sebe zabrouseny, u diive vyrobenych kohoutli se mize
stat, ze vrtani jadra neni spravné vycentrovano na otvory v plasti, a priitok kohoutem je proto
snizen. Jelikoz je to Casto také disledkem nahodné zamény s ¢astmi jiného kohoutu, je ucelné
oba dily t¢hoz kohoutu zfetelné€ oznacit anebo jadro pripojit k té¢lu kohoutu tenkym dratkem.

Nenamazané kohouty chranime pted zadienim vloZenim tenkého prouzku papiru mezi
plast’ a jadro. Pted pouzitim kohouty mazeme zabrusovym tukem podobné jako zabrusy. Tuk
nanasime na jadro ve 2 — 4 prouzcich mimo bezprostiedni okoli otvort vrtani. Pokud se pii
otaceni jadrem dostane vazelina dovnitt vrtani, jddro vyjmeme a malym smotkem vaty na
zubnim paratku tuk odstranime.

Namazané plochy kohoutti je nutno udrzovat v Cistoté, ponévadz pii zaneseni tvrdych
¢astic mize dojit k poSkrabani brousené¢ho povrchu. Pokud se pfitom vytvoii drobné ryhy
mezi protilehlymi otvory, kohout nemusi dobfe tésnit, ani kdyZ je uzavien. Tuto moZnost do
jisté miry eliminuji kohouty se Sikmym vrtanim (viz Obr. 2-14b), kde vytvofené ryhy
nemohou propojit protilehlé otvory v plasti.

Namazané kohouty jsou vic¢i puisobeni chemikalii citlivéjsi nez zabrusy, ponévadz
médium ma pfistup do stfedu namazané plochy a pii otdCeni jadra je v roving vrtani
distribuovano v rozsahu celych 360 °. Podle chemické povahy média potom zabrusovy tuk
bud’ fidne (ptisobenim organickych rozpoustédel) anebo houstne, az tuhne (napt. ptisobenim
tékavych halogenidil), takze kohout ,,zamrzne* a nelze s nim otacet. V takovém pftipad¢ je
nezbytné kohout Castéji rozebrat, dikladn& ocistit a pfemazat. Podstatnou roli samoziejmé
hraje vybér vhodného tuku. Neni-li zZadny k dispozici, miiZeme mazany kohout nahradit
kohoutem s teflonovym kladivkem anebo sklo-teflonovym jehlovym ventilem.

Sklenéné kohouty s teflonovym kladivkem maji jadro zhotoveno z PTFE a sklenény
plast’ je uvnitt zcela hladky, nebrouseny. V dusledku vynikajicich kluznych vlastnosti teflonu
neni proto zapotiebi kohouty mazat. Aby vSak dobie té€snily, na dolni konec kladivka je tfeba
nasadit PTFE podlozku a pryZovy O-krouzek a spravné dotdhnout pojistnou matici. Jestlize
kohout nepouzivame, pojistnou matici vzdy povolime, aby nedoslo k deformaci kladivka jeho
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vtladovanim dovniti plasté. Kuzelovitost kohoutii vyrabénych v CR je sice 1:10, stejné jako
u sklenénych zabrust, néktefi zahrani¢ni vyrobci vSak pouzivaji kuzelovitost 1:5, pfi niz je
deformace mékkého PTFE kladivka nadmérnou ptitlacnou silou méné pravdépodobna.

Ani dobfe sefizené kohouty s teflonovym kladivkem netésni tak dobfe jako spravné
zabrouseny sklenény kohout namazany vazelinou, a proto je nelze pouzivat
u vysokovakuovych aparatur. Osvédcuji se vSak na aparaturach pro destilaci organickych
rozpoustédel, u délicich nebo pfikapavacich nalevek a pfi praci s agresivnimi plyny ¢i
kapalinami za normalniho tlaku.

4.5.2 Vakuové kohouty s dutym jadrem

Ve vysokovakuovych aparaturach je nezbytné pouzivat pouze kohouty s dostatecné
velkym primérem vrtani, které neomezuji Sifeni vakua v aparatufe. Pfi vrtdni o priméru
6-25 mm je ovSem zapotiebi, aby jadro kohoutu mélo v misté vrtani primér minimalné
18-75 mm. Protoze plné jadro takovych rozméri by bylo pfili§ t€Zké a v disledku tepelné
roztaznosti skla by jiz pfi malych zménach teploty mohlo zptsobit prasknuti plasteé, zhotovuji
se jadra vakuovych kohoutt jako duta. Uzsi spodni ¢ast jadra ptitom zlstava oteviena dovnitf
aparatury, takze nedochdzi k zddnému zmenSeni svétlosti aparatury v misté kohoutu

(Obr. 4-16).
Obr. 4-16 Vakuové kohouty s dutym jadrem:
a) jednocestny piimy
b) jednocestny thlovy se rtutovym uzavérem
¢) dvoucestny uhlovy
a) b) c)

Podtlak uvnitf aparatury navic zajiStuje spravnou pozici jadra kohoutu v plasti
pusobenim pretlaku atmosférického vzduchu. Je ov§em bezpodmine¢né tieba zamezit uvniti
aparatury nahodnému vzniku ptetlaku, ktery by nezajiSténa jadra doslova ,,vystrelil* z plaste.
,»pojistné vakuum* v bani¢ce uzavirajici dolni konec plaste¢ konstrukéné oddéleno od vakua,
resp. média, uvnitf aparatury. Takové kohouty jsou ovS§em vyrobné narocnéjsi a mensi vnitini
pramér sklenéné trubicky uvnitt jadra vede k nezddoucimu zuzeni pruchodu aparaturou.

vakuum vakuum aparatura
< aparatura = <—
a) b)

Obr. 4-17 Vakuovy kohout se samostatné evakuovatelnym dutym jadrem a banickou plaste:
a) evakuace dutého jadra a banicky plasté pfi vytvareni pojistného vakua,
b) Cerpani aparatury po otoCeni jadra o 180 °
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Vakuové kohouty nemaji zaménitelné ¢asti, ponévadz pii vyrobé je nakonec kazdy par
jadro-plast’ individualné jemné zabrousSen. Je proto nezbytné trvale oznacit dily, které patii
k sobé. Mazani kohouti musime vénovat velkou pozornost, jelikoz jak nedostatek, tak
i nadbytek vazeliny vedou K naruseni filmu mazadla a tim i ke vzniku netésnosti. Ty se
vytvaieji rovnéz v dasledku zmény viskozity vazeliny plsobenim zpracovavanych
chemickych latek nebo postupnym oddestilovanim tékavéjSich nizkomolekuldrnich slozek
mazadla. Proto se doporucuje kazdé 2 — 3 mésice kohouty peclivé ocistit a znovu namazat.

4.5.3 Sklo-teflonové jehlové ventily

Pouziti sklenénych vakuovych kohoutti na chemickych vysokovakuovych aparaturach,
tzv. vakuovych linkdach, ptindsi rizné problémy spojené predev§im s nedostatecnou
chemickou odolnosti pouzivanych vazelin, s nadmérnou velikosti a kiehkosti kohoutd
S vétSimi pruméry vrtani a také s nemoznosti pouziti kohoutd, je-li vnitini tlak v aparatuie
vy$si, nez je tlak atmosféricky. Proto se v nabidce fady vyrobct laboratorniho skla postupné
objevily jehlové ventily se sklenénym télem a PTFE jehlou opatfenou zavitem, jejichz
konstrukce je podobnd jako u kovovych jehlovych ventili. Na rozdil od nich vSak jehla neni
vici télu ventilu tésnéna teflonovou ucpavkou, nybrz jednim aZz tfemi O-krouzky
z elastomert, nejcastéji z Vitonu nebo FETFE (Obr. 4-18).

Obr. 4-18 Sklo-teflonovy jehlovy ventil:

a) sklenéné télo s vné&j§im zavitem

b) PTFE jehla se dvéma té€snicimi O-krouzky
a ovladacim plastovym klobouckem

Z konstrukéniho hlediska lze u téchto ventild nalézt nékolik feseni. Ventily mohou mit
na sklenéném téle vn&j§i nebo wvnitini zavit, O-krouzky exponované meédiu nebo kryté
vrstvickou PTFE a $picku jehly opatienou O-krouzkem pro dokonalé tésnéni jehly v sedle
ventilu, nebo ponechanou bez O-krouzku. Jehly ventild se pii otevirani a zavirani ventilt
mohou otacet anebo mohou byt feSeny jako nerotacni, coz snizuje otér PTFE i O-krouzki a
prodluZzuje Zivotnost ventilu. V soucasné dobé vyrabéné ventily Ize piiblizné rozdélit na dvé
skupiny: prva zahrnuje ventily pro vysoké vakuum 10° — 107 Torr, druhou tvoii tzv.
,,chemické“ ventily, u nichZ se pfepoklada Casta expozice vnitiku ventilu kapalnym latkam,
jakoz 1 plyniim a param tékavych sloucenin.

Ventily prvé skupiny nemaji elastomerové O-krouzky chranény PTFE a Spicka jehly
zpravidla nese dalsi O-krouzek pro lepsi utésnéni sedla ventilu (Obr. 4-19).
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Obr. 4-19 Vysokovakuovy sklo-teflonovy ventil fy
ACE s vnitinim zavitem téla, nerotacni jehlou, tremi
FETFE O-krouzky, kter¢ té€sni jehlu v téle ventilu a
dal$im O-krouzkem na $picce

Protoze se PTFE ve vakuu dlouho a obtizné odplynuje, mtize byt jehla zhotovena také
ze skla (nekteré ventily firem ACE, Kontes a J. Young) nebo fluoroplastu PCTFE (Kontes).
Vyrabéji se piedevsim ve stfednich a vétSich velikostech, s otvorem sedla ventilu o priiméru
6 — 20 mm a osazuje se jimi napt. hlavni vakuové potrubi v ¢erpaci asti vakuové linky.

V druhé skuping ventili jsou O-krouzky chranény pted pfimym kontaktem s médiem
dvéma ¢i ttemi kruhovymi vystupky vysoustruzenymi na téle PTFE jehly pfed O-krouzky,
anebo jsou jeden ¢i dva O-krouzky zapouzdieny V teflonu, z¢asti oddéleném od jehly pfi
soustruzeni drazky pro umisténi O-krouzku (Obr. 4-20).

Obr. 4-20
a) PTFE jehla ventilu ROTAFLO GP s elastomerovym f O

O-krouzkem zapouzdienym v teflonu. Ventil je chemicky
odolny, ale neni vhodny pro vysoké vakuum.
b) Kompletni jehla vysokovakuového ventilu Chemglass
S O-krouzkem na $picce a dvéma dalSimi pro utésnéni jehly
a) b) c)

Vv téle ventilu.

¢) Kompletni jehla ventilu fy Chemglass je opatfena dvéma
Vitonovymi O-krouzky zapouzdienymi v teflonu, jez jsou
jistény tietim O-krouzkem z Vitonu. Spi¢ka jehly je

z PTFE bez O-krouzku. Takové provedeni zvySuje
odolnost vici agresivnim chemikaliim.

Tento zptsob zajistuje vyssi spolehlivost a trvanlivost ochrany, ponévadz teflonova folie ma
v disledku pruznosti O-krouzki lepsi kontakt se sklenénou sténou ventilu. Teflonova $picka
je vzdy integralni soucasti jehly, coZ umozituje uzavtit ventil s pouzitim vyssi ptitlacné sily a
dovoluje vyuziti ventilu az do pietlaku cca 0,5 — 1 MPa pod sedlem ventilu. Tyto ventily se
vyrab¢ji hlavné v malych a stfednich velikostech s otvorem sedla o priméru 2 — 8 mm.
Nejjednodussi ventily fady GP pro vSeobecné vyuziti (angl. General Purpose) maji ¢asto
jehlu pouze sjednim zapouzdienym O-krouzkem a jsou ureny piedev§im pro prace za
normélniho tlaku a nenaroéné vakuové aplikace (dynamické vakuum <10™ Torr).

Pro schopnost udrzet pod sedlem znacny pietlak je mozné tyto ventily natavit na rtizné
reaktory nebo ampule pro kratkodobé uchovavani zkapalnénych plyni, které pfi laboratorni
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teploté maji nizsi tlak pary (<1 MPa). Trubice, z nichz jsou ampule zhotoveny, museji byt
samoziejm¢ dimenzovany tak, aby bezpecné odolaly tlaku, jenZ méa zkapalnény plyn za
laboratorni teploty. Ponévadz tékavé fluoridy a fluorid-oxidy nékterych prvka, napi. AsFs,
SF4, SeO;F; ¢i POF; se v PTFE a elastomerech O-krouzka dobfe rozpoustéji, mize se stat, ze
béhem nékolika tydnh proniknou vrstvou PTFE a za¢nou nad sedlem ventilu difundovat do
atmosféry, kde hydrolyzuji. Pokud je pfi hydrolyze uvoliiovan HF, dochézi k naleptani a
nevratnému poskozeni sklenéného téla ventilu, v horSim piipad¢€ prestane tésnit sedlo ventilu
a plyn unikne. Z bezpecnostnich divodi by proto mnozstvi takto manipulovaného plynu
nemélo presahnut 10 g, dobu uchovavani uvedenych plynd pod tlakem v téchto ampulich je
ticba omezit na jeden az dva tydny. Pro jejich dlouhodobé skladovani by mély byt vyuzivany
tlakové nadobky z nerez oceli skovovymi ventily. Ostatni t€kavé slouceniny mohou byt
v ampulich opatienych sklo-teflonovym ventilem skladovany bez omezeni.

Ackoliv nékteré sklo-teflonové ventily mohou pod sedlem udrzet znaény pfretlak,
tésnici O-krouzky na horni ¢asti jehly bezpeéné odolavaji tlakovému rozdilu cca 100 kPa, a
proto by vnitini tlak v aparatufe nemél presahnut 200 kPa. Bézné na vakuovych linkach
ovSem pracujeme za tlaku, jenz je nizsi nez tlak atmosféricky.

Protoze tésnici krouzky z PTFE i elastomerové O-krouzky se pifi otdceni jehlou
pomalu opotiebovavaji otérem o vnitini povrch téla ventilu, lze jejich tfeni snizit velmi
lehkym namazanim zabrusovym tukem, nejlépe Krytoxem, jenz je nejméné reaktivni a ma
soucasné zvySime odolnost O-krouzkl vici agresivnim chemikaliim. Tu lze feSit v pfipadé
potfeby rovnéz vybérem vhodnéjsiho materidlu O- krouzkt, pokud konstrukce ventilu jejich
vyménu umoznuje (nékteré ventily firem ACE, Kontes a J. Young). U ventild s O-krouzky
zapouzdienymi v PTFE vyména mozna neni a pfi opotiebeni se vyménuje kompletni jehla
ventilu i s O-krouzky, které jsou dodavany jako nahradni dily.
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5 ZAKLADNI OPERACE V LABORATORI

Prace v chemické laboratofi vyzaduje znalosti, dovednost a praxi. Tomu vSemu se Ize
v prubéhu jednotlivych praktickych kurz pod vedenim zkuSenych ucitelt a technikti naucit,
chce to jen odpovédny pristup, trpelivost a snahu pochopit diivody, proc se aparatury sestavuji
uréenym zpusobem. Vlastni experimentovani v sestavovani aparatur a modifikace zavedenych
laboratornich postupti jsou sice mozné, ale zvlasté v pocatcich studia je rozhodné nelze
doporucit. Jde totiz predevSim o bezpecnost vSech osob, kter¢ v dany okamzik
v laboratofi pracuji.
K piekonani raznych nebezpeci, jez zacatecnikiim hrozi pii praci v chemické laboratofi,
bude uzitecné vzdy dodrzovat néasledujici zakladni pravidla:

Pravidlo 1: Bezpecna prace v laboratofi musi byt zaloZena na dikladné piedchozi
ptipravé. Pied zahajenim provadéni praktického cviceni nebo ulohy je nezbytné podrobné
prostudovat navod, seznamit se s principy v dané uloze uzivanych metod a zpisoby jejich
spravného a bezpecného provedeni. Student by mél znat fyzikalni i chemické vlastnosti
pouzivanych chemikalii a seznamit se s pozarnimi, toxikologickymi a dalSimi riziky, které
prace s nimi pfinasi. Samoziejma je i znalost spravné obsluhy pfistroju, které bude tieba pti
praci pouzit. Teprve na zakladé téchto znalosti bude mozné si uvédomit vSechna hrozici rizika
a odpovidajicim zplisobem se na né pfipravit.

Pravidlo 2: Spravné sestaveni aparatury si pied zapocetim prace nechte zkontrolovat
vedoucim cvi¢eni nebo technikem. Vyuzijte této prilezitosti, abyste s vedoucim cviceni
konzultovali vSechny otazky spravného a bezpecného provedeni experimentu, u nichz si
dosud nejste zcela jisti, Ze jste je dobie pochopili.

Prace v syntetické laboratofi, 1 kdyZ je velmi rozmanitd, sestavd v zasad¢ vzdy
z n¢kolika po sob& nasledujicich pracovnich postupi, které se navzajem liSi pracovni
metodikou. Prvnim krokem je vlastni syntéza nové latky, po které nasleduje Uprava casto
velmi sloZité reakéni smési, jeji rozdéleni na jednotlivé slozky, izolace a vycisténi hlavniho
reakéniho produktu. Poslednim, neméné dilezitym krokem, je identifikace ziskané latky.
Vlastni provedeni chemické reakce je prakticky vzdy vazano na pouziti laboratorniho zatizeni
tvofeného aparaturou, sestavenou obvykle z b&éZzn€ dostupnych nebo specialné upravenych
sklenénych stavebnich prvkd.

K tomu, aby reakce prob&hla, je casto tfeba dodat potiebné mnoZstvi energie,
nejcastéji ve forme¢ energie tepelné. Naopak, pfi reakcich doprovazenych vyvinem tepla je
nutné reakéni smés ochlazovat, abychom prubéh reakce byli schopni kontrolovat. Chlazeni je
nutné také v ptipadech, kdy jsou pouzité¢ reagenty nebo vznikajici produkt malo stalé za
vysSich teplot. Prestup tepla lze usnadnit intenzivnim michanim reak¢éni smési. Zvlast
upraveny pracovni postup a specializované aparaturni vybaveni vyZaduje syntéza v ptipadech,
kdy jedna nebo ob¢ reagujici latky jsou za normalnich podminek plynné nebo je-li nutné
chrénit reak¢éni smés pred vzduSnou vlhkosti ¢i kyslikem.
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5.1 Zahtivani

Zahtivani patii mezi zakladni laboratorni operace. Volba zplisobu zahtivani je zavisla
na pozadované teploté, rychlosti zahtivani, vlastnostech zahtivané latky a bezpecnostnich
predpisech. V uvahu je nutno brat také velikost aparatury. Pfi sestavovani aparatury se
snazime, aby v pfipad¢ potieby bylo mozno zahiivani snadno pierusit (vypnutim piivodu
elektiiny nebo zhasnutim plynového kahanu) a zdroj tepla rychle odstavit. Proto topna hnizda
nebo magnetické michacky s kapalinovou lazni umistujeme na laboratorni zvedacek.

5.1.1 Tepelné zdroje zaloZené na spalovani zemniho plynu

Klasickym laboratornim zatizenim slouzicim k zahtivani je plynovy kahan, v némz se
vytvaii smés vzduchu a plynu, ktera se na konci hotaku spaluje.

Hlavni soucasti Bunsenova kahanu je misici trubice, opatfena v dolni ¢asti dvéma
nebo tfemi otvory. Na jeji vn¢jsi strané je v téchto mistech navleCena otocnd prstencova
objimka s kruhovymi otvory, jejimz otaCenim lze regulovat mnozstvi vzduchu nasavaného
dovniti a misiciho se s plynem. Mnozstvi piivadéného plynu vsak neni mozné regulovat.

Tecluho kahan je zlepsenou konstrukci kahanu Bunsenova — ma vlastni regulaci
pfivodu plynu pomoci jehlového ventilu a umoziuje spalovani smési s vétsim obsahem
vzduchu. Ptivod plynu se reguluje Sroubem umisténym proti ptivodni plynové trubici a ptivod
vzduchu se ovlada kotoucem, ktery se otac¢i v zavitech vyfiznutych na vnéjsi strané trysky. Je-
li kotou¢ vySroubovan az do horni polohy, dosedne na nalevkovité rozsifeny okraj misici
trubice a uzavie pfistup vzduchu. Pokud je pfivod vzduchu pfili§ velky, mize dojit
k proslehnuti plamene do misici trubice, coz je spojeno s charakteristickym ,,$t€knutim®.
V takovém piipad€ je nutno okamzité uzaviit pfivod plynu do kahanu. Po vychladnuti
a uprav€ misiciho poméru Ize kahan opét zapalit.

U Mékerova kahanu funguje regulace piivodu vzduchu obdobné jako u Bunsenova
kahanu, ale vzduchovych otvorii je vice. Misici trubice tohoto kahanu je v horni ¢asti
rozSifena a na jeji Usti je nasazen kloboucek s miiZkovym roStem, ktery pii pfili§ velkém
misicim poméru zabranuje zpétnému proslehnuti plamene. Rost t€Z rozklada vnitini kuzel
plamene na fadu drobnych kuzelikd, takze se v plameni netvoii chladny redukéni prostor.
Objem plamene je sice mensi, ale zato dosahne vyssi a stejnomérnéjsi teploty.

Z uvedenych tfi druhii kahant vyvine Bunseniiv kahan nejmensi a Mékertv nejvétsi
zar. Rozvrstveni teplot v nesvitivém plameni téchto kahanti je patrné z nasledujicich obrazkd:

Mﬁﬂl 'all
) ) 1640°C
I‘ 1660°C
1650°C
4 1775°C

Bunsenuv kahan Tecluho kahan Mékeriiv kahan Plamen Bunsenova Plamen Mékerova
kahanu kahanu

1400°C

1550°C
1500°C
500°C

e 350°C
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S vyjimkou zkumavek nezahtivame laboratorni sklo kahanem ptimo, nybrz na draténé sit'’ce
s keramickou vrstvou, kterd pomaha lépe rozd¢lit ptichazejici teplo a soucasné slouzi jako
mechanické opora.

Pozn: Plynové kahany nesmi byt uzivany k zahrivani horlavych latek a rozpoustédel!
5.1.2 Lazné

K snadnéj$imu a rovnomérnéjSimu pievodu tepla pii zahfivani se vyuzivaji nejriiznéjsi
typy lazni lisicich se médiem, které teplo prenasi. Jako zdroj tepla vyhfivajici lazen muze
slouzit plynovy kahan nebo odporova spirala v topné desce. Teplotu lazné sledujeme
vhodnym teplomérem nebo teplotnim c¢idlem. V praxi se bézné setkdvame s regulatory
ptikonu elektrické ploténky, které jsou schopny v lazni udrzovat teplotu v uréitém rozmezi
okolo nastavené hodnoty. U lazni naplnénych materialem 0 vysoké tepelné kapacité nebo
zahiivané kapaliny. Proto je vhodné, aby kapalina byla u¢inné promichavana.

Jinym feSenim muiZe byt omezeni velikosti 1azn¢ a jeji ndplné nebo zména média.
Nadoba lazné by neméla byt zhotovena z ferromagnetického kovu, pokud chceme zahtivanou
kapalinu michat pomoci magnetické michacky. Sklenéné nadoby (velké kadinky, krystaliza¢ni
misky) nejsou vhodné pro 1azné¢ naplnéné kapalinou, protoze pfi jejich prasknuti miize dojit
k vaznému popaleni horkou naplni. Je-li vSak nezbytné reakéni smés v prubéhu zahiivani
vizualn¢ kontrolovat, volime mensi kadinku naplnénou bezbarvou kapalinou, napf.
silikonovym olejem nebo glycerolem.

Lazné je mozné podle jejich naplné rozdélit na vzdusné, parni, kapalinové (vodni,
olejové, kovové, solné) a piskoveé.

Ve vzduSnych laznich je teplo piendSeno vzduchem, ktery ma ze vSech uvadénych
medii nejmensi tepelnou vodivost, protoze plyny maji vyrazné nizsi tepelnou vodivost nez
kapaliny. Je-li tfeba vzdu$nou lazen pouzit k prevodu vétsiho mnozstvi tepla, je nutné
dosahnout vétsiho teplotniho gradientu zvysenim teploty lazné, coz je na druhé strané spojeno
s rizikem prehifati obsahu zahfivané nadoby. =
Nejjednodussi formou vzdus$né lazn€ je prazdna L~—H0
kovova nadoba valcového tvaru, napt. hrnec, opatiena !
krytem ztepelné izolaéni keramiky a zahiivana chladic

kahanem nebo elektrickym vati¢em.

~— H20

Vodni lazeri je vhodna k zahiivani latek az reakcni barika

k teploté varu vody a umoziuje proto destilaci kapalin %/kédinka s lazni a

o 1en x varnym kaminkem
vroucich za normalniho tlaku pftiblizné do teploty y

f
80 °C. Vodu v laz_m Ize ohfivat bud’ plynovym . ’/ sitka
kahanem nebo elektricky. Nejjednodussi vodni lazen I \

. , P \ jnoZ
predstavuje kovovy hrnec svodou. Vodni lazen — 3 Voinolia
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s elektrickym ohfevem je vhodna k zahiivani hotlavych latek. Nevyhodou vodni lazné je
kondenzace unikajicich para jejich stékani po sténach aparatury, coz muze pusobit obtize
u reakci provadénych v bezvodém prostiedi.

Dokonalejsi variantou vodni lazné jsou termostaty nebo ultratermostaty, které
umoznuji pomérné¢ presné udrzovat teplotu zahtfivactho média uvnitf nadoby termostatu.
Z nékterych termostatli 1ze pomoci ¢erpadla a tepelné izolovanych hadic vyvést temperovanou
kapalinu mimo termostat do vnéj$iho uzavieného okruhu, v némz muze byt temperovan napf.
refraktometr, apod. — viz Pfiloha 5-1. Termostati lze vyuzivat i ke chlazeni na niZsi teploty,
ovSem za predpokladu, ze kapalnym médiem bude vhodna niZe tuhnouci kapalina (ethanol,
ethylenglykol apod.). Termostaty s chlazenou lazni jsou vybaveny kompresorovym systémem
chlazeni, jejich pracovni rozsah obvykle ¢ini —40 az 100 °C a stabilita teploty dosahuje
+0,1 °C.

Parni lazné jsou elektricky vyhiivané vodni 1azné,
kde jsou nadoby ohfivany vyvijenou vodni parou. Obvykle
jsou  vybaveny  krytem  sestavajicim  z nékolika
koncentrickych plechovych kruht, které 1ze vyjmout a tim
upravit velikost otvoru pro zahfivanou nadobu. Otvor by mél
mit takovou velikost, aby nadoby s plochym dnem zakryvaly
otvor, ale pfitom bezpecné staly na krytu. Banky s kulatym
dnem by mély byt zanofeny v otvoru jednou tfetinou az
polovinou svého objemu s minimalni mezerou mezi sténou a
krytem lazn&. Zahfivani banky s kulatym dnem ukazuje
obrazek vpravo.

Pti praci s vodni parou je tieba dbat velké opatrnosti,
ponévadz para mlze zpusobit t€zké popaleniny.

Pro dosazeni vysSich teplot nez 100 °C se pouzivaji olejové lazné, jez jsou

konstrukéné shodné s laznémi vodnimi. Jejich néplni mohou byt vySe vrouci organické latky,
lisici se svymi vlastnostmi a tepelnou stabilitou. Nasledujici tabulka podava piehled nejcastéji
uzivanych naplni véetné teplotniho rozmezi jejich pouzitelnosti.

Teplotni i
Napln P V(.) nt rozTnG(e)z1 Poznamka
pouzitelnosti / °C
Ethylenglykol 0 - 150 hotlava a toxicka kvaparliTla, h?/groskopické,
S vodou neomezené misitelna
Parafinovy olej 0_ 180 h(?flayé kz}]?al'inla, nad 209 °C se rozklada za
vyvoje drazdivych zplodin
Polyethylenglykol 0-250 rozpustny ve vodé
Silikonovy olej 0 - 250 ma _Vyééi f?l:mickou stabilitu nez parafinovy olej,
ale je drazsi
Glycerol 0-260 hygroskopicky, neomezené misitelny s vodou
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Pii plnéni nadoby lazné je tfeba pamatovat na tepelnou roztaznost kapalin. Proto je
vhodné nadobu naplnit olejem pouze z poloviny, jinak by pii zvySeni teploty mohl olej
ptetéci. Pfi zahfivani je nutno do olejové 1azné vzdy vlozit teplomér a priabézné kontrolovat
teplotu, aby nedoslo k jejimu pifehrati. Je dalezité rovnéz zajistit, aby se do olejové 1azné
béhem zahiivani nedostala voda. Pokud k tomu dojde, je nutno lazen okamzit¢ vyménit. Pfi
teplotach vyssich nez 100 °C zacne totiz olej Vv dasledku vypatfovani vody prskat a pénit.
Zv14asté nebezpetné je, praskne-li ve vyhiaté lazni banka s nizkovrouci kapalinou. Pii této
prilezitosti mize dojit k rozstfiknuti horkého oleje, ktery miize zpisobit vazné popaleniny
nebo pozar. Olejovou lazen skladujeme zakrytou, aby se v jeji naplni neusazoval prach, ktery
za zvysené teploty plisobi vyvoj drazdivych plynt a ztmavnuti kapaliny.

Solné lazné jsou uzivany k vyhiivani na teploty vy$§i neZ jejich teplota tani. Casto se
jedna o smési soli, napt. smés dusi¢nanu sodného (48,7 %) a draselného (51,3 %) ma teplotu
tani 219 °C a lze ji pouzivat az do 500 °C. Pii préci se solnou l4zni je tfeba pouZzivat tepelné
odolné sklo, protoze baiiku je nutno ponofit do horké 1azn€ a z horké lazné€ ji pied jejim
ztuhnutim opét vyjmout, coZ je spojeno se znanym tepelnym namahinim skla. Pred
ponofenim do l4zné je proto vhodné baiiku ptedehiat horkovzdusnou pistoli.

Pouziti kovovych lazni ma stejny diivod jako u 1azni solnych. Jako napln lazné byvaji
nejcasteji pouzivany nizkotajici slitiny, hlavn¢ Woodiv kov (50 % Bi, 25 % Pb, 12,5 % Sn,
12,5 % Cd) o teploté tani 65,5 °C a Rosetv kov (50 % Bi, 25 % Sn, 25 % Pb) s teplotou tani
94 °C. Tyto lazné tedy maji oproti solnym laznim podstatné nizsi teplotu tani a je mozné je
pozivat rovnéz do teploty 500 °C. Vzhledem Kk vyborné tepelné vodivosti kovl je prostup
tepla z kovovych lazni velmi rychly. Pouzivaji se hlavné k zahfivani mensich ban&k. Po
skonc€eni zahfivani je tfeba vyjmout banku z 14zn¢€ pied jejim ztuhnutim.

Zav€rem je tfeba upozornit, Ze zahfivani evakuovanych nadob v kovové nebo solné
lazni je v dusledku jejich mozné imploze extrémné nebezpecné. Proto vzdy pracujeme
v digestofi za ochrannou sténou.

Piskova lazen je tvotena Zeleznou miskou, jejiz dno je pokryto vrstvou velmi jemného
kfemenného pisku 0 zrnitosti 0,1 — 0,4 mm. Zahiivani se vétSinou provadi kahanem, avsak
prohiivani piskové vrstvy je velmi nerovnomérné a nesnadné je i udrzovani stalé teploty.
Proto je vyhodnéjsi pouzivat piskovou lazen s elektrickym topenim. Piskové lazn€ pouzivame
v rozmezi teplot 50 — 350 °C, pfedev§im k odpafovani vodnych roztokli z kadinek nebo
z porcelanovych odpafovacich misek. Jako nahrada piskové naplné¢ byva doporucovan
Supinkovy grafit, ktery dobfe vede teplo a hlavné snizuje riziko poSkrabani dna zahfivané
nadoby.

5.1.3 Elektrické zdroje tepla

Bézné uzivanymi zdroji tepla jsou elektrické vaiice nebo topnd hnizda, coz jsou
zafizeni, jejichZ nejdilezitéjsi casti je elektrickym proudem vyhtivany plast, ktery je svym
tvarem pfizplsoben banikam s kulatym dnem. Elektricka odporova spirala v topnych hnizdech
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je ukryta v tkaniné ze skelnych vlaken a dimenzovana tak, aby nedochazelo k jejimu tplnému
rozzhaveni. Nebezpe¢i pozaru pii prasknuti banky je proto mnohem mensi nez u béznych
varicu. Intenzitu zahtivani lze citlivé regulovat pfimo reostatem topného hnizda nebo pomoci
tyristorového regulatoru. Topna hnizda se vyrab¢ji pro banky o obsahu 50, 100, 250, 500,
1000, 2000 a 4000 cm® - viz P¥iloha 5-2.

Pii praci s topnymi hnizdy dbame, aby nedoSlo k potiisnéni skelné tkaniny
chemickymi latkami nebo jejimu zaliti vodou. Mokra topna hnizda nebo hnizda
s poskozenou izolac¢ni tkaninou nepiipojujeme K elektrické siti, protoZe by mohlo dojit
K tirazu elektrickym proudem.

Vhodnymi zdroji tepla, které zarovent umoziuji obsah zahtivané nadoby také michat,
jsou magnetické michacky, ve kterych je pod elektricky vyhfivanou ploténkou umistén
rotujici magnet, jehoz magnetické pole unasi magnetické michadlo umisténé pifimo v reakéni
nadobé. Magnetické michacky mohou byt pouzity k pfimému zahiivani nadob s plochym
dnem, ostatni nadoby je vhodné zahtivat prostiednictvim vhodného typu kapalinové lazné,
umisténé na ploténce - viz Ptiloha 5-3.

Pro volné zahtivani mensich plo$nych vzorkt izolovanych slouéenin lze s vyhodou
pouzit infracervenou lampu, ktera se umisti do vhodné vzdalenosti od vyhiivaného objektu.

Pro rychlé zahiati ¢asti aparatury lze vyuzit také horkovzdusné pistole (viz Ptiloha
5-4). Vhodné jsou zejména k suseni laboratorniho skla nebo k ohfevu ban€k pii destilaci
malych objemt t€kavych latek.

Stale Castéji se v chemickych laboratofich vyuziva rovnéz mikrovinny ohiev, pti némz
je mikrovinné zafeni absorbovano polarnimi latkami. Vyhodou tohoto zptisobu zahiivani je
pfedev§im velka rychlost mikrovinného ohfevu, pii némz zafeni prochazi ohfivanou
kapalinou a teplo je uvoliiovano v celém jejim objemu. Mikrovinné zateni neni mozno pouzit
k ohfevu nepolarnich latek, napt. uhlovodikd.

5.14 Pece a suSarny

K Zihani a taveni vét§iho mnozstvi latek nebo k rovnomérnému vyhtivani vétSich
reak¢nich prostort slouzi v laboratofi pece. V bézné anorganické praxi se vétSinou pouzivaji
tii zakladni typy peci: trubkové, kelimkové a muflové. Jedna se prevazné 0 pece vyhiivané
elektricky pomoci vinuti odporového dratu (Kanthal do 1400 °C, Pt do 1600 °C) nebo
silitovych (SiC), topnych ty¢i pouzitelnych do 1625 °C. V praxi je ov§em maximalni provozni
teplota laboratornich peci diktovdna termickou odolnosti pouZitych keramickych materiald
a vétsSinou se pohybuje mezi 1100 — 1300 °C.

Trubkové pece jsou pouzivany pro syntézy probihajici v proudu plynu nebo naopak
pro vakuovou termolyzu za zvySenych teplot (viz Pfiloha 5-5).

Kelimkové pece maji topny prostor v podobé valcové dutiny nebo velkého kelimku
z zaruvzdorné Samotové hmoty. Topny kelimek je vsazen do tepelné izola¢niho plasté
a uzavira se vickem, v némz je otvor pro termoclanek - viz Ptiloha 5-6. Pokud porcelanové
kelimky chceme vlozit do rozzhavené picky, je nutno je predehiat, aby pifi nahlé zméné
teploty nepraskly.

Pti zihani nebo taveni vétSich mnozstvi latek v rozmérnéjSich kelimcich se pouZzivaji
muflové pece (viz Pfiloha 5-7, 5-8). Prostor je tvofen dutou tvarnici z tepelné¢ odolné
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keramiky a uzavira se vertikalnimi dviiky.
Elektricky vytapené pece mivaji automatickou regulaci teploty, u nékterych modela
1ze pozadovanou rychlost vzrustu i poklesu teploty a dobu zahtivani naprogramovat.

5.2 Meéreni teploty a jeji regulace

Meéieni teploty je v laboratofi velmi Casté, at’ jiz pii1 provadéni chemickych reakci nebo
stanovovani nejriznéjSich fyzikalné-chemickych veli¢in. Teplotu t vyjadfujeme ve stupnich
Celsia (°C) nebo na skale absolutni termodynamické teploty T v kelvinech (K). Velikost
jednotek kelvin a stupen Celsia je stejna, pro teploty plati vztah:

T=t+273,15 [K]

Podminkou pro méfeni teploty je pfenos tepla mezi teplomérem a objektem, jehoz
teplotu  stanovujeme. S  vyjimkou pyrometru, ktery zaznamendvd emitované
elektromagnetick¢ zafeni, musi dojit mezi objektem a teplomérem k ustaveni tepelné
rovnovahy, coz zaru¢i, ze oba budou mit stejnou teplotu. Zména teploty pak vyvola
u teploméru zménu urcité fyzikalni vlastnosti, kterou lze registrovat a prevadét na teplotu.

Pti volb¢ teploméru musime zohlednit pomér mezi tepelnymi kapacitami méfeného
vzorku a teploméru. Pii méfeni totiz mezi nimi nevyhnutelné dochazi k pfenosu tepla, a tak se
méni i teplota méfeného objektu. Tepelna kapacita teploméru by proto méla byt vyrazné
mensi nez kapacita méfeného objektu, aby dusledky tohoto pienosu byly zanedbatelné.
U vSech teplomért proto také urcitou dobu trva, nez se teploty méfeného objektu a teploméru
vyrovnaji. Délka této Casové prodlevy zavisi na rychlosti pfenosu tepelné energie mezi
teplomérem a méfenym objektem.

V soucasné dob¢ existuje celd fada rtznych teplomérd, které se lisi fyzikalnimi
principy méteni.

5.2.1 Kapalinové teploméry

Kapalinové teploméry jsou zalozeny na tepelné roztaznosti kapalin, kdy k uréeni
teploty je vyuzivan piiristek objemu kapaliny po jejim ohfati. Teplomér sestava zpravidla
z uzaviené trubice, v niz se nachazi nepteruSeny sloupec kapaliny. Jeden konec trubice ma
veEtsi vnitini pramér a vytvaii tak jimku kapalné naplné, sloupec kapaliny zasahuje do ziiZzené
¢asti trubice. Pfi zméné teploty potom v dusledku tepelné dilatace nebo kontrakce kapaliny
dochazi k posunu hladiny v kapilatre. Poloha hladiny pak slouzi k odecteni teploty na
kalibrované teplotni stupnici. Na konci trubice kapalinového teploméru byva expanzni
nadobka, kterd zabranuje prasknuti kapildry pti piekroceni horni hranice méficiho rozsahu.

Nejpresnéjsiho stanoveni teploty doséhneme v piipadé, Ze cely objem kapalné naplné
teploméru je v tepelné rovnovaze s méfenym objektem a ma stejnou teplotu, ¢ehoz lze
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dosahnout zanotfenim celé trubice teploméru do métené¢ho média. U piesnych teploméri ma
byt spravna hloubka zanofeni vyznafena ryskou. V praxi vsak v kontaktu sméfenym
objektem obvykle je pouze banicka teploméru, kapalina v kapilafe ma odlisSnou teplotu.
Vzniklé zkresleni lze u ptesnych teploméru korigovat vypoctem. Rozsah teploty, ve kterém je
kapalinovy teplomér pouzitelny, je limitovan teplotou tani a varu jeho naplné.

Protoze u rtuti t.t. = =38, 9 °C a t.v. = 356,7 °C, rtutové teploméry obvykle méfti
v rozsahu —39 °C az 350 °C. V tzv. ,,dusikovych* teplomérech je v$ak nad hladinou Hg
zvySeny tlak dusiku, ktery umoziuje méfeni az do teploty 550 °C. Pro méfeni nizsich teplot
se jako napln do teplomérti pouziva ethanol (do —80 °C), toluen (do —100 °C), isopentan
(do —160 °C) a smés nizkomolekularnich alkant umoznuje méfit az do —190 °C.

Vzhledem k tomu, Ze tyto kapaliny maji podobny index lomu jako sklo a jsou $patné
viditelné, barvi se Cervené nebo modie pro usnadnéni odeétu teploty. V soucasné dobé se
ustupuje od pouzivani rtutovych teplomért vzhledem k jedovatosti rtuti (viz Ptiloha 5-9), ve
védeckych laboratofich je vSak stale pouziti téchto teploméri ptipustné. Pro méfeni teploty az
do 1000 °C lze pouzit kiemenny teplomér s naplni gallia (t. t. = 29,8 °C; t. v. = 2204 °C).

Pti dlouhodobém =zahiivani na vysoké teploty se muze meénit spravnost méfeni
kapalinovymi teploméry, zmény mohou byt do¢asné nebo trvalé.

Pokud dojde k preruseni souvislého sloupce kapaliny v trubici, je mozno sloupec
spojit zahtatim nebo ochlazenim. Zahtivani teploméru na vyssi teplotu, zejména kdyz
teplomér nema expanzni nadobku, je méné vhodné, ponévadz hrozi prasknuti bani¢ky nebo
kapilary. Spojovani pietrzeného sloupce vSak mize posunout teplotni stupnici teploméru.
Proto je vhodné poté teplomér znovu zkalibrovat a ovéfit spravnost jeho udajit porovnanim
S pfesnym referen¢nim teplomérem.

Kapalinové teploméry jsou vyrdbény V riizném provedeni a
lisi se rovné€Z dosahovanou ptesnosti. Tycinkové teplomery jsou
vyrobeny z tlustosténnych kapilar o praiméru 4 — 9 mm, na jejichz
povrchu je vyryta teplotni stupnice, délend po 1; 0,5; 0,2; ziidka
0,1 °C.

Druhou skupinu tvoti obalové teploméry, jez jsou tvoreny
tenkosténnou kapilarou, kniz je pfipojena Stupnice vyti§téna na
prouzku mlé¢ného skla. Tento celek je chranén sklenénym obalem. }
Teplotni stupnice miva obdobné¢ déleni jako u ty€inkovych

teplomért, pouze specialni teploméry pro velmi piesnd méteni maji

déleni 0,01 °C. Teploméry s jemné&jSim d€lenim maji pfirozen€ mensi | |
méfici rozsah, ponévadz jejich délka je vétSinou omezena na max.
450 mm. *

Obalové teploméry jsou kieh¢i nez ty€inkoveé, a pii narazech
proto Casto dochazi k prasknuti nebo posunuti stupnice, ptipadné ke zlomeni vnéjsi ochranné
trubice. Cast trubice miize byt vytvarovana do formy zibrusového jadra, potom hovoiime
0 zabrusovych teplomérech. Jsou ureny k méteni teploty par nebo kapalin uvnitt aparatur
opattenych zabrusy, napft. pii destilacich.
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5.2.2 Plynové teploméry

Plynové teplomery jsou zalozeny na sledovani zévislosti tlaku vhodného plynu (Hp,
He, N2) na teploté pfi stalém objemu plynu. Sklenéné plynové teploméry Ize vyuzit k métfeni
teploty do cca 600 °C, ponévadz pti vyssich teplotach jiz dochazi k difuzi plynu sklem. Jsou
velmi presné a citlivé, takze jsou vyuzivany hlavné ke kalibraci jinych typt teploméra. Jelikoz
vyzaduji slozitou doplikovou instrumentaci, v chemické laboratoii se snimi bézné
nesetkame.

5.2.3 Bimetalické teploméry

Bimetalicky ¢ili dvoukovovy teplomér je zalozen na rozdilné teplotni roztaznosti dvou
ruznych kovil, napt. Zeleza a mosazi. Tvoii ho dva pevné spojené kovové pasky liSici se
koeficientem teplotni roztaznosti, jejichz jeden konec je upevnén a druhy je ponechan volny.
Pii zmén¢ teploty se bimetal v disledku rozdilného prodlouzeni péaskli deformuje a pohyb
jeho volného konce muze byt pfeveden na pohyb
ukazatele viici kalibrované teplotni stupnici, jak je _— :z:;;:;:.::" &
patrné z obrazku. Castéji se vsak bimetalové % L s X
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a suSaren. Teplotu reguluji vrozsahu —-30 az
400 °C s presnosti nejvyse 1 — 3 %.

5.24 Termoclanky

Termoclanky jsou zalozeny na vyuziti tzv. termoelektrického jevu, jenz se projevuje
vznikem termoelektrického napéti v obvodu tvofeném dvéma vodi¢i zriznych kovil, na
jejichz styku jsou rozdilné teploty. Jednoduchy termoclanek, tvofeny tenkym médénym (Cu) a
konstantanovym (C) dratkem, ukazuje obrazek. Na jedné stran¢ jsou oba dratky svafeny a
tvoti tzv. horky neboli mérici konec, na druhé strané jsou oba dratky pfipojeny k Cu-
privodim, které tvoti studeny konec termoclanku, jenz je tieba udrzovat pii stalé teploté, napf.
pii 25 °C. Skutecnost, ze termoelektrické napéti je ptimo imérné rozdilu teplot mezi horkym
a studenym koncem termoclanku se vyuzivd k méfeni teploty. Existuje celda fada komercné
dostupnych termoclanka, které se 1isi jak

velikosti  termoelektrického napéti, tak !

méficim rozsahem. +O((}~_$§\ Cu
V chemické laboratofi se mizeme .ac D€| /———:
0&)"‘- C

|
Casto setkat napf. s nasledujicimi voltmetr___!
termoclanky:
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MéFici rozsah Citlivost pri 25°C Maximalni chyba
Tvp Y “yz
yp Termoc¢lanek /o v oct o
Cu- —185 az +300
40,6 + _ 5 4 3)
T konstantan | (-250 az +400) ? 0,5 (-40 az +125)
0 az +1600
A Tz +1750) ? 0 +1,0 (0 az +1100) *
chromel- 0az+1100
K 40,6 1,5 (=40 az +
alumel (~180 az +1300) ? 1,5 (<40 az +375)

D Dle klasifikace ANSI
2 Kratkodob& vyuzitelné rozsiteni méficiho rozsahu
9 Teplotni rozmezi, v némz maximalni chyba méfené teploty nepievysuje udanou hodnotu.

5.2.5 Platinové odporové teploméry

Odporové teploméry vyuzivaji skutecnosti, Ze elektricky odpor
kovlli roste se stoupajici teplotou. Nejvice se rozsitily platinové
odporové teplomery, ponévadz Pt lze snadno ziskat distou, je
chemicky nete¢na, dobie odolava vysokym teplotam a jeji elektricka
vodivost je proto dlouhodobé¢ stala. Teplotni ¢idlo je obvykle tvoieno
civkou ztenkého Pt-dratku navinutou na vhodném izolatoru a

vykazujici pfi 0 °C elektricky odpor 100 nebo 200 Q. Pro ptesnéjsi
meéteni se vSak vyuZzivaji 1 500 nebo 1000 Q senzory. Civka je
zpravidla kryta keramickym nebo sklenénym pouzdrem, které ji chrani pfed neptiznivymi
mechanickymi vlivy.

Teplotni rozsah meéfeni je urCen pouzitymi konstrukénimi materidly cidla a
u komerénich modelt dosahuje max. —230 az +850 °C. Sklenéna ¢idla lze pouzivat nejvyse
do teploty 450 az 500 °C. Bézné rozliSeni je 1 — 0,1 °C, v zaZeném teplotnim rozsahu —100 az
+200 °C lze dosédhnout rozliseni az 0,01 °C. ur€itym nedostatkem ¢idel je jejich vlastni ohtev
pti prichodu elektrické proudu, coz v nékterych ptipadech miize ponékud zkreslit naméiené
teploty.

5.2.6 Regulace teploty

Hrubé regulace teploty 1ze docilit tim, Ze dodame V procesu zahfivani jen omezené
mnozstvi tepla, napfiklad nastavenim plamene plynového kahanu nebo regulaci vykonu
elektrického zdroje tepla, coZ tato zatizeni zpravidla umoznuji. Je také mozné ptipojit zdroj
tepla pfes regulacni zafizeni jakym je napt. tyristorovy reguldtor (viz Ptiloha 5-10). Touto
metodou Ize teplotu udrZzovat na konstantni hodnoté po del$i dobu jen obtizn€ a teplotu
1 ptivod tepla musime neustéale kontrolovat. Tyto nevyhody lze odstranit pouzitim regula¢niho
zatizeni, které pti dosazeni zadané teploty zahiivani vypne.

Nejjednodussim zatfizenim, které se v laboratofi se na regulaci teplot pouziva, je
spinaci rtutovy teplomér Vertex ve spojeni s elektromagnetickym relé (viz Ptiloha 5-11).
Spinaci teplomér ma pevny kontakt, zataveny do kapilary pod teplomérovou stupnici,
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a pohyblivy kontakt. Pomoci ota¢ivého magnetu na hlavici teploméru Ize pohyblivy kontakt
nastavit na zadanou teplotu. Pii dosazeni nastavené teploty se uzavienim okruhu
prostiednictvim rtutového sloupce v teploméru uvede v €innost reléovy spinac, ktery prerusi
ptivod elektrického proudu. Pfi snizeni teploty pod nastavenou hodnotu relé znovu topeni
zapoji. Stejnym zpisobem se dosahuje konstantni teploty i v termostatech, a to s pfesnosti az
na zlomky stupnt Celsia.

Misto klasického Vertexu lze regulace teploty docilit i pomoci fady komercnich
zarizeni s termocldanky piipojenymi na zdroj zahiivani (viz Piiloha 5-12).

K'suseni skla, laboratornich pomicek, chemikalii, apod. se pouzivaji elektrické
susdrny, které Casto i s nucenym obéhem horkého vzduchu (ventildtorem) nebo jako vakuové.
Tato zafizeni jsou zpravidla opatiena regulacni prvky pro nastaveni teploty uvniti prostoru
susarny — viz Pfiloha 5-13, 5-14).

5.2.7 Pravidla pro zah¥ivani kapalin

o Vodné roztoky lze v podstaté zahtivat libovolnym zpisobem, tedy jak plynovymi
kahany, tak i1 elektrickymi zdroji tepla, bez omezeni. Pokud zahifivame roztoky
v kddinkach, je nutno zajistit michani roztokli (mechanicky tyc¢inkou,
elektromagnetickym nebo mechanickym michadlem). Zvlastni pozornost vyzaduji
systémy, kde je v kapaliné suspendovana tuha faze.

e Podle piedpisti o bezpecnosti prace neni dovoleno jakékoliv hotlavé kapaliny zahtivat
plamenem.

e Hoflavé kapaliny se zahfivaji prostfednictvi vhodnych (nej€astéji vodnich nebo
olejovych) lazni, které jsou zahifivany zpravidla elektricky.

e Vysoce hotlavé a lehce tékavé kapaliny (ether, sirouhlik) vyzaduji zvlastni opatrnost
a k jejich zahtivani je nutno pouZit vodni lazen.

e Pti zahtati kapalin nad jejich teplotu varu mize dojit k utajenému varu, coz mize vést
az k explozivnimu vzkypéni kapaliny, naslednému nekontrolovatelnému vyronu par
a tfeba 1 k nésledné explozi — staci pouhy styk par rozpoustédla s horkym vati¢em.

e Utajeny var je jev, vyskytujici se pomérné¢ Casto a ktery je znaénym zdrojem
nebezpeci. Toto nebezpeci se vyskytuje predevSsim u destilaci a odstraiujeme je
ve vetSin€é piipadli pouzitim varnych kaménkii (malych stfipkd nepolévaného
porcelanu nebo kameniny), které se pfidaji do varné smési. Nikdy je vSak
nevhazujeme do kapalin zahtatych k varu. Kazdy varny kaminek je mozné pouZit jen
jednou, nebot’ pii ochlazeni se jeho pory nasyti kapalinou a ztraci i€innost.
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5.3 Chlazeni

Podobn¢ jako zahiivéani, tak i chlazeni patfi mezi dulezit¢ operace v chemické
laboratofi. Chlazeni muze slouzit k odvodu piebyte¢ného tepla z reakéni smési, k ochlazeni
kondenzaci par kapalin a plynt, pii krystalizaci latek, apod.

5.3.1 Chlazeni par

V laboratorni praxi je ¢asto nutné provadét kondenzaci par pti destilacich, extrakcich
a jinych procesech. Pro tyto ukony byla konstruovéana celd fada nejriznéjSich typa chladicu,
které se nasazuji na banky, v nichz probihd zaddany proces. VSechny tyto typy je mozné
rozdelit do dvou zdkladnich skupin, na chladice zpétné a sestupné destilacni chladice.
Obvyklym chladicim médiem je voda, z tohoto divodu je velkd vétSina chladici
konstruovana pro vodni chlazeni. Sklenénych vodnich chladi¢i lze uzit k ochlazovani par
0 teplot¢ maximaln¢ 180 °C, ptekroceni této teploty je spojeno s tepelnym namahinim
aparatury a rizikem, Ze chladi¢ praskne. Nad touto teplotou se kondenzaci pouzivaji chladice
vzdusné. Vzduch je vSak malo ucinnym chladicim prosttedkem vzhledem k nizkému
koeficientu pievodu tepla. V laboratofi se vzdusny chladi¢ obvykle improvizuje z dostatecné
dlouhé sklenéné trubice o uzsim priméru, ktera je na koncich opatiena zabrusy.

ju

ARRARRNRRRRAA

a — Liebiglv chladi¢
b — kuli¢kovy chladi¢

AR

m:\Ea a3 ¢ — spiralovy chladi¢
i d — Dimrothiv chladig
L e — prstovy chladi¢
a) b) c) d) e)

Nejjednodussim vodnim chladi¢em je chladi¢ Liebigiiv (a), ktery se pouziva jako
sestupny i zpétny chladi¢. Jinym typem chladi¢t je kulickovy chladi¢ (b), ktery ma chladici
povrch zvétSeny kulovymi vydutémi vnitini trubice, podobné jako spirdlovy chladi€ (c), ktery
ma vysokou chladici u€innost, avSak pfi vstupu vétSiho objemu par mé tendenci se zahlcovat.
Tento chladi¢ 1ze pouzit jako zpétny, nehodi se vSak jako chladi¢ sestupny, protoze zaplnénim
spodni ¢asti vyduté dochazi ke ztraté uc¢inného chladiciho povrchu a zadrzuje velké mnozstvi
destilatu. Z chladi¢u s vnitinim chlazenim je nejvyhodnéjsi chladic Dimrothiv (d), ktery ma
velky chladici povrch a velkou rychlost pritoku vody. Je z chladi¢l nejucinnéjsi a je vhodny
pro kondenzaci par nizkovroucich kapalin. U tohoto chladice je velmi dulezity smér pratoku
vody. Pfivod chladici vody se napojuje na trubici vedouci pfimo dolti, spiralou musi chladici
voda protékat smérem vzhiiru. Dimrothiv chladi¢ lze pouZzit v sestupném i zpétném
uspofadani. Jeho variantou je prstovy chladic (e).
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5.3.2 Chlazeni na nizké teploty (chladici 14zn¢)

Zpisob chlazeni v chemické laboratofi zavisi na pozadované cilové teploté, dobé
chlazeni a povaze operaci, které jsou béhem chlazeni provadény. V laboratofi nejbéznéjsi je
chlazeni nadob zvenci pomoci chladicich 1azni.

vakuum

Chladici lazn€ je vhodné piipravovat v tepelné
izolovanych nadobach, které omezi ohfivani smési
pienosem tepla z okoli, coz zvlast¢ pii velkych
rozdilech teplot miize byt zna¢ny problém. Nejcasteji se
pouzivaji Dewarovy nadoby (termosky), coz jsou
sklenéné nebo kovové nadoby vhodného tvaru s
dvojitymi sténami. Aby se zpomalil pfenos tepla, je prostor mezi sténami evakuovan a

vakuum

v piipad¢ sklenénych stén byva jesté vnitini povrch stén postiibfen. Podobnou funkei
zastanou, zvlasté pokud nechladime na pftili§ nizké teploty, také sklenéné krystalizacni misky
z vn¢jSku izolované nékolika vrstvami pénového polystyrenu.

Pokud chladime na teplotu do 10 °C, mizeme jako népl chladici lazné€ pouZzit
vodovodni vodu, jejiz teplota se podle ro¢niho obdobi pohybuje mezi 4 az 15 °C. Pti chlazeni
na teploty do 0 °C pouzijeme ledovou lazeri. Led je vzhledem k vysokému skupenskému teplu
tani vyteénym chladicim prostifedkem. Ledovou lazen plnime kousky ledu a ledovou vodu,
ktera urychli pfenos tepla.

V piipadé, Ze cilova teplota lezi pod teplotou tani ledu, mizeme k chlazeni zvolit
n¢kolik riznych chladicich prostfedk. Prvni moznosti je vyuZzit smési ledu a vhodného
elektrolytu (soli). Pfi styku elektrolytu a ledu dochazi k tani ledu za vzniku roztoku
nasycené¢ho pii dané teploté a souCasného ochlazovani smési. Pro danou kombinaci ledu
s elektrolytem je nejnizs$i teoreticky dosazitelnou teplotou teplota tuhnuti eutektické smési. Pii
piipravé smési je tiecba dbat na spravny pomér slozek smési a jejich dobré promiseni.
Nejcastéji se postupuje tak, Ze se na sebe stiidavé kladou tenké vrstvy rozdrceného ledu
a odpovidajici soli. Touto metodou mtizeme dosahnout teplot az —40 °C.

Nasledujici tabulka obsahuje slozeni a teoreticky dosazitelné teploty nékterych
chladicich smési elektrolytt s ledem.

Sl Hmotnostni pomér Nejnizsi dosaZitelna teplota
sul : led /°C
CaCl,- 6H,0 1:25 -10
KCI 1:3 -10
NH4CI 1:04 -15
NaCl 1:3 -20
CaCl,- 6H,0 1:0,8 40
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Druhou z moznosti je vyuzit jako chladiciho prosttedku pevného oxidu uhlicitého
(,,suchého ledu™), ktery za atmosférického tlaku sublimuje a tim odnima svému okoli teplo.
Teplota sublimace suchého ledu je —78,5 °C. Suchy led je komeréné¢ dodavan ve forme
granuli nebo velkych bloki, které se pred pouzitim jemné drti. Samotny suchy led se
k chlazeni pfili§ nehodi, nebot’ je obtizné dosahnout dobrého tepelného styku chladiciho
prostiedku a chlazeného predmétu. Navic se ve vlhkém prostiedi obaluje tenkou vrstvou ledu,
ktera diky svym izolacnim vlastnostem zabranuje chlazeni na nizké teploty.

S vyhodou se suchého ledu pouzivd ve smésich s nizkotajicimi organickymi
kapalinami. V disledku toho, ze sublimaci uvolnény plynny oxid uhli¢ity sebou strhava pary
pouzitého rozpoustédla, k ochlazovani smési pfispiva rovnéz vyparné teplo rozpoustédla.
Proto chladici 1azné ze suchého ledu a velmi t€kavych rozpoustédel dosahuji nizsich teplot,
nez je teplota sublimace tuhého CO..

Nasledujici tabulka zachycuje ptiblizné dosazitelné teploty pti chlazeni suchym ledem
v kombinaci s vybranymi organickymi rozpoustédly.

Organicka kapalina PfibliZna nejniZsi dosaZitelna teplota / °C
Diethylether -90
Aceton —86
Ethanol —75
Ethylenglykol -15

Pii praci s pevnym oxidem uhli¢itym je nutné dbat na to, aby jeho kousky nepfiSly do
kontaktu s pokozkou, protoze zptisobuje popalenindm podobna poranéni.

Pro chlazeni na dobte definovanou teplotu se osvédcCily 1azné tvofené vhodné zvolenou
kapalinou, ktera je v rovnovaze se svou pevnou fazi (angl. slush bath). Prakticka piiprava
takovéto lazné spociva obvykle v pomalém pfilévani kapalného dusiku do daného
rozpoustédla v tepeln€ izolované nadobé (napt. v Dewaroveé nadob¢). Pfi intenzivnim michani
smési je takto pfipravend lazen schopna udrzovat téméf konstantni teplotu az do roztani
vétSiny zmrzlé kapaliny. Protoze pii miseni kapalného dusiku s nizkovroucimi rozpoustédly
dochazi k jejich ztratdm v dusledku intenzivniho odpatfovani, je ucelné rozpoustédlo predem
vychladit alespot na — 40 az na -50 °C prostfednictvim velké
zkumavky naplnéné kapalnym dusikem, kterou rozpoustédlo
promichavame. vzduch

Ke chlazeni na jesté niZsi teploty se pouzZiva kapalny kapalny
dusik (tv. -196 °C). Kapalny dusik se uchovava — 9dusik
ve zvlastnich Dewarovych nddobach, ze kterych se Cerpa
nejéastéji pomoci pietlaku (viz Ptiloha 5-15). Vhodnym
fizenim se v prostoru naddoby vytvoii pietlak (staci i nozni
pumpa k nafukovani lehatek) a pomoci nastavce zasahujiciho
az na dno se natrubkem vytla¢i kapalny dusik do pfipravené¢ ~ W@ -- - {] - -
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termosky. Pfi praci s kapalnym dusikem je tieba dbat zvySené opatrnosti a pouzivat ochranné
pomucky jako prevenci popaleni.

Nasledujici tabulka obsahuje vycet rozpoustédel, ktera Ize v kombinaci s kapalnym
dusikem pouzit k piipravé téchto lazni. Pokud lazen obsahuje latku zdravi skodlivou, je
potieba ji piipravovat v digestofi a vyvarovat se nadychani par rozpoustédla.

Rozpoustédlo Teplota/ °C Isopropyl-acetat -73
Benzen 5 Ethyl-acetat -84
Formamid 2 Butan-2-on -6
Anilin —6 Butan-1-ol nebo propan-2-ol -89
Methyl-benzoat -12 n-Heptan -91
1,2-Dichlorbenzen -18 n-Hexan —94
0-Xylen nebo nitromethan -29 Methanol nebo methyl-acetat|  —98
Acetonitril -41 Ethanol -116
Chlorbenzen —45 Methylcyklohexan -126
m-Xylen —47 n-Pentan -131
n-Oktan -56 2-Methylbutan (isopentan) -160

Riznych chladicich smési nebo kapalného dusiku se také pouziva k chlazeni
vymrazovacek, které slouzi K vymrazovani a zachycovani par tékavych kapalin — viz
nasledujici obrazky. Je zde vidét vymrazovacku v Dewarové nadobé (a), do které ptivadime
plynnou smés trubici sahajici az ke dnu (viz také Pfiloha 5-16), nebo zvlastni vymrazovacku
s vnitinim chladicim povrchem, chladici lazni uvnitt a kohoutkem pro odpousténi kondenzatu
(b). Takovéto vymrazovacky jsou velice Casto uzivany jako soucast aparatur na vakuoveé
destilace pii pouziti rotacni olejové vyvévy jako zdroje vakua k vymrazeni tékavych slozek.
V téchto ptipadech se jako chladici médium pouziva nej€astéji kapalny dusik. Pfi praci
s nizkovroucimi rozpoustédly, jako jsou napi. amoniak(t.v. —33,34 °C) nebo dimethylether
(t.v. =23,6 °C), potieba pouzivat specialni nizkoteplotni zpétny chladi¢, ktery je naplnén
chladicim médiem s odpovidajici nizkou teplotou (C).

aparatura

vyvéva

aparatura

- kapalny dusik

Dewarova
nadoba
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5.4 Michani

Michéni je dalsi z bézné pouzivanych technik v chemické laboratofi. Michani vyrazné
usnadiiuje transport latek a tepla ve smési. V laboratofi se setkdme se tiemi zakladnimi zdroji
pohybu — michani rukou (pomoci sklenéné ty¢inky, apod.), elektromagnetickou nebo
mechanickou michackou.

Pouziti magnetické michacky (viz také Ptiloha 5-3) je obzvlasté vyhodné, pokud je
potfeba michat dlouhou dobu malé¢ objemy malo o
viskoznich kapalin. Velmi cCasto je také uzivana

—H20

f s . < s . , . vy chladic
k michani smési v uzavienych nadobach, napt. pti

praci s vyloucenim vzdusné vlhkosti nebo za -
snizeného  tlaku. Pod  pracovni  deskou ]

magnetickych michadek byva umistén magnet, tePlomer

kterym otaci elektromotor. Rychlost otaceni je =
mozno plynule ménit. Nékteré michacky nepracuji

s mechanickym pohybem magnetu a pravidelné

zmény magnetického pole dosahuji postupnym : R ———
zapinanim soustavy elektromagnetii pod pracovni | / o 0.

deskou. Zcela béznymi jsou magnetické michacky, C — )

které maji elektricky vyhfivanou pracovni plochu.

Tyto pfistroje umoziiuji souc¢asné zahiivani a michédni smési v nadob¢ nad pracovni plochou.

Periodicky se ménici magnetické pole generované michackou uvadi do pohybu
magnetické michadlo, coz v nejjednoduss$im piipadé muize byt ferromagnetickd tyCinka
zatavena do sklenéného pouzdra nebo ucinny permanentni magnet potazeny chemicky
inertnim plastem, nejcastéji teflonem. Velikost magnetického michadla souvisi s objemem
michané smési, velikost se miize pohybovat od 5 do 150 mm. Magneticka michadla obvykle
ztraceji u€innost, pokud objem michaného roztoku piekroci ptiblizné€ jeden litr. Magneticka
michadla maji riizné tvary ptizptisobené tvaru dna nadoby a pozadovanému
pohyby kapaliny pfi michani. Nasledujici obrazek ukazuje valcovite
michadlo se stfedovym krouzkem (a), které je ur¢eno do nadob ===
s plochym dnem, a eliptické michadlo (b), které je vhodné pro a)
nadoby s kulatym dnem.

Pii vkladani michadla do baiiky je nutné davat pozor na to, aby michadlo sklouzlo po
stén¢ nadoby. Nikdy michadlo nevpousStime ptimo shora! Vkladani i vytahovani magnetickych
michadel miiZzeme provadét pomoci specialni magnetické tycinky, ktera je pokryta teflonem.

Velmi casto se setkdvdme s aparaturou opatfenou mechanickym michadlem.
Mechanicka michadla typu KPG pouZijeme v pfipadé¢, ze je potieba michat viskozni smési
nebo velké objemy kapaliny. Michadlo mtze byt zhotoveno ze skla, nerezové oceli nebo
chemicky odolného plastu (teflon). Michadlo se skldda z hiidele ukonc¢ené rizné tvarovanymi
lopatkami. Rychlost otaceni elektromotoru lze obvykle plynule regulovat. Michadlo muize
nést také sklopné lopatky, které umoziuji michani v nadobach s tzkymi hrdly (viz také
Ptiloha 5-17).
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Prace s t€kavymi a vysoce hoflavymi latkami pfedstavuje velké riziko, protoze
obvykle uzivané¢ pohonné elektromotory nejsou konstruovany pro chod v prostredi
s pritomnosti téchto latek. Proto je vhodné pfi praci s lehce zapalnymi latkami spojit michadlo
s elektromotorem prostiednictvim pohyblivého pievodu toc¢ivého pohybu, tzv. bowdenu, nebo
pouzit k pohonu michadla vodni, piipadné vzduchové turbinky.

Nasledujici obrazky ukazuji michacku opatfenou KPG-michadlem (a), nejcastéji
pouzivané typy mechanickych michadel (b) a trojhrdlou banku osazenou michadlem ve
vodicim nastavci, ptfikapavaci nalevkou a zpétnym chladi¢em (c¢).

motor

1{0)) ==

pohyblivy
spoj

osa
michadla

michaci
lopatky

Pfi sestavovani aparatury je nutné postupovat zvlast’ peclivé. Reakéni barika, obvykle
trojhrdla, se zpravidla opatfi zabrusovym sklenénym KPG-michadlem, jehoZ horni ¢ast se
pruzné spoji kouskem vhodné kaucukové hadicky s kovovou htideli rotoru elektrické
michacky. Volny kaucukovy spoj mezi sklenénym michadlem a kovovym néstavcem
elektrické michacky by nemél byt delsi neZ dva centimetry a celé zafizeni musi byt velmi
pfesné vycentrovano, jinak hrozi prasknuti nékterého ze zébrust, pifipadné rozbiti celé
aparatury. Nutno zajistit, aby se htidel michadla volné otacela bez vétsiho tfeni a také aby
pohybujici se michadlo nenardZelo na teplomér nebo jiné soucasti aparatury. Svorky
upevilujici aparaturu musi byt dobfe upevnéné, aby se aparatura béhem michani vlivem
vibraci neposunula. V pfipadé michdni dvou navzijem nemisitelnych kapalin michadlo
umist'ujeme na rozhrani obou vrstev.

Aby po roztoceni michadla nedochézelo k jeho Slehani do stran vlivem odstiedivé sily,
je potieba u zabrusovych aparatur hiidel michadla uchytit do vodiciho néstavce. V ptipad¢, ze
michdme smés v nddob¢ se Sirokym hrdlem, mize tuto funkci splnit malé laboratorni svorka.
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Volny prostor mezi vodicim nastavcem a hiideli béznych michadel znemoziuje
efektivni utésnéni aparatury v piipadé, kdy chceme
pracovat za teploty varu rozpoustédla nebo snizeného
tlaku. Jednoduché fesSeni spociva v pretazeni pryZové ‘f=
hadice o vhodném priméru pies konec vodici trubicky T

. M

tak, aby hadice doléhala na plochu htidele, ale zaroven
nebranila jejimu otaceni (a). Tieni lze v tomto piipadé
omezit namazanim spoje silikonovym tukem. Diive
byl také pouzivan vodici nastavec utésnény rtuti (b),
pfi pouziti tohoto nastavce vSak mohlo dochazet k
rozstfikovani toxické rtuti. Nebezpecna rtut’ mize byt
do jisté miry nahrazena silikonovym olejem. Obr. (c)
ukazuje vedeni michadla pies zabrusovy vodici néstavec.

Vodici néstavec a hiidel michadla jsou vybrouSeny s velkou pfesnosti, proto je nutné
plochy namazat vhodnym mazadlem, nejcastéji silikonovym olejem. Typy umisténi michadla
do vodici trubky lze vidét na obrazku vpravo. Pfi delSim pouzivani vSak i pfesto dochazi
k obruSovani ploch obou dilu.

Pti zasouvani michadla do vodiciho néstavce do banky muze dojit k uvolnéni
michadla a prorazeni dna baiky. Jako prevenci takovéto nehody Casto staci navléknout na
hiidel michadla tenky krouzek gumové hadice, ktery zabrani propadnuti michadla az na dno
banky a jeho prorazeni.

5.5 SuSeni

SuSeni je obecné operace, kterd vede k odstranéni malého mnozstvi cizi kapaliny nebo
jejich par z pevné, kapalné nebo plynné latky nebo soustavy latek. V praxi vSak s vyjimkou
ptipadd, kdy krystalickou latku zbavujeme po rekrystalizaci zbytki rozpoustédla, oznaCujeme
jako suSeni pouze odstraniovani vody a jejich par. Realizace procesu susSeni se vSak po
technické strdnce miiZze zna¢né liSit v zavislosti na skupenstvi suSené latky. V chemické
laboratofi se jedna o béznou operaci, ktera mize byt soucasti izolace produktu z reakéni smési
a jeho ciSténi, uplatni se vSak také pfi CiSténi vychozich latek v pfipadech, kdy by pfitomna
voda negativné ovliviiovala, piipadné zcela znemoziovala prubéh chemické reakce. Z tohoto
divodu susime rovnéz reak¢ni aparatury a plyny, které jsou pouzivany K vytvareni ochranné
atmosféry.

K suseni mizeme vyuzit fyzikalni procesy, jako jsou naptiklad vymrazovani, extrakce,

¢i azeotropni destilace, nebo lze pouzit latky ptisobici jako vysousedla, jez Ize podle zpisobu,
jakym vazi vodu, rozdélit do tii skupin.

61



5 ZAKLADNI OPERACE V LABORATORI

5.5.1 SusSidla a jejich vlastnosti

o Hygroskopické latky, které¢ za podminek susSeni vytvareji hydraty. Do této skupiny
patii nékteré bezvodé soli, popf. jejich niz§i hydraty. VétSinou je lze regenerovat
zahtatim, nejlépe za snizeného tlaku.

e Latky poutajici vodu fyzikdalni adsorpci. Do této skupiny patii nékteré zeolity (tzv.
molekulova sita), aktivovany oxid hlinity (alumina) a silikagel, coz je vysoce porézni
forma amorfniho oxidu kfemicitého. Vysousedla této skupiny je rovnézZ mozné
zahfivanim regenerovat. Regeneraci muzeme urychlit profukovanim kolony
s vysousedlem suchym vzduchem nebo evakuaci.

o Latky, které s vodou chemicky reaguji. Do této skupiny patii predevSim vysoce
reaktivni alkalické kovy, kovy alkalickych zemin, nékteré reaktivni oxidy a hydridy
kovil. Tato susidla nelze jednoduchym zptisobem regenerovat.

V laboratorni praxi suSidla vzdy peclivé vybirame podle pozadavkl na ucinnost suSeni,
kapacitu, mozZnost regenerace a chemickou kompatibilitu se suSenymi latkami.

Kapacita susidla je dana mnozstvim vody, které susidlo mize dostate¢né pevné vazat.
Mnozstvi zachycené vody je vztazeno na jednotku hmotnosti susidla, 1ze je vSak také vyjadfit
jako procentualni piirtstek hmotnosti susidla. S pfibyvajicim mnoZstvim vazané vody ovSem
roste rovnovazny tlak vodni pary nad susidlem a jeho ucinnost klesa. Nasledujici obrazek
ukazuje zavislost p(H20) na hmotnostnim pfirtistku vysousedla pii 20 °C. Na zaklad¢ prab¢hu
této zavislosti Ize tato susidla rozdélit na dveé skupiny. Do prvni fadime hygroskopické soli,
jez tvori dobte definované krystalohydrdaty, napt. chlorid vapenaty nebo chloristan hotecnaty.

ilkagel
10 - zlu;lg;ni pory
p(HzO) CaCl2*2H:0
[Torr] 4 CaCl:*H:0 \
\’
10’ H:SO0x
10
10.3 i /lb'g(c|04)z*3HzO
Mg(CIO:):*2H:0
10 |
HPO; Zavislost tenze vodni pary na pfirastku
5 P20s . v
W1 1 ¢ & @ T 4 i hmotnosti susidla (v %)
0 10 20 30 40 50
Am[%]

Pro tato susidla je charakteristické, ze nad bezvodou soli se udrzuje odpovidajici stala tenze
vodnich par, dokud sul neni zcela prevedena na svij hydrat. Pokud stl tvofi vice hydratu,
vysledkem je charakteristicky schodovity pribeh zavislosti. Naproti tomu, pfi adsorpci vody
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na pevny sorbent (silikagel, aktivovana alumina) nebo jeji absorpci v hygroskopickych
kapalinach (konc. H,SO,) G¢innost suseni plynule klesa se vzrustajicim vycerpanim kapacity
susidla. Z prabéhu kiivek rovnéz vyplyva, Ze vysousedel, jez vykazuji vysokou ucinnost
suseni a soucasné¢ velkou kapacitu, je malo. Patti mezi né¢ Mg(ClOy4), a CaH,. Oxid fosfore¢ny
susi vyborné, ale teoreticka kapacita cca 13 %, jez odpovida jeho pfevedeni na HPOgs, neni
v praxi dosazitelna, ponévadz jeho povrch se rychle pokryva vrstvou polyfosforecnych
kyselin. Rovné€Zz molekulova sita, u nichZz rovnovazna tenze vodnich par po regeneraci
dosahuje ~10° Torr, vykazuji po 3 — 4 % prirtistku hmotnosti zietelny pokles susici u&innosti.

Nasledujici prehled zahrnuje nejbéznéjsi suSidla vyuzivana k suSeni organickych
rozpoustédel a inertnich plynt:

Bezvody chlorid vapenaty ma zna¢nou suSici kapacitu, suSeni je vSak pomalé. Pouziva se
jako napli ochrannych suSicich trubic a k piedsuSeni kapalin. Protoze je vapenaty kation
Lewisovou kyselinou, chlorid vapenaty, podobné jako s vodou, tvoii adi¢ni slou¢eniny rovnéz
s jinymi Lewisovymi bdzemi, jako jsou alkoholy, fenoly, aminy a néckteré karbonylové
slouCeniny. Proto je k suSeni téchto sloucenin nevhodny. Na druhé strané jej vsak lze vyuzit
k odstranéni malych mnozstvi téchto sloucenin z jinych rozpoustédel. Chlorid vapenaty je
dodavan ve form¢ granuli nebo v praskové formé. Lze jej regenerovat zahtatim na 250 °C za
normalniho tlaku.

Siran horecnaty je rychle plisobici suSidlo s velkou kapacitou, ponévadZ pisobenim vody
vznikd pfi teplotach nizSich nez 48 °C jeho heptahydrat. Je vhodny k pfedbéznému suseni
témet vSech organickych slouenin, vcetné kyselin, aldehydl, esterti, ketonii a nitrild.
S oblibou je uzivan k suSeni roztokt latek v organickych rozpoustédlech, nehodi se vsak
suSeni latek nestadlych v mirn¢ kyselém prostfedi, protoze ma kyselou povahu. Siran
hotecnaty lze regenerovat zahfatim na 200 °C.

Siran sodny je neutralnim susidlem s velkou kapacitou, a je proto vhodnou ndhradou MgSO,
pro suSeni latek citlivych na kysele piisobici suSidla. SuSeni v§ak ma pomaly pribéh a teplota
béhem suSeni nesmi piekrocit 33 °C, kdy se vznikajici dekahydrat siranu sodného pocina
rozkladat. K regeneraci suSidla postaci jeho zahtivani na teplotu 150 °C.

Siran vapenaty je velmi malo reaktivni slouCeninou, a proto jej lze pouzit k susSeni témet
vSech kapalin a plynd. Pfi suSeni vznikd nejprve hemihydrat, jehoZ vzniku odpovida
hmotnostni prirdstek 6,6 %, takze kapacita suSidla je pomérn¢ nizkd. Kapacita mize
dosahnout az 18 % pii tvorbé dihydratu, dosazena UCinnost vysouSeni je ovSem niZsi.
Rozpoustédla s vyssim obsahem vody je proto vhodné piedsusit, napt. pomoci MgSO,. Siran
vapenaty je komerc¢né dostupny jako ,,Drierite” v granulované formé. Regenerace CaSO4
probihd v rozmezi teplot 190 — 230 °C, teplota vSak nesmi piestoupit 250 °C, kdy vznika
F-anhydrit, ktery se hydratuje jen velmi neochotné¢.

Aktivovany oxid hlinity (alumina) se pfipravuje opatrnou termickou dehydrataci AI(OH)s, pfi
niz vznika amorfni a vysoce porézni materidl s velkym specifickym povrchem. Alumina se
pouziva k suSeni inertnich 1 méné reaktivnich plyni a organickych rozpoustédel, s vyjimkou
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slouc¢enin obsahujicich epoxidové, karbonylové a thiokarbonylové skupiny. Aluminu Ize
regenerovat zahfivanim na teplotu 175 °C, nejlépe v dynamickém vakuu.

Silikagel je amorfni forma oxidu kfemicitého s velkym specifickym povrchem a vysokou
porozitou. Pro suseni se vyuziva predevsim silikagel s uzkymi pory o stfednim priméru
2,4 nm, jenz vykazuje velkou afinitu k molekulam vody. Silikagel urCeny k suSeni je casto
impregnovan CoCl, nebo (NH4),CoCly, které slouzi jako indikatory vycerpani kapacity
sudidla. Cerstvé aktivovany silikagel je proto tmavé modry, pii vzristajicim obsahu
zachycené vody toto zbarveni ptfechdzi do cCervenofialového az svétle rtzového, jez
odpovidaji postupné narustajici hydrataci Co (II). Silikagel lze pouzit k suseni vétSiny plynti
i kapalin, ale neni vhodny k suSeni aminli a jinych organickych bazi. SuSici ucinnost
silikagelu vyrazné klesa s mmnoZzstvim pohlcené vody. Uplné regenerace silikagelu lze
dosahnout zahiivanim na teplotu 250 — 300 °C, nejlépe v proudu suchého vzduchu nebo
ve vakuu.

Molekulova sita jsou po chemické strance syntetické zeolity, hlinitokfemicitany draselné,
sodné nebo vapenaté, jez ve své krystalové struktufe obsahuji poéry rtiznych rozmért, které
mohou pojmout molekuly odpovidajicich velikosti. K suseni se pouzivaji molekulova sita
typt 3A, 4A a S5A s velikosti porti ptiblizné 3, 4 a 5 A. Molekulové sito s vycerpanou
kapacitou lze regenerovat zahfatim na 300 — 350 °C v proudu suchého vzduchu nebo
ve vakuu po dobu miniméln¢ 3 hodin. Molekulova sita jsou vétSinou prodavéna ve formé
prasku nebo granuli. Nehodi se k suSeni acetonu a jinych enolizovatelnych karbonylovych
sloucenin, protoze katalyzuji nezadouci aldolové reakce.

Oxid fosforeény je ucinné a rychle pisobici susidlo, které se pouziva k suseni neutralnich
i kyselych plynt a jako napln exsikatort. Oxid fosforeény reaguje s fadou latek, proto jej
nelze pouzit k suseni halogenovodikil, amoniaku a aminti, kyselin, karbonylovych sloucenin a
DMSO. Lze jej vSak pouzit k suseni uhlovodikil, etherd a acetonitrilu. Pti suSeni se P,O1g
pokryva krustou polyfosforeénych kyselin, ktera pfedstavuje bariéru pro difuzi molekul vody
k povrchu nezreagovaného oxidu. V soucasné dobé je vSak komercné také dostupny oxid
fosfore€ny naneseny na poréznim keramickém nosi¢i, ktery vznikajici kyseliny rychle
absorbuje. Pro suseni je tak k dispozici stale Cisty P4O19, @ proto dochazi ke zvyseni kapacity
susidla. Susidlo nelze regenerovat.

Koncentrovana kyselina sirova se pouziva pfedevS§im k suSeni né€kterych plynt, napiiklad
Hz, N2, Oy, CO, CO,, Cly, HCI, SO,, methanu a nizsich alkant. Nelze ji samoziejmé pouZzit
k suSeni latek, které s ni reaguji.

Hydroxid sodny nebo draselny lze pouzit k suSeni amini a latek stalych v bazickém
prostfedi. Je vSak vyrazné horSim suSidlem neZ hydrid vapenaty, m4 velmi omezenou
kapacitu a neni mozno ho regenerovat. Nelze jej pouzit k suSeni kyselin, esterti, amidd
a fenoli.

Hydrid vapenaty je vysoce ucinné susidlo, které prudce reaguje s vodou. Nejprve pii reakci

64



5 ZAKLADNI OPERACE V LABORATORI

vznika CaO, pricemz vznikajici oxid vapenaty neulpiva na povrchu CaH, Sam CaO je rovnéz
efektivnim suSidlem, nebot’ se ihned dale hydratuje a pfeménuje se na hydroxid vapenaty.
Celkove reak¢ni prabeh vystihuji nasledujici rovnice:

CaH, + H,0 — H, + CaO

CaO + H0O — Ca(OH),
Hydrid vapenaty neni vhodny k suSeni plynd, protoze se z néj pii reakci s vodou uvoliuje
vodik. Zato se jej uziva k suseni terciarnich aminit, pyridinu, uhlovodiki, etherii a nekyselych
amidd, napf. N,N-dimethylformamidu. Neni rovnéz vhodny k suSeni sloucenin s aktivnim,
tedy kyselym, atomem vodiku, jako jsou napt. alkoholy, amoniak, primarni a sekundarni
aminy. Kviili bouflivé reakci CaH; s vodou je vhodné vysousenou latku predsusit. Odstranéni
zbytkové vody z latek miize probihat velmi pomalu, protoze hydrid vapenaty neni rozpustny
v zadném rozpoustédle. Po ukonceni suSeni je potieba velmi opatrné likvidovat pevné zbytky,
které mohou obsahovat nezreagovany CaHj,. Doporuceny postup spociva v opatrném vnaseni
malych mnozstvi pevnych zbytkd do studené vody. Pozor, pii reakci se vyviji plynny vodik!
Naliti vétstho mnozstvi vody piimo do destilacni banky by mohlo zplsobit samovolné
vzniceni a explozi smeési vodiku se vzduchem.

Sodik, piip. slitina Na/K, jsou u¢inna susidla, jejichz nevyhodou je jejich vysoka reaktivita
a tvorba krusty nerozpustnych slou¢enin na jeho povrchu, které brani jeho kontaktu se
susenou latkou. Sodik se nehodi k suseni latek kyselé povahy a latek, které mohou byt
sodikem redukovany. Sodik proto nesmi pfijit do styku s halogenovanymi rozpoustédly, kde
dokonce hrozi exploze. Kvili bouflivé reakci sodiku s vodou musi byt vSechny kapaliny
predsuseny!

Kovovy sodik se sice uchovava ponofen v petroleji, ptesto se ale rychle pokryva
vrstvou produktt oxidace, NaOH a Na,COs. Proto je potieba jej tésné pred pouzitim odistit
a nakrajet na tenké platky nebo vytlacit ruénim lisem do podoby tenkého dritu pifimo do
susené kapaliny. Zbytky sodiku likvidujeme jeho opatrnym rozpousténim v ethanolu. Pozor,
pfi reakci se vyviji plynny vodik! Likvidaci provadime v digestofi za ochrannym Stitem.

Hoi¢ik je velice vhodnym suSidlem pro primarni alkoholy, jako jsou methanol a ethanol.
Vlastnim suSidlem jsou alkoholadty Mg(OR),, které vznikaji piimo v destilac¢ni baiice reakci
hoif¢iku s predsusenym alkoholem. Vznikly alkoholat se nasledné hydrolyzuje ptitomnou
vodou za uvolnéni alkoholu.

Mg(OR), + 2H,O0 — 2ROH + Mg(OH),

K suSeni se obvykle pouziva 5 — 10 g hoic¢iku na 1 dm? alkoholu, povrch hoic¢iku lze
aktivovat pridavkem né¢kolika krystalkt jodu.

Ucinnost susidla, tj. dosazitelny stupeii vysuseni latky, Ize ¢iselné vyjadiit pomoci
rovnovazné zbytkové koncentrace vody v médiu, které je se susidlem v kontaktu. U plynu se
udava tenze vodni pary v jednotkach tlaku, u kapaliny se koncentrace vody v roztoku
vyjadiuje v jednotkach mg dm™ nebo ppm.

65



5 ZAKLADNI OPERACE V LABORATORI

Nasledujici tabulka uvadi tlak vodni pary nad nejcastéji uzivanymi susidly.

Sutidlo Rovnovazny tlak
vodni pary p(H.O) / Torr

CaH, <1-10°
P,O10 (na inertnim nosiéi ,,Sicapent*) 2107
Mg(CIO.), (,,Anhydron®) 510

BaO 7-10*
Al,O3 (aktivni alumina) 1-10°
Molekulové sito 4 A a5 A ? 1-10°

KOH (taveny) 2107

SiO, (amorfhni silikagel) 2107

cao 3-10°
H,SO, (koncentrovana) 3 3107
CaS0, (,,Drierite*) 5103
CaCl, 0,2
MgSOy, 1,0
CuSO, 1,3

Y Dlouho skladované oxidy CaO a BaO byvaji pii nedostatednd t&snicim uzavéru obalu &asto

znehodnocené vysokym obsahem hydroxidu a uhli¢itanu.
2 Molekulova sita dosusena pii teploté 400 °C ve vysokém vakuu dosahuji rovnovazné tenze
vodni pary 2-10° Torr.

% Hodnota p(H,0) vyrazn& zavisi na koncentraci kyseliny (viz graf na str. 63)

5.5.2 SuSeni plynt

Plyny snizkou teplotou varu lze snadno suSit vymrazenim obsazené vody, tedy
prichodem pfes vymrazovaci zafizeni, které je chlazeno na dostate¢né nizkou teplotu, napf.
kombinaci suchého ledu a vhodného rozpoustédla. Nemélo by vSak ptfitom dochazet ke
kondenzaci suseného plynu! SusSeni plynt kapalnymi suSicimi prostiedky se provadi
v promyvackach, pficemZ je vyhodnéjsi pouzivat promyvacky opatiené fritou, kterd zajisti
lepSi kontakt plynu se suSidlem. I zde je tieba dbat, aby plynem nebyly unédSeny kapicky
suSici kapaliny. Proto se zpravidla pfed a za promyvacku zafazuji pojistné nadoby, obvykle
prazdné promyvacky, které Ize doplnit filtrem o vhodné porozité. Pro plyny kyselé nebo
neutralni povahy se jako kapalné susidlo pouziva nejcastéji koncentrovana Kyselina sirova.

Velkého rozsiteni dosahly suSici kolony, ve kterych suSeny plyn prochédzi sloupcem
pevného susidla. Volba suSici naplné€ kolony je ddna chemickou reaktivitou prochézejiciho
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plynu, napt. amoniak lze suSit pomoci pevného KOH, ale nikoliv oxidem fosfore¢nym. Je
potieba, aby susidlo, jimz mé kolona byt naplnéna, bylo dostupné¢ ve vhodném agregatnim
stavu, nejlépe jako zrnka nebo granule o priméru 2 — 5 mm. MensSi Castice maji vétsi aktivni
povrch, takze rychleji susi, kladou vsak protékajicimu plynu vétsi odpor.

Chemicka susidla, napt. NaOH, KOH, CaCly, se navic Casto spékaji, coz snizuje susici
ucinnost a prostupnost sloupce susidla. Spékani 1ze do znacné miry omezit nanesenim susidla
na vhodné inertni nosice, jako jsou skelnd vata, keramicka vldkna nebo drt’.

Jako napln susicich kolon se stale Castéji pouzivaji molekulovd sita. Velkou vyhodou
molekulovych sit je moznost regenerace napln¢ zahtatim, pfip. za souCasné evakuace —
viz Obr. 9-1 a Priloha 5-18.

5.5.3 SusSeni rozpoustédel a roztoku

Mnoho kapalnych latek, napt. alkoholy a rGzna poldrni aprotickd rozpoustédla, jako
jsou DMF, DMSO, acetonitril, aceton, je hygroskopickych. AvSak i rozpoustédla
nehygroskopicka nebo povazovana za latky s vodou nemisitelné, napt. alkany, ethery, vyssi
alkoholy nebo halogenované uhlovodiky, mohou rozpoustét nezanedbatelnd mnozstvi vody —
viz Piiloha 4B. Casto je ptitomna vlhkost na zavadu a je potfeba vodu zcela odstranit nebo jeji
koncentraci alespon snizit pod ur€itou hranici. Susit kapaliny mtzeme pomoci susidel, Ize
vsak také vyuzit n€které fyzikalni procesy, napt. azeotropni destilaci, pokud rozpoustédlo
tvofi s vodou azeotrop, jenz lze od rozpoustédla odd¢lit destilaci.

Rutinni operaci v syntetické chemické laboratofi je suSeni samotnych organickych
rozpoustédel nebo roztokd, napt. suSeni roztoku ziskaného extrakei nepolarnich latek
z vodného roztoku do organického rozpoustédla nemisitelného s vodou. Pii suSeni
organickych rozpoustédel a roztokli postupujeme tak, Zze k suSené kapaliné v uzaviratelné
nadobé priddme malé mnozstvi zvoleného susidla (asi 1 — 2 % objemu suSeného roztoku),
smes dukladné promichame a pozorujeme, jak se caste¢ky suSidla po reakci S pFitomnou
vodou slepuji. Susidlo dale pfiddvame po malych ¢astech tak dlouho, aZ neni patrny piijem
dalsi vody a suSidlo neméni vzhled a neslepuje se. Poté susidlo oddélime od roztoku filtraci
nebo prostou dekantaci.

Rada chemickych reakci vyzaduje vysoce &ista rozpoustédla o velmi nizkém obsahu
vody. Bézn¢ dodavana rozpoustédla vsak vodu obvykle obsahuji. Navic v nich mohou byt
pfitomny stabilizatory nebo necistoty, takze témto pozadavkiim nevyhovuji. V soucasnosti Ize
sice zakoupit sucha rozpoustédla ve specialnich ochrannych obalech, nejspolehlivéjsi cestou
vSak stale zistava ptiprava suchého rozpoustédla na misté spoteby kratce pred jeho pouzitim.
Rozpoustédlo se obvykle susi ve dvou krocich. Nejdiive je pfedsuSeno s pomoci susSidla
s velkou kapacitou, které odstrani vétSinu pfitomné vlhkosti. Po oddéleni vycerpaného susidla
nasleduje vysuSeni rozpoustédla latkou s vysokou suSici ucinnosti (napt. Na nebo CaH, —
podle povahy susSené latky) a oddestilovani vysusené kapaliny v suché destila¢ni aparatufe a
pod ochrannou atmosférou inertniho plynu. Destilace vlhkych vysokovroucich rozpoustédel
s ptidanym P4O19 se nedoporucuje.

SuSeni etherd sodikem, lze urychlit, pfidime-li do pfedsusené¢ho rozpoustédla mensi
mnozstvi (~5 g/1 dm®) benzofenonu a smés vaiime pod zpétnym chladicem. Redukci
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bezbarvého benzofenonu sodikem se tvofi intenzivné modry ketylovy radikalovy anion, jehoz
dalsi redukce vede k ¢ervenofialové zbarvenému radikélovému dianiontu.

0 o°

Na ' HO _  bezbarvy

nebo O, produkt
bezbarvy modry

Ob¢ slouCeniny neobycejné snadno reaguji s kyslikem, vodou a ostatnimi
slouceninami obsahujicimi aktivni vodik, napi. alkoholy. Jelikoz jsou obé& v etherech
rozpustné, lze timto zpusobem piejit od heterogenni soustavy Na/ether k homogennimu
roztoku, vnémz dehydratace probihda mnohem rychleji. Protoze pii reakcich s vodou,
kyslikem a peroxidy tyto barevné slouceniny poskytuji bezbarvé nebo zluté produkty, je
ptetrvavajici purpurové nebo modré zbarveni indikatorem neptitomnosti H,O a O, Vv suseném
rozpoustédle. Podle novéjsich studii vSak v nékterych modie zbarvenych roztocich bylo
akvametrii podle K. Fischera zjisténo az 50 ppm vody. Skuteéné vysoky stupeit vysuSeni
<10 ppm H,0 tudiz indikuje pouze purpurové zbarveni roztoku.

Pro ptipravu mens$ich objemi velmi suchych rozpoustédel se bézné pouziva specialni
destila¢ni aparatura (angl. solvent still), v niz pod zpétnym chladi¢em zahiivame rozpoustédlo
s pfidanym vysousedlem atmosféte inertniho plynu. Mezi destila¢ni baiku a zpétny chladi¢ je
zatazen destila¢ni nastavec (angl. solvent still head), ktery umoziiuje béhem destilace jimat
sestupny proud kondenzéitu zchladi¢e — viz obrazek vpravo. B&hem varu dochazi
k postupnému vysuseni rozpoustédla i aparatury, coz se napf. miize
projevit barevnou zménou obsahu destilacni banky pfi suseni sodikem za
piidavku benzofenonu. Po uzavieni kohoutu je suchy kondenzat jiman
v bance nastavce, ze které muze byt odpustén do jiné nddoby nebo
odebran otevienym hornim vyvodem pomoci injekéni stiikacky nebo

kanyly.

VysuSend rozpoustédla je tieba skladovat v dobie uzavienych
nadobach nad susidly, kterd brani jejich opétovnému rychlému zvlhnuti.
Jako susidla je vhodné pouzit molekulova sita (b&ézné 4A, pro alkoholy
pouze 3A), kovovy sodik (alkany a aromatické uhlovodiky), aluminu nebo hydroxid draselny
(aminy, pyridin).

5.5.4 SuSeni pevnych litek

V piipad¢, ze pevna latka je rozpustna v nékterém bezvodém rozpoustédle, mizeme ji
nejprve rozpustit a poté se pokusit roztok vysusit vhodnym suSidlem. Po jeho odfiltrovani
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a zahuSténi roztoku ¢i odpareni rozpoustédla bychom méli ziskat jiz bezvody produkt.
Ve vétsin€ piipadu je vSak suseni zalozeno na odpatrovani vody za laboratorni nebo zvysené
teploty, za atmosférického tlaku nebo ve vakuu. Jednotlivé zpisoby suseni se pak li§i pouze
ve zpusobu, jakym jsou vodni pary odvadény z prostoru nad susenou latkou.

Nez pfistoupime k suSeni pevné latky, snazime se co nejveétsi mnozstvi vlhkosti
odstranit mechanicky vymackanim nebo promytim latky t€kavym rozpoustédlem misitelnym
s vodou, respektive s rozpoustédlem, jez chceme odstranit a které nerozpousti susenou latku.
Proto se latky izolované z vodnych roztokii Casto promyvaji acetonem nebo postupné
ethanolem a diethyletherem. Ponechame-li takto promytou latku na frit¢ ¢i Biichnerové
nalevce za stalého prosavani vzduchem, Casto obdrzime jiz téméf suchy a dobie sypky
produkt.

Pevnou latku, pokud neni hygroskopickd, suSime na ploché sklenéné misce nebo na
hodinovém sklicku. Béhem suSeni se na povrchu suSené latky mize vytvofit kompaktni
krusta, kterd zpomaluje suseni latky pod touto vrstvou. Proto je vhodné latku béhem suSeni
nckolikrat promichat, pfipadné rozetfit. SuSeni na filtranim papife neni vhodné, protoze se
preparat se kontaminuje vldkny celulozy.

Mald mnozstvi latky lze rovnéz susit v tenké vrstvé pod infracervenou lampou.
Infracervené paprsky dobie pronikaji do hloubky, zaroven nevyvolavaji v latce chemické
zmény. Pii velkém mnozstvi produktu je ucelné pouziti suSaren na chemické latky
(viz Piiloha 5-14), které umoznuji regulaci teploty vnitiniho prostoru a Casto také suseni za
snizeného tlaku. SuSeni v téchto zatizenich provadime pii teploté alespont o 20 — 30 °C nizsi,
nez je teplota tani suSené latky. SuSeni v exikatorech je pomérné pomalé, protoZze pohyb vodni
pary k susidlu se déje pouze difuzi. Rychlost difuze Ize proto podstatné zvysit snizenim tlaku
uvnité exsikatoru. SuSeni je obecné tim rychlejsi, ¢im je vétsi rozdil tenze vodni pary nad
vzorkem a nad suSidlem.

Vodni pary muizeme
Zprostoru nad suSenou latkou
odvadét rovnéz jejich absorpci
V pevném vysousedle. K tomuto
ucelu se pouZzivaji exsikatory, coz
jsou tlustosténné nadoby s vikem,
v mnoha ptipadech evakuovatelné.

Je-1i exsikdtor sklenény, oba dily na sebe doléhaji zabrousenou plochou, kterou
implozi, je spojeni prithledného PC vika s PP télem exsikatoru tésnéno velkym O-krouzkem.
Typicka provedeni sklenénych exsikatort jsou zndzornéna na obrazku: a) je ur€en pro praci za
atmosférického tlaku, b) a c) jsou evakuovatelné, 1i8i se vSak umisténim hrdla pro pfipojeni
kohoutu. Ten je piipojen bud’ pomoci Sroubového spoje (b) nebo kuZelového zabrusu (c).
Susidlo, napt. CaCl, nebo P40, je Vv exsikatorech umisténo ve spodni ¢asti nadoby bud’
voln¢, nebo ve sklenéné misce. SuSena latka se klade na perforovanou porcelanovou desku
nad vysousedlo. Pokud je exsikator evakuovan nebo v ném po pohlceni vodni pary vzniknul
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podtlak, neni sejmuti vika mozné. Proto, ma-li exsikator kohout, nejdiive ho zavzdusnime
a poté se pokusime viko odsunout stranou.

Pro vakuové suseni mensich mnozstvi latek za vysSich
teplot je vyhodny suSici pristroj Abderhaldeniv (d), znamy
v laboratornim slangu pod nazvem susici pistole. Susena latka
je umisténa ve valcové nadobce A. V bance B vie rozpoustédlo
o vhodné teploté varu. Jeho pary, které nadobku A se suSenou
latkou vyhfivaji, kondenzuji v chladi¢i C a trubici D, se vraceji
zpét do banky B. SuSidlo je umisténo mimo susenou latku
v bance E. Celou aparaturu je mozné evakuovat
prostiednictvim  kohoutu F. Vyhodami Abderhaldenova
pfistroje jsou: bezproblémové temperovani vzorku pfi zvolené
teploté, nemoznost piekroceni teploty varu vybraného

rozpoustédla a lepsi vakuova tésnost nez u béznych vakuovych B
exsikatort.

5.5.5 Prace za vylouceni vzdusné vlhkosti

Rada chemickych reakci vyzaduje praci v prostiedi bez
vzdusné vlhkosti, ponévadz reaktanty nebo vznikajici produkty
se vodou rozkladaji. V takovém piipad¢ je nutné zajistit, aby
pouzité sklo bylo dokonale suché. Pokud aparatura musi byt
oteviena vuci atmosféte, je zapotiebi, aby vzduch, ktery
pfichdzi do kontaktu sreakéni smési, byl rovnéz suchy.
Nejjednoduseji toho docilime tak, Ze k vystupu z aparatury
pfipojime su$ici trubici, naplnénou hrubé zrnitym nebo
granulovanym su$idlem, napi. CaCl, nebo KOH. Pohyb vysousedla omezime uzavienim
trubice z obou stran smotky skelné nebo obycejné vaty. Dojde-1i ke speCeni naplné a ztraté
prichodnosti trubice, je nutné ndplih vymeénit. Neni-li trubice pravé pouzivana, hermeticky ji

uzavieme zatkami, aby vysousedlo zbyteéné nevlhnulo. Takova ochrana se ¢asto pouziva pfi
destilaci (viz vyobrazeni) nebo pfi zahtivani reakéni smési pod zpétnym chladicem.

v

Podrobnéjsi informace o anaerobnich technikach ¢tenéf nalezne v Kap. 9.

5.6  Prace s plyny

Kromé pevnych a kapalnych latek, se v chemické laboratofi pouZivaji k nejriznéjSim
uceltim 1 latky, které jsou za laboratorni teploty a normalniho tlaku plynné. Ve vétsing ptipada
je vyhodnéjsi pouzit plyny dodavané v tlakovych nddobach, nez je zdlouhavé ptipravovat
v laboratofi. Tlakové nddoby jsou oznafeny barevnym pruhem udévajicim druh néplné.
Tabulka barevného znaceni tlakovych lahvi s nejbéznéj$imi plyny je uvedena v Priloze 10.
Kromé tohoto oznaceni se tlakové lahve navzajem lisi typem uzaviraciho ventilu a druhem
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zéavitu pro piipojeni redukéniho ventilu, aby se zabranilo moznosti pfipojeni nespravného
reduk¢niho ventilu.

Zavity se proto lisi svym provedenim, velikosti i stoupanim, a v piipad¢ tlakovych pro
vodik je ptipojovaci zavit dokonce levotocivy.

Pripojovaci zavity tlakovych lahvi s kyslikem se nesmi mazat zadnymi oleji nebo tuky,
které se ve styku s kyslikem pod tlakem mohou vznitit. K mazani Ize pouzit pouze specialni
mazivo kompatibilni s tlakovym O,.

Technické plyny odebirané z tlakovych lahvi, stejn¢ jako plyny piipravované piimo
V laboratofi, nebyvaji ve vétsin€ piipadt uplné Cisté. Mohou obsahovat piimési jinych plynii,
vlhkost 1 mechanické necistoty. Polétavy prach nebo strzené drobné kapicky lze z plyni
odstranit filtraci pfes kovovy filtr vhodné porozity, pfi atmosférickém tlaku lze pouzit také
sklenénou trubici s vtavenou fritou a naplni ze skelné, popt. obycejné, vaty, pokud je
s ¢isténym plynem kompatibilni. Poté nasleduje odstranéni ptipadnych plynnych pfimési
a vysuSeni. Pro tyto ucely jsou nejCastéji vyuzivany vhodné kapaliny naplnéné do
promyvadek s fritou zajistujici distribuci promyvaného plynu do malych bublinek. Cistici
roztoky 1 vysouSedla je samoziejmé nutno volit s ohledem na povahu necistot a chemické
chovani ¢isténého plynu (viz Kap. 5.4.2).

Kazdé tlakova ldhev je uzaviena uzaviracim ventilem, ktery umoznuje piipojeni
dalsiho, tzv. redukcniho ventilu, pomoci kterého muizeme nastavit pozadovany tlak
odebiraného plynu (viz Pfiloha 5-19). Uzaviraci ventil tlakové lahve musi byt pfi prepraveé
zakryt kovovym klobouckem nasroubovanym na hrdlo tlakové lahve.

manometry

a hlavni ventil

>
Q
=
e redukéni ventil ~ pivomi  [F] oo
S|/ zatk
"g kandlek 2 s odvodni
g b trubice
)
- nizkotlaka
membrana | 2 komora
_regulaéni
§roub

Redukéni ventil je membranovy ventil opatieny manometrem. Po jeho pfisroubovani
na hlavni ventil tlakové lahve a, povolime regulacni Sroub b, ¢imz zcela uzavieme ptechod
z vysokotlaké do nizkotlaké komory redukéniho ventilu. Vystupni ventil ¢ je pfitom rovnéz
uzavien. Odbér plynu zahdjime otevienim hlavniho ventilu tlakové lahve a, pfiCemz levy

yowr

manometr ukaze aktualni tlak plynu v lahvi. Potom opatrné ota¢ime regulaénim Sroubem b
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proti sméru hodinovych rucicek, coz vede k otevieni prechodu z vysokotlaké do nizkotlaké
komory. Soucasné na pravém manometru postupné nardsta tlak. Po dosazeni pozadovaného
tlaku, 1ze plyn odebirat po otevieni vystupniho ventilu c. V pfipadé potieby, zvysime prutok
plynu opatrnym pfitazenim Sroubu b. Po skonceni odbéru plynu nejprve uzavieme hlavni
ventil tlakové lahve a, potom zcela vysroubujeme (uvolnime) regulac¢ni Sroub b a nakonec
uzavieme vystupni ventil C. Protoze v zavéru popsaného postupu vétSinou dojde ke
kratkodobému zvysSeni tlaku vystupujiciho plynu, je po uzavieni hlavniho ventilu vhodné
odpojit ptivod plynu od aparatury a ponechat plyn volné vyfouknout do odtahu digestote.

Struény ptehled nejCastéji pouzivanych roztokii pro absorpci plynnych necistot
a vhodnych vysousedel je pro nékteré bézné plyny uveden v nasledujici tabulce.

Absorpéni roztoky a vysousedla pro ¢iSténi plyni

Plyn Absorpcnvl I:OZt?_k Vysousedlo
pro odstranéni necistot

Dusik vodny roztok CrSO4 b konc. H,SOy4, poté P4O19; Mg(CIOy),
Chlor siln¢ kysely roztok KMnO,4 konc. HySO4/ P4O1g
Oxid uhli¢ity voda konc. H,SOy4, poté P4O19; Mg(ClO4),
Oxid siFicity voda konc. H2SO4/ P4Oqp
Chlorovodik konc. H,SO,
Amoniak K,CO3 ; KOH; Na-drat ?

Y CrsO, lze pribézné regenerovat pritokem skrz kolonu naplnénou amalgamovanym

granulovanym Zn.

2 vr v ’ ve, s ;o r v r r
) Mensi mnozstvi NH; Ize dokonale vysusit jeho zkondenzovanim na malé mnoZstvi kovového

Na a opatrnym oddestilovanim amoniaku ze vzniklého temné modrého roztoku.

K suseni nereaktivnich a neutralné reagujicich plynu, jako jsou N, O,, H, nebo CO,,
lze vyuzit rovnéz 3A nebo 4A molekulova sita naplnéna ve sklenénych kolonach (Ptiloha
5-18). Pro nizs$i stupen vysuSeni postaci silikagel s tizkymi pory.

Pii zavadéni plynt do aparatury je konec zavadéci trubice umistén pod hladinou
kapaliny, do které se plyn zavadi. U plyni, které se piili$ siln€ a rychle absorbuji v nékteré
kapaling, proto pfi jejich zavadéni do reak¢nich smési hrozi nebezpec¢i nasati kapaliny do
zavadéci trubice, popf. az do zdroje plynu. Proto se pied aparaturu, do niz se plyn zavadi,
vzdy umistuje pojistnd nadoba, nej€astéji promyvacka, kterd musi byt dostatecné velka, aby
byla schopna pojmout veskerou kapalinu z reaktoru. Piipadné nasata kapalina do pojistné
nadoby je po opétném vzrustu tlaku vytla¢ena zpét do nadoby ptivodni.
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5.7 Ptiprava plyni v laboratori

Ackoliv je v soucasné dob¢ celd fada plynii komeréné dostupnd v kovovych tlakovych
lahvich, ¢asto je zapotfebi pouze malé mnozstvi plynu nebo potiebujeme pouzit plyn, ktery je
komeréné¢ nedostupny. V takovych pfipadech potiebny plyn obvykle piipravujeme
V laboratofi bezprostfedn¢ pred pouzitim a ihned jej spotiebovavame v pldnované chemické
reakci.

K piipraveé plynt vétSinou vyuzivame jednoduchou aparaturu, jez

sestava z reakéni baiiky, obsahujici pevny nebo kapalny reaktant, a délici

nalevky, kterou kontrolujeme pridavani dalsiho reaktantu. Tim

regulujeme rychlost vyvoje plynu, kterd zavisi rovnéz na teploté reakcni

smési. Proto je vhodné udrzovat reakéni smés pfti teploté, pfi niz se plyn

okamzit¢ vyviji. Opozdéné zahiivani vétstho mnoZstvi dosud ﬁ'
nezreagované reakéni smési by totiz mohlo vést k nebezpecné situaci,
kdy bychom nad rychlosti vyvoje plynu zcela ztratili kontrolu. Z téhoz
divodu je ucelné zabezpecit rovnéz véasné promiseni obou reaktantt. Je-
li reakéni smés kapalna, mizeme pro jeji michani s vyhodou vyuzit
magnetické michadlo, které neklade zadné dodatecné naroky na utésnéni
aparatury.

Pokud se jeden reaktant pouzivd v pevném stavu a je
dostupny v kompaktnich kouscich o objemu ccal —5 cm®, mizeme
plyn vyvijet v Kippové pristroji (viz obrazek vpravo a Ptiloha
5-20). Pevny reaktant vkladame na perforovanou vlozku ve stfedni
nadobé b. V horni nadobé C je umistén kapalny reaktant, jenz po
otevieni vystupniho, tzv. plynopudného, kohoutu e vytéka do
nadoby a, az se stoupajici hladina reaktantu dostane do kontaktu
s pevnou latkou v nadobé b a zapo¢ne vyvoj plynu. Pfiviranim
a opétnym oteviranim kohoutu mizeme vyvoj plynu pohodlné
regulovat nebo zcela zastavit. Pfi uzavieni kohoutu totiz vyvijeny
plyn za¢ne vytlatovat kapalinu z nadoby b ke dnu sahajicim
tubusem zpé&t do z&sobni nadoby € a vyvoj plynu ustane.

Nejcastéji se Kippiiv piistroj pouziva pii skolnich demonstracich pro pfipravu oxidu
uhli¢itého z mramoru a kyseliny chlorovodikové, vodiku ze zinku a kyseliny chlorovodikové,
nebo sirovodiku ptisobenim kyseliny chlorovodikové na sulfid Zeleznaty.
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Po skonceni reakce obsahuje reak¢éni smés zpravidla n€kolik slozek (hlavni produkt
reakce, vedlejsi produkty, zpolymerované podily, zbytky reagentu a substratu, rozpoustédlo,
piipadné zbytky katalyzatoru). V této fazi je nutné upravit reakéni smés takovym zplisobem,
aby se dala rozdélit na jednotlivé slozky nékterou ze separa¢nich metod. Uprava reakéni
smesi spoc¢iva vétSinou v odstranéni nepotiebnych slozek a v pfevedeni smési do vhodné dale
zpracovatelné formy. Metodik pouzitych k této upravé muze byt celd tada. Jejich volba
a vzajemny sled je zavisly na konkrétnim slozeni smési po skoneni reakce, dale pak na
fyzikdlnich a chemickych vlastnostech jednotlivych slozek, hlavné vSak na charakteru
hlavniho izolovaného produktu. Prvnim krokem vétSinou byva oddéleni pevnych
mechanickych necistot, event. pevné faze, vylouené po ochlazeni reakéni smési, nebot’
vétSina reakci se provadi za zvySené teploty. Velmi Casto se reakce provadi v homogennim
prostfedi a jednotlivé reagujici slozky jsou rozpustény ve vhodném rozpoustédle. V takovém
ptipad¢ Uprava spociva v odstranéni rozpoustédla. V piipadé, Ze smés obsahuje znacny podil
anorganickych pfimési a jde-li o smés v rozpoustédle misitelném s vodou, je vhodné ptidat
k této smési vodu, pfi¢emz se anorganické piimési rozpusti a organicka cast se vylouci
ve form¢ kapalné nebo pevné faze. Z vodnych roztokii, nebo z roztokti v polarnich
rozpoustédlech lze organickou latku vyloucit vysolenim vhodnou anorganickou indiferentni
soli. Pokud ma produkt reakce povahu kyseliny nebo baze a je rozpustén v polarnim
rozpoustédle ve formé soli, lze jej obvykle izolovat zménou pH. K oddéleni produktu od
ostatnich latek se také Casto pouziva extrakce, spocivajici v pfevedeni produktu reakce
z reakéni smési do jin¢ho rozpoustédla, které se s plivodnim rozpousStédlem nemisi a které
rozpousti dobie pouze hlavni produkt.

6.1 Filtrace

Filtrace je vzajemné odd¢€leni dvou fazi pomoci propustného materialu, ktery dovoluje
priichod jenom jedné z obou fazi. Obvykle se jednd o oddéleni faze pevné od kapalné. Hnaci
silou filtrace je rozdil tlakl na obou stranach filtru. Rychlost filtrace je ovlivnéna celou fadou
odpor filtra¢niho kolace a velikost pori filtru. Filtrace je v laboratofi velmi béZnou a casto
pouzivanou operaci. Slouzi k odstranéni mechanickych necistot z kapaliny nebo k izolaci
pevné latky ze suspenze (naptiklad pii rekrystalizaci). Filtrace nékterych soustav pevnych a
kapalnych latek probihaji velmi obtizn€. Byva to zejména tehdy, je-li pevna faze tvotrena
malymi cCasticemi, které ucpavaji péry filtru. V takovych ptipadech Ize mnohdy filtraci
usnadnit vhodnou ptedbéZznou upravou smési. Pokud se pevna faze v piivodni smési dobie
usazuje, je mozné ji vétsinou pied vlastni filtraci odstranit dekantaci (viz Kap. 6.2). Usazuje-li
se pevna latka obtizné, je vhodné pouzit odstied’ovani (viz Kap. 6.3). Casto Ize pro filtraci
nevhodnou drobnou formu pevné faze zménit koagulaci. Koagulace lze dosdhnout nékdy
zahfatim a povafenim smési, jindy pfidavkem vhodnych elektrolyti.
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6.1.1 Filtrace vlastni vahou kapaliny

Pti tomto nejjednodussim zpiisobu filtrace je prichod kapaliny filtrem uskutec¢novan
pouze hydrostatickym tlakem filtrované smési nad filtrem. Tento zpisob je ve srovnani
s filtraci za snizeného tlaku (odsavanim), nebo tlakovou filtraci pomalejsi a odd€leni pevné
slozky od kapalné je méné dokonalé. Proto se této metody pouziva pouze pii Cisténi kapalin a
roztoktli, kdy nam nezalezi na odfiltrované pevné slozce. Je to pii odstranovani mechanickych
neCistot z roztoku pii rekrystalizaci, nebo pii oddélovani pevného suSiciho c¢inidla od
organické kapaliny po skonceni suSeni. Piednost této metodé davame tehdy, mame-li filtrovat
horké koncentrované roztoky krystalickych latek nebo roztoky v t€kavych rozpoustédlech.
Pokud bychom provadéli filtraci za snizeného tlaku, dochézelo by k rychlému odpatovani
rozpoustédla pod filtrem a Casto k znemoznéni dalsi filtrace ucpanim filtru vyloucenymi
krystaly.

Zatizeni pro tento druh filtrace je velmi jednoduché a sklada se z nélevky, filtru a
jimadla, do kterého zachycujeme filtrat.

Bézné typy ndlevek jsou znazornény na obrazku. NejCastéji se pouzivaji obycejné
hladké nalevky s mirné konickym stonkem. Tyto
nalevky se §irokym stonkem jsou vhodné pro vétsinu < 7 N/
filtraci v laboratofi. Jsou vhodné zvIasté pfi filtraci %o off Aok iy
horkych nasycenych roztokii pevnych latek, kde \ ( \ { .
pouziti nalevek s tenkym stonkem vede casto k I L . |
ucpani stonku vyloucenymi krystaly. V takovych \
ptipadech je zvlast¢ vyhodné pouziti nalevek se N
zvlasté kratkym stonkem, v nichz se filtrat rychlym pratokem tolik neochlazuje. Pro rychlou
filtraci vétSich mnoZzstvi kapalin se pouZzivaji zebrované nalevky, jejichz prolamované stény
zvétsuji ucinnou filtraéni plochu.

Jako vlastni filtraéni material slouzi nej¢astéji rizné druhy filtraéniho papiru. Povahou
filtrovanych kapalin je dan druh a tvar filtru. Vzhledem k tomu, Ze pfi preparaci jde Casto
o filtraci koncentrovanych, viskoznich nebo snadno krystalujicich roztokl a zalezi ndm na
rychlém provedeni filtrace, voli se nejméné husty filtracni papir, ktery jest€¢ spliuje
pozadavky kladené na Cistotu filtratu. Pokud jde o tvar filtru, velmi €asto se pouZivaji v zajmu
rychlé filtrace filtry sklddané (francouzské), které maji vEtSi G€innou filtracni plochu.
Skladany filtr se vytvofi postupnym piekladanim, jak je naznaceno na obrazku. Hlavni
zéasadou pii zhotovovani skladaného filtru je, aby mél dostatecné ostrou $picku a soucasné¢ aby
kvalita filtru ve Spicce nebyla porusena mnohonasobnym pielozenim. Dbame tedy na to, aby
zéhyby neprochazely jednim bodem, nybrz aby byly ve Spi¢ce od sebe ponékud vzdéleny.
SloZeny filtr pfed vloZenim do nalevky rozevieme a preklopime tak, aby plvodni vnéjsi
strana filtracniho papiru, ktera se pti skladani vétSinou trochu uspini a v mistech ohybu trochu
rozvlakni, tvofila vnitini stranu filtru. Tim zabrdnime znecisténi filtratu papirovymi vlakny
a jinymi necistotami.

Hladkych papirovych filtrli pouzivame v laboratofi jen zfidka, vétSinou pfi filtracich
malych mnozstvi kapalin nebo pii analytickych pracich. Hladky filtr ziskdme z kruhového
filtra¢niho papiru dvojim pieloZenim a rozevienim, jak je patrné z obrazku. Velikost hladkych
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i skladanych filtrii ma byt takova, aby filtry po spravném vlozeni do nalevky sahaly n¢kolik
milimetrd pod jeji okraj.

Piiprava jednoduchého filtru Pfiprava skladaného filtru

Vedle filtracniho papiru slouzi jako filtraéni material také nékteré vlaknité hmoty
(vata, skelnd vata), které vkladame do Usti nalevky. Tak se filtruji n¢které t€kavé organické
kapaliny, které by se na velké plose skladaného filtru rychle odpafovaly.

Vzhledem k tomu, ze filtrace je pomocna operace, piedchazejici vétSinou dal§imu
zpracovani filtratu, volime nadobu, do které filtrat jimame podle charakteru dalSich operaci
s nim provadénych. Pfed vlastni filtraci se filtr zvlhé¢i malym mnozstvim €istého rozpoustédla,
jehoz roztok filtrujeme.

Nalevku s filtrem vklddame do filtraéniho kruhu, upevnéného v zddané vysi na
stojanu, nebo ptimo do hrdla baiky, do které jimame filtrat. Pti filtraci je velmi dilezitd volba
velikosti filtracniho zatizeni. Pro rychlou filtraci je vyhodna velka nalevka i filtr, ale ztraty na
filtrované kapaling, kterd zistane ve filtranim materidlu a na sténach ndlevky, jsou pak
zna¢né. Naopak pii pouziti malé nalevky a malého filtru probiha filtrace pfiliS pomalu.
Knélevce je nutné pouzit filtracni papir odpovidajici velikosti. Filtrace s piecnivajicim
filtratnim papirem znamena zbyte¢nou ztratu filtrované kapaliny, naopak pfi pouZziti malého
filtru je nedokonale vyuzita nalevka.

Velmi casto se provadi filtrace za horka. Je to bé&zna operace zejména pii
rekrystalizaci. Pfi této operaci je mozné pouzit béZné filtracni zafizeni sloZzené z nalevky
a filtru. Je vSak nutné vhodné zvolit druh a velikost filtraéniho papiru a nalevky, aby filtrace
prob&hla dostate¢né rychle. Pii pouziti pfili§ hustého nebo malého filtru dochazi
k ochlazovani filtrované kapaliny a ucpani poru filtru vyloucenymi krystaly. Pfed prvnim
nalitim filtrovaného roztoku vyhfejeme filtracni zatizeni prolitim malého mnoZstvi horkého
rozpoustédla. Tésné pfed nalitim filtrovaného roztoku na filtr se rozpoustédlo z jimadla
vyleje, aby nedochazelo ke zied’ovani filtratu. Pfi vlastni filtraci je tfeba udrzovat filtr
neustdle plny, aby filtrace probihala dostatecné rychle. V ptipadé, ze filtrace probiha tak
pomalu, Ze dochédzi ke zna¢nému ochlazovani filtrované kapaliny, pouZivd se specialni
zafizeni pro filtraci za horka, skladajici se z vyhtivané nalevky, filtru a jimadla. V takovém
piipadé€ je nalevka vloZena do lazn¢ vyhtivané bud’ pfimym plamenem (nelze pouZzit v ptipadé
hotlavych rozpoustédel) nebo prostfednictvim vhodného média (nejCastéji horké vody),
piipadné elektrickou topnou spirdlou. Nejbézné&jsi typy vyhtivanych nalevek jsou znazornény
na nasledujicim obrazku.
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a - ndlevka vyhtivana prostfednictvim lazné zahiivané plamenem
b - nalevka vyhtivana prostfednictvim topné spiraly

C - nalevka vyhfivana protékajici horkou vodou

d - vyhfivana frita

6.1.2 Odsavani

Jak jiz bylo uvedeno, je rychlost filtrace pfimo imérna rozdilu tlakti na obou stranach
filtru. Zvysi se tedy pouzitim vysSiho tlaku na filtra¢ni strané (tlakova filtrace), nebo naopak
snizenim tlaku na strané odtoku filtratu (odsavani). Z obou zpisobi jev chemické laboratofi

vvvvvv

Aparatura pro filtraci za snizeného tlaku je slozena z vlastniho filtra¢niho zafizeni
(Biichnerova ndlevka s filtrem, frita) a z jimadla upraveného pro aplikaci snizeného tlaku
(odsavacky), coz je tlustosténna barnka.

Do Biichnerovy nalevky se vklad4 kruhovy filtracni papir. Kolecko filtracniho papiru
je nutné upravit tak, aby bezpecné pokrylo otvory na dné Biichnerovy nélevky, ale aby se
nezvedalo na bocni okraje nalevky. Vlastni spojeni Biichnerovy nalevky a odsavacky je
zprostfedkovano prostrednictvim gumové zatky nebo podlozky z pénové gumy. Po zapojeni
vyveévy pied zapocetim odsavani je nutné filtracni papir smocit rozpoustédlem, jehoz roztok
se filtruje.

Pro filtraci agresivnich roztokt je vyhodné pouzit sklenénych filtrti (frit) ze zrnitého
slinutého skla, které se zatavuji do sklenéné nalevky (nu¢ s fritou). Usp&sné provedeni filtrace
zavisi hlavné na pouzitém typu a velikosti pora frity. Frity byvaji dodavany zpravidla
ve 4 stupnich hustoty porG a pouzivaji se bez filtratniho papiru. MoZna uspofadani pro
vakuovou filtraci s fritou ukazuje nasledujici obrazek, uspotadani s Biichnerovou nalevkou je

analogické.
I pryzova
podlozka

frita —
gl
fi'ltraéni r — vakuum
nastavec
]

\ <—frita

— vakuum
baiika s odsavaci
kulatym e - barika

dnem

77



6 ZAKLADNI LABORATORNI TECHNIKY

Pro oddé€leni malého mnozstvi pevné latky od
kapaliny je vyhodné pouzit Willstitterovy jehly, ktera se
vlozi do nélevky a pokryje koleckem filtraéniho papiru
0 2 az 4 mm vétsim nez je prumér jehly. Nalevka se spoji
s odsavackou analogickym zplsobem jako v pfipadé
pouziti Biichnerovy nalevky.

Filtrovanou kapalinu je tfeba pravidelné dolévat
na filtr, aby jiz usazena vrstva odfiltrované pevné latky
byla stadle pod hladinou kapaliny. Po odsati veSkeré  Willstatterova jehla Nuc s fritou
kapaliny se filtracni kola¢ upéchuje $irsi stranou sklenéné
zatky a promyje malym mnozstvim ¢istého rozpoustédla.

6.2 Dekantace

Jestlize se pevna faze v rozdélované smési dobie usazuje, je mozné ji pred vlastni
filtraci odstranit dekantaci. Princip dekantace spociva v tom, Ze pevna faze se necha usadit na
dné nadoby a ¢ira kapalina se opatrné oddéli odlitim nebo odsatim pomoci odsévaciho
zafizeni (pipeta, sklenéna trubice), piipojeného ke zdroji vakua. Cim vétsi je rozdil hustot
rozpoustédla a pevné latky, tim byva dekantace ucinné;jsi.

Dekantace je vhodna na promyvani malo rozpustnych pevnych latek, kdy oddé€lenou
kapalnou slozku nahradime Ccistou promyvaci kapalinou a po dokonalém promichani
dekantaci opakujeme. Promyti takovymto zptisobem je dokonalejsi, nez promyti pevné latky
na filtru. Dekantaci v§ak nelze docilit takového stupné oddéleni pevné a kapalné faze jako
odsavanim nebo filtraci, proto se dekantace Casto filtraci piedirazuje.

6.3 Odstred’ovani

Odstted’'ovani se uplatiiuje hlavné pii praci s malymi kvanty nebo pii oddélovani
jemnych koloidnich sraZenin, které ucpavaji pory filtru, a filtraci se oddéluji velmi obtizné&.
Pii odstited'ovani se smés rovnomérné rozdé€li do specialnich centrifugacnich zkumavek
a vlozi se do odstfedivky. Po provedeném odstfedéni se opatrné odleje rozpoustédlo, pevna
faze pevné ulpéla na dné centrifugacni zkumavky se promiché s trochou ¢istého rozpoustédla,
které se po dal$im odstfedéni slije, pfipadné odsaje. Obrazek malé laboratorni centrifugy lze
nalézt v Priloze 6-1.

6.4 Vysolovani

Vysolovani je zaloZeno na rozdilné rozpustnosti dvou pevnych latek v urcitém
rozpoustédle, atedy na moznosti vytésnéni latky méné rozpustné v urcitém rozpoustédle
latkou v tomto rozpousteédle rozpustnéjsi.

Prakticky se tento zpisob vylu¢ovani latek z roztoku realizuje ptidavkem anorganické
nebo organické soli k roztoku latky, kterou chceme ziskat. Pii volbé¢ této soli je ovSem nutné
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pamatovat na to, ze tato sl nesmi reagovat s latkou, kterou chceme z roztoku vyloucit, ani
s rozpoustédlem, ze kterého ji chceme vyloucit, musi byt v daném rozpoustédle 1épe
rozpustna nez izolovand latka, nesmi byt jejim piidavkem ovlivnéno pH, musi byt snadno
oddélitelnéd od vylouc¢eného produktu, ptipadné samotného roztoku a jeji rozpustnost v daném
rozpoustédle by se za riznych teplot neméla prilis lisit.

Nejcastéji se k vysolovani pouziva siranti, chloridii a citrati amonnych, sodnych,
draselnych nebo vapenatych. Volba nejvhodnéjsi soli je vétSinou otdzkou experimentalni
zkuSenosti. Tato metoda je vhodnd k odstranéni nékterych emulzi nebo vylouceni mastnych
kyselin, zejména vSak aminokyselin a peptida.

6.5 Srazeni

Vysrazeni pevné latky z roztoku je mozné provést bud’ pouzitim vhodnych
rozpoustédel (analogie vysolovani) nebo zménou pH roztoku. Pfidame-li k roztoku latky
vV urcitém rozpoustédle jiné rozpoustédlo, mizeme docilit vylouceni latky z roztoku.
Podminkou je, aby se ptfidané rozpoustédlo s pavodnim rozpousStédlem dobie misilo.
Rozpustnost latky, kterou chceme vyloucit, musi byt v pfidaném rozpoustédle podstatné
mensi nez v puvodnim. Navic pfidané rozpoustédlo nesmi reagovat s vylu¢ovanou latkou ani
S pivodnim rozpoustédlem.

Je-li naptiklad latka dobfe rozpustnd v alkoholu, acetonu nebo kyseliné octové, je
mozné ji vysrazet pfidanim vody. Stejné¢ho efektu lze docilit pfidanim petroletheru k roztoku
latky rozpusténé v diethyletheru, ethyl-acetatu, benzenu ¢i chloroformu. Vodné roztoky soli
organickych kyselin je mozné vysrazet alkoholem nebo acetonem, pyridinové roztoky vodou,
diethyletherem, pfipadné alkoholem.

Organické kyseliny nebo béaze, které jsou nerozpustné ve vodeé, se Casto Cisti ve formé
svych soli ve vodé rozpustnych. Opétovné vylouceni kyseliny nebo baze pak docilime
zménou pH roztoku.

6.6 Krystalizace
6.6.1 Krystalizace jako metoda apravy surové reakéni smési

Jde 0 vylucovani pevné faze z roztoku ve form¢ krystalii. Vzhledem k tomu, Ze vétSina
reakci probiha za zvySené teploty v né&jakém rozpoustédle (v homogennim prostiedi), je
vyhodné po skonceni reakce reakéni smés ochladit a pokusit se nechat rozpustény produkt
vykrystalovat. Rozpustnost vétSiny latek s rostouci teplotou roste, takze ochlazenim dochazi
vétSinou k vylouceni pevné faze z roztoku. Neékdy je vSak nutné urCitou ¢ast rozpoustédla
odparit, resp. roztok ke krystalizaci zahustit. Teprve potom dojde k vylouceni pevného podilu.
Po oddéleni kapalné faze filtraci nebo odsatim je ziskany surovy produkt pfipraven
k dal$imu ¢isténi.
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6.6.2 Krystalizace jako metoda CiSténi

Krystalizace jakozto proces vylucovani pevné faze z taveniny nebo z roztoku vede
zpravidla k ptiprave cCisté latky v krystalické podobé. Krystali pak lze vyuzit k identifikaci
latky, napf. na zakladé zméieni teploty tani. Na rozdil od destilace, kdy neni mozné odd¢lit od
sebe latky o piiblizné€ stejné teploté varu, krystalizaci je mozné rozd¢lit latky o stejné teploté
tani, dokonce i podobné rozpustnosti. Dalsi velkou vyhodou krystalizace oproti destilaci je
moznost dokonalého vycisténi latek 1 ve velmi malych mnozstvich (miligramy). Odpovidajici
mnozstvi kapalin je sice mozné predestilovat, ale nikoli u¢innym zpiisobem vy¢istit.

Podstata celé Cistici operace spociva v rozpuSténi zneciSténé pevné latky
V minimalnim objemu vhodného horkého rozpoustédla, pfipadném nasledném vycisténi
ziskaného roztoku (pomoci pfidavku adsorbentu a filtraci roztoku — viz Kap. 6.7) a opétném
vylouceni pevné latky z roztoku ochlazenim, zahusténim, pfipadné jinym zplsobem.
Vyloucend krystalicka latka se potom filtruje a promyva. Izolovand latka se nasledné
vhodnym zplsobem susi a poté se zjistuje jeji Cistota. Pokud je to nutné, lze provést dalsi
piecisténi tzv. rekrystalizaci.

Krystalizacni proces je procesem rovnovaznym: cCastice (ionty, molekuly) jsou
v roztoku v rovnovaze stémi, které jsou jiz vylouceny v krystalové miizce. Protoze
krystalova mfiizka je vysoce uspotradany systém, odlisné molekuly (molekuly necistoty) jsou
Z krystalové mtizky vylu€ovany a vraceji se zpét do roztoku. Proto jsou v krystalové miizce
ponechany pouze molekuly pozadované slouceniny a necistoty ziistavaji v tzv. matecnéem
roztoku.

Latka muze zroztoku krystalizovat, je-li roztok latkou nasycen. Sta¢i jen malé
poruSeni rovnovahy v dané soustavé (napf. zména teploty) a rozpusténa latka se zaéne
vylu€ovat v podobé tuhé krystalické faze. Pro uspéSnou krystalizaci je zapotfebi nutné, aby se
V systému vytvortila krystalizacni centra. Ke vzniku krystaliza¢nich center dochazi za riiznych
podminek z témét nasyceného roztoku. Tvorba krystalizacnich center je zavisla na intenzité
chlazeni, rychlosti a zptisobu michani, ttenim sklenéné tyCinky o sténu nadoby, na teploté a na
vlastnostech latky, piip. také na nelistotdch obsazenych v roztoku. Uspésné byva také
zmrazeni malé Casti roztoku a pfidani takto pfipravené tuhé faze k nasycenému roztoku,
ze kterého se ma krystalizace provést.

Pocet vzniklych krystalizacnich center se projevi na velikosti a tvaru krystald.
Vznikne-li maly pocet krystalizacnich center, tvoii se velké krystaly s dobfe vyvinutymi
plochami, naopak vznikne-li velky pocet krystalizanich center, ziskdme malé krystalky se
Spatn¢ vyvinutymi plochami. Aby krystalizacni centra mohla pfertist v makroskopické
krystaly, musi k jejich povrchu neustale proudit rozpusténa latka. V nemichaném prostiedi se
toto d¢je difuzi, michdnim se proces podstatné urychli.

Pro zdarny vysledek krystalizace ma zasadni vyznam spravna volba rozpoustédla. Plati
zasada Similia similibus solvuntur, tedy latka se nejlépe rozpousti v rozpoustédlech, ktera jsou
ji chemicky nejpfibuznéjsi. V praxi to znamenad, Ze napf. pro krystalizaci nepolarnich latek
jsou vhodné nepolarni rozpoustédla a naopak slouceniny obsahujici ve své molekule polarni
skupiny, jako napt. OH, dobfe krystalizuji z rozpoustédel polarnich. Krystalizace je tim
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uspésnéjsi, ¢im vice zavisi rozpustnost latky na teploté.
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Idedlni rozpoustédlo pro krystalizaci dale nesmi s ¢isténou latkou chemicky reagovat,
musi podstatné 1épe rozpoustét CiSténou latku nez necistoty v ni obsazené a ¢isténa latka by
zného meéla dobie krystalizovat. Kromé toho by mélo byt z povrchu krystali snadno
odstranitelné, idedlné by jeho teplota varu méla byt nizS§i nez je teplota tani ciSténé
slouc¢eniny. Piehled rozpoustédel vhodnych pro krystalizaci béznych typi slouc¢enin uvadi
nasledujici tabulka.

Uhlovodiky petrolether, n-pentan, cyklohexan, toluen
Ethery diethylether, dichlormethan

Halogenidy dichlormethan

Karbonylové sloudeniny | ethyl-acetat, aceton

Alkoholy, kyseliny ethanol

Soli voda

Po predbézném vybéru rozpoustédla je vhodné provést jesté krystalizacni zkousSku,
kterd potvrdi spravnost volby. Tato zkouska spoc¢iva v tom, Ze se k malému mnozstvi latky
(asi 0,1 g) ve zkumavce ptida asi 1 ml rozpoustédla a zahicje se k varu. Jestlize se latka
rozpusti a po ochlazeni snadno a rychle krystalizuje, je zvolené rozpoustédlo vhodné.

Po vybéru vhodného rozpoustédla pristoupime k piipravé roztoku latky urcené
k ¢isténi. K piipravé roztoku pouzivame nejcastéji Erlenmeyerovych nebo varnych bangk,
kadinky se pouzivaji ziidka, napf. jen pfi rekrystalizaci z vody. Krystalizovana latka se vsype
do banky, pfida se nedostate¢né mnozstvi rozpoustédla a pod zpétnym chladi¢em se smés
zahteje k varu. Za stalého varu a obcasného protiepavani se ptes zpétny chladi¢ ptida tolik
rozpoustédla, aby se za varu krystalizovana latka pravé rozpustila. Dal§im malym ptidavkem
rozpoustédla se pfipravi horky, ne zcela nasyceny roztok, protoze prace S roztokem
nasycenym je nepiijemnd a tento roztok ma tendenci krystalizovat pii sebemensim ochlazeni
(naptiklad pfi filtraci).

Ptipraveny roztok byva Casto znec¢istén mechanickymi necistotami a po syntéze latky
byva vétSinou zabarven. K vycisténi roztoku se pouziva nejcastéji adsorbentli, jako jsou
napiiklad aktivni uhli nebo silikagel. Tyto adsorbenty mohou na svém velkém povrchu poutat
ptitomné necistoty - viz Kap. 6.7. Adsorbent se ptidava v mnozstvi 1 az 2 % na hmotnost
¢iSténé latky. Pied pfidanim adsorbentu je nutné nechat roztok pon€kud vychladnout, protoze
pfidavek adsorbentu do vrouciho roztoku mizZe zptsobit prudké, nekontrolovatelné vzkypéni
roztoku. Po pfidavku adsorbentu se necha roztok jesté asi 5 — 10 minut vafit a jeSt€ horky
roztok se potom zfiltruje ptes skladany filtr, pfip. za vyuziti zafizeni pro filtraci za horka.

Horky zfiltrovany roztok se potom ochladi. Aby byla krystalizace uspé$nd, musi se
roztok nechat chladnout zvolna. Pouze tak se krystaly tvofi pomalu a miize fungovat
rovnovazny proces, kterym se odstraiuji necistoty. Pokud roztok chladne rychle, molekuly
necistot se zacleni do rychle se tvofici krystalové mitizky. Tento rychly proces vzniku
pevného materidlu z roztoku se blizi procesu zv. srazeni, ktery neni totozny s krystalizaci.
Vhodnym kompromisem mezi rychlosti krystalizace a kvalitou krystalll je nechat chladnout
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horky roztok na laboratorni teplotu na takové podlozce, kterd neodvadi teplo pfili§ rychle,
napftiklad na podloZzce ze skla nebo korku.

Rychlost krystalizace je obvykle nejvétsi pfiblizné pfi teplot€¢ o 50 °C nizsi, nez je
teplota tani dané latky a maximum krystalti se tvofi pii teploté asi o 100 °C niZsi, nez je
teplota tani latky. Jakmile se krystaly zanou tvofit, je dobré roztok ochladit v ledové lazni
z laboratorni teploty az na 0 °C, ¢imz dosdhneme maximalniho vytézku krystalizace.
Rychlosti chlazeni 1ze ovlivnit velikost ziskanych krystalti. Pozvolné chlazeni je vhodné pro
latky majici tendenci krystalizovat v pfili§ jemnych krystalech (latky s vétsi molekulou),
naopak rychlejsi ochlazeni volime tehdy, jestlize ma latka tendenci krystalizovat v hrubych
krystalech (latky s men$i molekulou). Prudkym ochlazenim roztoku vytvofime velké
mnozstvi krystalizaénich center, Casto jest¢ roztokem michame a ziskame pak krystaly
relativné mensi (tzv. ruSena krystalizace). Snazime se vzdy o to, aby krystaly mély
priméienou velikost. Toto opatfeni je dilezité z toho divodu, ze ani pfili§ jemné, ani prili§
hrubé¢ krystaly nejsou vhodné z hlediska cisticiho Gc¢inku krystalizace. Malé krystaly zadrzuji
na svém povrchu mnoho mate¢ného louhu a Spatné se filtruji a promyvaji. Naopak u velkych
krystalli hrozi nebezpeci, ze se mate¢ny louh zadrZzi v jejich dutinéch.

Zvlastni pozornost je potieba veénovat krystalizaci nizkotajicich latek, které maji
tendenci vylucovat se z roztoku v olejovité formé. V takovych piipadech se ochlazovani
roztoku provadi velmi zvolna, nejlépe pouzitim temperované 1azné€, kterd se pomalu a fizené
ochlazuje. V nékterych ptipadech, i pies veskerou péc¢i pii vybéru rozpoustédla, krystalizuji
latky Spatn€. V takovych piipadech se snazime krystalizaci podnitit michanim, tfenim stén
nadoby sklenénou ty€inkou, pfipadné naockovanim roztoku Cistymi krystaly krystalizované
latky. V pfipadé, Ze se ndm nepodafilo nalézt vhodné rozpoustédlo s dostatecnym rozdilem
rozpustnosti latky za tepla a studena, uchylujeme se pfi vylu€ovani krystali k zahustovani
roztoku. PriliSné odpateni rozpousStédla neni vSak Zadouci, protoZe se tim Cistici efekt
krystalizace sniZuje. Roztok pfipraveny za horka podrobime veSkerym nutnym uUpravam a
potom ho zahustime odpafenim rozpoustédla na maly objem. Odpaieni rozpoustédla lze
provést nékolika zpiisoby:

e JVolnym odparenim na vzduchu nebo v exsikatoru. Tento zplsob se obycejné pouziva
pro mensi mnozstvi rozpoustédel s nizkou teplotou varu.

e Odparenim na kapalinové lazni. Ptfi postupném odpatfovani rozpoustédla dochazi
k vyluovani krystali, které je nutno tyCinkou obcas promichavat, aby doslo
k poruseni krystalické blany tvofici se na povrchu kapaliny.

e Oddestilovanim rozpoustédla za normalniho nebo snizeného tlaku v destila¢ni
aparatufe nebo za pouziti vakuové odparky. Tento zplisob je nejekonomictéjsi
(regenerace rozpoustédla) a nejspravné$i z hlediska bezpe¢nostniho a zdravotniho
(pary neodpaiujeme do ovzdusi).

Nedafi-li se krystalizace z jednoho rozpoustédla, je mozné pokusit se o Kkrystalizaci
ze smesi rozpoustédel. Jedna z moznosti, jak provést krystalizaci ze smési rozpoustédel je
rozpu$téni latky v minimalnim objemu horkého rozpoustédla, ve kterém je latka rozpustna
dobfe, poté provedeme potiebné Cistici operace (adsorpce, filtrace) a nasledné po kapkéch
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pfidavame druhé z rozpoustédel az do vzniku prvniho zakalu. Dilezitou podminkou ovSem
je, ze toto rozpoustédlo musi byt s pivodnim misitelné. Potom nechame roztok zvolna
chladnout. Pfidavek pfiliSného mnozstvi srdzeciho rozpoustédla muze vSak casto vést
k vylouceni latky v mazlavé nebo olejovité formé.

Jina moznost je nechat suspendovat pevnou latku v horkém rozpoustédle, které latku
rozpousti Spatné, a potom po kapkach za soucasné¢ho zahtivani ptidavat druhé rozpoustédlo
(které latku rozpousti dobie), dokud se pevna latka pravé nerozpusti. Typické smeési
rozpoustédel, které se obvykle dobie hodi pro krystalizaci, jsou diethylether-petrolether,
dichlormethan-petrolether, diethylether-aceton a ethanol-voda. Pokud mame moznost volby,
vhodny je takovy systém, kde je dobrym rozpoustédlem nize vrouci rozpoustédlo.
Krystalizace ze smési rozpoustédel vede Casto k vylucovani latky v olejovité podobé, proto
pokud je to mozné, preferujeme krystalizaci z ¢istého rozpoustédla.

Pti odsavani vyloucenych krystall je nutné odsaté krystaly peclivé promyt, abychom
je zbavili mateéného louhu. Nej€astéji promyvadme malym mnozstvim studeného cistého
rozpoustédla, ze kterého jsme krystalizovali. Promyvani je vhodné né¢kolikrat opakovat.
Pokud to charakter latky dovoli, doporucuje se nékdy nakonec promyti latky ethanolem,
diethyletherem nebo petroletherem, coZ urychli suseni piekrystalované latky. Promyvat za
sebou riznymi rozpoustédly je mozné tehdy, jestlize se tato rozpoustédla navzajem misi.

6.6.3 Krystalizace velmi malych mnoZstvi latek

Pokud je mnozstvi latky, kterou chceme krystalizovat mensi nez 100 mg, obvyklé
techniky krystalizace jsou nevhodné. Pokud krystalizujeme velmi malé mnozstvi latky
(10 — 100 mg), umistime ji do malé zkumavky a rozpustime ji
vV minimalnim objemu horkého rozpoustédla. Filtrace tak malého W W
objemu roztoku obvyklymi metodami je vSak nemozna. Jedna [

Z moZnosti, jak filtraci uskuteCnit je znazornéna na obrazku {
vpravo. Do zuzeného konce Pasteurovy pipety vpravime malinky

kousek vaty a potom pomalu nasdvame horky roztok do pipety. Po
nasati veSkerého roztoku rychle vatu z konce pipety odstranime
pinzetou a piefiltrovany roztok vpravime do ¢isté, ptedem zvazené
zkumavky, kde nechame roztok volné krystalizovat. Matecny louh odsajeme Pasteurovou
pipetou, pfitom davame pozor, abychom nenasali také krystalky na dné. Takto ziskané

krystaly promyjeme pifimo ve zkumavce tak, Ze je pievrstvime rozpoustédlem a toto
rozpoustédlo opét odsajeme Pasteurovou pipetou. Jest¢ vlhké krystaly suSime piimo
ve zkumavce tak, ze ji umistime naptiklad do exsikatoru s vhodnym suSidlem na dn¢.

6.6.4 Frakéni krystalizace

Pti pfedeslém vykladu o krystalizaci bylo pfedpokladem, Ze dochazi k oddéleni latky
od mens$iho mnozstvi neCistoty (piipadné, ze se délené latky od sebe podstatné l1isi
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li$i rozpustnosti ve zvoleném rozpoustédle. V tomto piipadé se pouziva tzv. frakcni
krystalizace. Tento postup je velmi pracny a je spojen i s velkymi ztratami.

Nejznaméjsi formou frakcionované R
krystalizace je déleni smési latek podle R \A
trojuhelnikového  schématu. V  tomto R N Ve 0
schématu je vychozi substance pied Y ) /A ™~ A
krystalizaci oznaCena symbolem Ay, a Al R\ /A Y 1w 1

’ ! A +B \

A2 A%, A% jsou krystalizaty, A, Ag, As, Ag PN N B,
. né  louh R e & , » \ As+B 14 N
jsou mateéné louhy a je Cerstvé 74 34\ B,+C c
rozpoustédlo.  Krystalizace latky  Ag A,+B B 1

poskytne krystalyzat A’ a mate¢ny louh Aj.
Krystalizat A je nutno piekrystalovat z Gistého rozpoustédla R, ¢&imZ vznikne krystalizat A% a
mate&ny louh A,. Mateény louh A; poskytne po zahusténi krystalizat B* a mate¢ny louh Bi.
Krystalizat B! je pak ptekrystalovan z mate¢ného louhu A, (event. zahuSténého), ¢imz
vznikne krystalizat B% a matecny louh B,. Dal$i postup je patrny ze schématu. V ftadé
krystalizatii A (tj. na levé vnéjsi stran€ trojihelniku) Ize dospét diive ¢i pozdéji k jedné slozce
smeési v Cistém stavu. V mate¢nych louzich se hromadi druha slozka, kterou je mozno ziskat
rovnéz v Cistém stavu.

6.7 Adsorpce a jeji pouziti

Adsorpce je charakteristickym jevem probihajicim na fazovém rozhrani a projevuje se
zvySenim koncentrace latky v tomto misté. Adsorpce je vysledkem rozdild v intenzité sil,
kterymi na sebe plisobi Castice na fdzovém rozhrani. Pevnost adsorpce zavisi pfedevS§im na
kvalité¢ povrchu, na chemické povaze a struktufe adsorbované molekuly a na prostiedi, ze
které¢ho se adsorpce uskutecniuje. Pfi adsorpci dojde Vv systému po urcité dobé k ustaveni
rovnovahy. Rovnovazné mnozstvi adsorbované latky je za dané teploty zavislé na tlaku
adsorbujiciho se plynu, respektive na koncentraci latky adsorbujici se z roztoku.

Praktické vyuziti adsorpce spociva predevSim v odstranovani neZaddoucich zbarveni
(nejcastéji do zlutého az hnédého odstinu) roztoki latkami, které Casto vznikaji v procesu
syntézy a nejsou z hlediska vytézku Zzadané latky dilezité. Lisi-li se necistoty, nejcastéji
polymerniho charakteru, od hlavniho produktu podstatné svymi vlastnostmi, pak byva jejich
selektivni odstranéni ptidavkem vhodnych adsorbentti Gspé$né. Adsorbované nedistoty se
potom spolecné s piidanym adsorbentem odstrani filtraci.

Volba adsorbentu je dana predev§im povahou rozpoustédla, ve kterém je Cisténa latka
rozpuSténd. Jestlize je latka rozpusténa v polarnim rozpoustédle, pouziva se nepolarni
adsorbent (aktivni uhli). V piipadé nepolarniho rozpoustédla se naopak pouziva polarni
adsorbent (silikagel nebo oxid hlinity). Aby nedochéazelo k velkym ztratdm cisténé latky, je
nutné pracovat s co nejmensim mnoZzstvim adsorbentu. Mnozstvi ptidané¢ho adsorbentu by se
mélo pohybovat v rozmezi 1 az 2 % vzhledem ke hmotnosti ¢isténé latky.
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Adsorpce je principem vSech chromatografickych metod identifikace nebo separace
latek a bude o ni pojednano v samostatnych kapitolach.

6.8 ZahuStovani roztoki, odparovani

Odpatovani je dé€lici metoda zalozena na rozdilné tékavosti latek. Je to metoda, kterou
ziskavame latku z roztoku odpafenim rozpoustédla, které je podstatné tékavéjsi nez latka
vV ném rozpusSténa. Nejjednodussi zpusob oddéleni tékaveéjsi slozky od méné tékavé je
odpateni varem ve vhodné nadobé. Pro vétSinu organickych latek je vSak tento zpiisob Casto
nepouzitelny, nebot’ dochézi k degradaci organické latky. Je mozné ho pouzit pouze v ptipadé
latek tepelné odolnych. Dulezita je také otazka charakteru rozpoustédla, které odpaiujeme.
Organickd rozpoustédla jsou navic Casto hoflavd atoxickd. Proto se pro odpafovani
organickych rozpoustédel pouziva ve vétsin€ piipadl vakuovych odparek specidlné k tomuto
ucelu konstruovanych. V ptipadé€ pouziti téchto zatfizeni je odstranéno nebezpeci kontaminace
ovzdusi, cely proces je Setrn&j$i a rychlejsi (vzhledem k pouZziti snizeného tlaku), navic
Vv piipadé drahych rozpoustédel je mozna jejich regenerace.

Klasické zatizeni pouzivané k tomuto ucelu je
znazornéno na obrazku, obrazek skutecného zatizeni je
uveden v Piiloze 6-2.

vakuum

zavzduSiriovaci
kohout

Vakuova odparka se sklada z rotujici destilacni
banky, ze které se odpafuje pfislusné rozpoustédlo. %
Rotace je nutnd k zabranéni utajen¢ho varu, navic se
pfi rotaci banky na jejich sténdch vytvaii tenky film
odpafované¢ho roztoku a dochazi tak Kk rychlejsimu
odpafovani. Dalsi casti tvofi pohonnd jednotka — jmad
s tésnicim loZiskem, chladié, ve kterém dochazi ke P
kondenzaci par odpafovaného rozpoustédla, piedloha
(jimaci baika), do které se jim& zkondenzované
rozpoustédlo a zavzdusnovaciho kohoutu. Pokud se ke
snizeni tlaku vyuZivd membranova vyvéva spojend
s fidici jednotkou, kterd umoziuje plynulou regulaci vakua, lze zavzdusnéni celé aparatury

destilacni
barika

provést piimo pies fidici jednotku.

V ptipad€ potieby je mozné ponofit banku, ze které¢ se rozpousStédlo odpatuje do
vyhtivané lazn¢, coz vede k urychleni celého procesu. Vzhledem k tomu, ze zatizeni pracuje
za snizeného tlaku, je nutné, aby banka, ze které odpafujeme, byla s kulatym dnem nebo
kapkovitého tvaru a nedochdzelo k nerovnomérnému rozloZzeni tlaku, které by vedlo
k nebezpeci imploze vlivem tlaku vnéjsiho. Z téhoz divodu se do baiiky nikdy nedavaji
varné kaminky!
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Co se tyka vlastni manipulace se zafizenim, je nezbytné z diivodu bezpecnosti dodat,
ze sice béhem odparovani podtlak udrzuje banku pfisatou k zatizeni, nicméné je potieba ji
vzdy uchytit bezpecnostni spojkou, nebot’ po zavzdusnéni aparatury hrozi jeji uvolnéni do pod
ni umisténé, vyhiivané vodni lazné. o

Velmi uzitecnym piislusenstvim rotacni vakuové odparky je tzv. :[:}’
odlucovac kapek (viz obrazek), ktery se umist'uje mezi odpafovaci barnku a e
trubici pro odvod par. Zabranuje jednak kontaminaci vzorku
rozpoustédlem zkondenzovanym v trubici pro odvod par po zavzdusnéni
aparatury a soucasn¢ funguje jako pojistka proti piipadnému nasati
suchého vzorku do této trubice pii odpafovani veskerého rozpoustédla
z roztoku (tzv. ,,dosucha®).

6.9 Destilace

Destilace je separa¢ni metoda pro déleni smési kapalnych latek, kterd je zalozena na
rozdilné tékavosti slozek smési a s tim souvisejicim odlisSném slozeni kapalné faze a plynné
faze, kterd z ni vznikla. Destilaci 1ze pouzit k Cisténi kapalin a také k jejich oddéleni od
netékavych pfimési.

Kapalina mize z¢asti prechazet do plynného skupenstvi i pii teploté nizsi, nez je jeji
teplota varu. Pokud se toto odpatfovani déje v uzaviené nadobé, ze které nemohou pary unikat,
ustali se po ¢ase mezi kapalnou a plynnou fazi dynamickéa rovnovéaha, kdy se vyrovna rychlost
odpafovani a zpétné kondenzace. Plynna faze v rovnovaze s kapalinou se nazyva nasycena
para a jeji tlak jako tlak (tenze) nasycené pary. S teplotou tlak nasycené pary roste, a pokud
jeho hodnota dosdhne okolniho tlaku, dojde k varu kapaliny, tj. k vypafovani z celého
objemu. Teplota, pii niz tlak nasycené¢ pary dosahne hodnoty okolniho tlaku, se nazyva
teplota varu. Teplota varu je veli¢ina zavisla na hodnoté okolniho tlaku, s klesajici hodnotou
okolniho tlaku klesa i teplota varu.

Odpatfovani a kondenzace par latky jsou piikladem fazového piechodu, v tomto
piipad€ mezi kapalnou a plynnou fazi. Vztah mezi tlakem a teplotou systému, ve kterém jsou
v rovnovaze dvé faze jedné latky, popisuje Clapeyronova rovnice (a):

dp _ AH
aT TaAv, 9

kde AV, je zména molarniho objemu pti fazovém pirechodu a AH entalpie fazového piechodu.
Pro odvozeni zavislosti teploty varu kapaliny na tlaku uvazme, ze diky velkému rozdilu mezi
objemem latky v kapalném a plynném skupenstvi mizeme molarni objem kapalné faze
zanedbat a predpokladat, Ze zména molarniho objemu je rovna molarnimu objemu plynné
faze (AVm = V). Pokud ptfedpokladame idedlni chovani plynné faze, miZeme jeji molarni
objem ziskat ze stavové rovnice idealniho plynu, tedy Vi, = RT/p. Dosazenim za Vp, a dalsi
upravou pak ziskame rovnici Clausius-Clapeyronovu, ktera popisuje zavislost tlaku na teploté
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varu (b). V uzkém rozsahu teplot nezavisi AH na teploté, integraci ziskdme integrovanou
podobu Clausius-Clapeyronovy rovnice (c):

dnp_ AH

T _RTZ b) In(p2/p1) = AH/IR*(1/T, — 1/Ty) c)

6.9.1 Teoretické zaklady destilace

Teoretické zaklady destilace vychazeji z pfedpokladu, Ze zhlediska termo-
dynamického jde 0 soustavu dvou neomezené misitelnych kapalin. Jednd se tedy
0 dvouslozkovou soustavu se dvéma fazemi, kdy jsou pfi destilaci v rovnovaze dvé faze
(kapalna a plynna), pficemz plynna faze je tvofena pouze parami slozek piitomnych ve fazi
kapalné (vzduch se zanedbava).

Dvouslozkova soustava o dvou fazich ma podle Gibbsova zdakona fizi (v = k — f + 2;
v — pocet stupnii volnosti, K — pocet slozek, f — pocet fazi) dva stupné volnosti. V praxi to
tedy znamenad, Ze napf. pii destilaci za konstantniho tlaku, coz je nejbéznéjsi ptipad destilace,
nam zbyva pouze jeden stupen volnosti — tim je slozeni destilované smési, zavisle se pak méni
teplota par. V idedlni soustavé plynna faze obsahuje, ve srovnani s kapalnou, vzdy relativné
vice té slozky, ktera je v Cistém stavu tékavejsi.

Soustavy redlné. Stejné jako u idealnich soustav lisi se i u soustav redlnych slozeni
plynné faze od slozeni faze kapalné, s niz je tato kapalnad faze v rovnovaze, a ve fazovych
diagramech realnych soustav najdeme dvé kiivky zavislosti teploty na sloZeni smési, a to pro
kazdou fazi, kapalnou (I) a plynnou (g), které rozdé€luji plochu diagramu na tii oblasti. Oblast
1 ptestavuje existenci kapalné faze, oblast 2 plynné faze a oblast 3 charakterizuje rovnovahu
mezi obéma fazemi. U redlnych soustav, tvofenych dvéma neomezené misitelnymi
kapalinami, je celkovy tlak par nad smésnou kapalnou fazi bud’ vys$i nebo nizsi, nez
u soustavy ideéalni. Odchylky realnych soustav mohou byt v nékterych ptipadech tak velké, ze
ktivky zavislosti tlaku par na slozeni kapalné faze jevi maximum nebo minimum. Podle
charakteru a miry odchylky od idedlniho chovéani dostdvame u redlnych soustav v zasad¢ tii
typy izobarickych fazovych diagrami. Jednoduchy systém je zndzornén na nize uvedeném
obrazku (a). Fazové diagramy odpovidajici kapalnym smésim s maximem (b) nebo minimem
(c) teploty varu popisuji destilaci tzv. azeotropické smési. Pokud tedy destilujeme kapalinu
o sloZeni azeotropické smési, pak parni faze ma stejné sloZeni. V praxi to tedy znamena, Ze
destilace takové smési jiz nevede k separaci slozek.

P - konst. P- konst. P- konst.

g

2 2

—T

A — X8 B A T B A — X8 B

a) b) c)
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Bézné jsou azeotropické smési anorganickych kyselin s vodou, jejichz slozeni je dano
maximem na kiivce teploty varu; jsou to napf. 68% kyselina dusi¢na, 20,2% kyselina
chlorovodikova, apod.

Prakticky pfiklad izobarick€ho fazového .,
. =konst
diagramu soustavy  toluen-aceton za " [rtee
atmosférického tlaku je znazornén na obrazku 100 \\
, 1
Vpravo. 90 A’ B
o, \ N
o . B
Je-li smés toluenu a acetonu odpovidajici T 80 r =
slozenim bodu A zahtéta pti atmosférickém tlaku o N
na 80 °C, zacne vfit. Plynna faze, kterd ze smési 2 D
— .. iy: , . C
unika (a lze ji kondenzovat v chladi¢i) mé slozeni 60 \‘EQ
dané¢ bodem B. Je podstatné¢ bohatS$i na aceton  sp
. ¢ slosk 5 fize kapalnd. Slozeni 0 20 40 60 80 100
(nize vrouci slozka) nez faze kapalna. Slozeni R B L

zkondenzované parni faze lze odecist na ose x.
Odebiranim pary se vrouci kapalnd smés obohacuje méné t€kavou slozkou (toluenem), a
teplota varu destilované smési proto stoupa. Soucasné vSak dochazi i k obohacovani par
toluenem. Napft. dosahne-li teplota varu kapalné smési slozeni dané bodem A’, pak je s ni
V rovnovaze parni faze o slozeni daném bodem B’, po kondenzaci této parni faze pak bychom
naméfili vyssi koncentraci toluenu. Po dostatecné dlouhém varu tékavéjsi slozka je prakticky
oddestilovédna a v bafice zlstava témer Cisty toluen - ovSem ve zcela nepatrném mnoZzstvi.

Aby bylo mozZno ze soustavy, jejiz sloZzeni je dano bodem A ziskat Cisty aceton je
nutno z plynné faze nad vrouci smési odebrat malé mnozstvi pary (ma slozeni dané bodem B)
a zkondenzovat ji v chladi¢i. Slozeni takto ziskané kapaliny a jeji teplotou varu je nyni dan
bodem C. Pokud je takto ziskana kapalna smés znovu uvedena do varu, ma jeji para slozeni
dané bodem D. Zkondenzovadnim malého podilu par ziskame kapalnou soustavu o slozeni
daném bodem E. Z diagramu vyplyva, ze tato kapalnd smés je jiz znané¢ obohacena
acetonem. Nékolikerym dal§im opakovanim uvedeného postupu (rovnovaznymi destilacemi)
by bylo mozno nakonec dospét k velmi malému mnozstvi prakticky ¢istého acetonu. Tento
princip se uplatiuje pii rektifikaci, kterou bychom mohli tedy chapat jako opakované
provedenou jednoduchou destilaci v jednom a tomtéz destilacnim zatizeni.

V praxi se pouziva také tzv. frakcionovana destilace. Pro vysvétleni lze pouzit vyse
uvedeného obrazku. Pfi tomto postupu se uvede smés, jejiz slozeni je dano pozici bodu A,
k varu a vznikajici pary se jimaji tak dlouho, dokud teplota varu soustavy nedosahne urcité
hodnoty, napt. 92 °C (bod A"). Vysledny kondenzat bude mit slozeni odpovidajici bodu
lezicimu asi uprostied mezi body B a B". S vyslednym kondenzatem, ktery se nazyva frakci,
1ze cely postup opakovat a ziskat tak soustavu s obsahem acetonu o néco niz§im nez odpovida
bodu E. Nékolikerym opakovanim tohoto postupu Ize ziskat frakei, kterou lze s pozadovanou
pfesnosti povazovat za Cisty aceton. Je jasné, Ze ¢im vyS$i jsou pozadavky na cCistotu
oddélované slozky, tim mensi je jeji vytézek.
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1, dava se do citatele zZlomku hodnota tlaku nasycené pary
tékavejsi, tj. nizevrouci slozky.

pouziva grafickych metod. Velmi platné sluzby prokazuje
napf. diagram zndzoriiujici rovnovazné stavy parni 1
kapalné faze pii ruznych koncentracich slozek
(vyjadienych obyc¢ejné molarnimi zlomky) binarni smési.
Kiivek tohoto typu se vyuziva téz pii grafické metodé 5 X
vypoctu teoretickych pater kolon, viz dale.

6 ZAKLADNI LABORATORNI TECHNIKY

Je nutno si uvédomit, ze azeotropické smési maji pro danou soustavu konstantni
slozeni, ovSem pouze pii konstantnim tlaku. Zméni-li se vné&jsi tlak, probiha-li
naptiklad destilace za snizeného tlaku, zmeéni se také slozeni azeotropické smési. Pii
urcité hodnoté tlaku miize dokonce azeotrop zcela zmizet a latky je mozno za tohoto
tlaku destilaci rozdélit. V tom lze vidét dikaz, Ze azeotropické smési nejsou
slouceninami, jak bylo kdysi mylné predpokladano. Jejich slozeni ostatné vétSinou
neodpovidd jednoduchym stechiometrickym poméram, jaké bychom ocekavali
u sloucenin.

Z azeotropické smési S minimem teploty varu oddélit nékterou ze slozek v Cistém
stavu nelze zadnym z popsanych destila¢nich postupi. K oddé€leni slozek je pak nutno
pouzit jinych postuptli, napt. chemickych. Zndmym piikladem azeotropu s minimem
teploty varu je smés vody s ethanolem, ktera obsahuje 96 % ethanolu. Pti ptipravé
absolutniho ethanolu se voda obsazena v soustavé musi vazat chemicky, napf.
bezvodym siranem médnatym.

Z praktického hlediska je vhodné definovat veli¢inu, kterd by charakterizovala

oddélitelnost dvou kapalin. Tato veli¢ina se nazyva relativni tékavost o a je dana pomérem
tlakil nasycenych par Cistych slozek za teploty, pfi niZ se destilace provadi. Ukazuje na stupen
obohaceni.

S
1]
- "c

W ol o

y
Aby c¢iselna hodnota tohoto zlomku byla vétsi nez T

Pii posuzovani moznosti destilace se velmi ¢asto

Cim vice se lisi teploty varu slozek binarni smési (blizici se chovanim idealnimu

roztoku) a ¢im je tedy hodnota o vétsi, tim ma kiivka vypuklejsi tvar. Naopak pfi nizkych
hodnotich o se kiivka svym tvarem stidle vice podobd diagondle. V ptipadé tvorby
azeotropnich smeési kiivka rovnovaznych stavii protina diagonalu. Jeji prisecik s diagonalou
pak udava sloZeni azeotropni smési. V tomto piipad€ je totiz x =y, coZ znali, Ze plynna
1 kapalna faze maji stejné slozeni.
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6.9.2

6 ZAKLADNI LABORATORNI TECHNIKY

Obecna pravidla pro destilaci
Pro uspésné provedeni destilace je nutné dodrzovat néktera obecné platna pravidla:

Baiika, ze které za¢iname destilovat, ma byt naplnéna maximalné do dvou tietin svého
objemu. JestliZe je naplnéna vice, dochazi k ptestiikovani kapalné faze do chladice, je-
li naplnéna méné¢, plisobi horni ¢ast baiky jako zpétny chladic.

Snazime se, aby nedoSlo piehfatim destilované kapaliny, k tzv. utajenému varu
(nekontrolovatelné vzkypéni kapaliny) a aby kapalina pravideln¢ viela. Toho lze
dosédhnout pti destilaci za atmosférického tlaku vlozenim varnych kaminkti (malé
stiipky porcelanu nebo kameniny) do destilované kapaliny. Kazdy varny kaminek
muzeme pouzit pouze jednou, nebot’ po ochlazeni se jeho pdry nasyti kapalinou
a ztraci ucinnost. Pii vakuové destilaci lze utajenému varu zabrdnit michdnim
destilované kapaliny nebo zavadénim proudu vzduchu nebo inertniho plynu kapilarou
do destilacni baiiky, kterd saha témét ke dnu baiiky.

K chlazeni par pouZzivame pro kapaliny s teplotou varu do 180 °C vodni chladice, pro
kapaliny s vyssi teplotou varu pouzivame chladi¢t vzdusnych. V ptipadé nutnosti lze
za vzdusny chladi¢ zaradit 1 klasicky vodni sestupny chladic.

Teplomér, kterym méfime teplotu varu destilované kapaliny, umistime tak, aby
rezervoarek s ndplni teploméru byl o néco nize, nez je otvor pro odvod par do chladice
(tedy aby pary odchézejici do chladi¢e omyvaly teplomér).

Druh chladice volime tak, aby svou kapacitou stacil na kondenzaci par a zbytecné se
nezahlcoval.

Destilaci zasadné neprovadime az do uplného odpareni destilované kapaliny, vzdy
ponechavame malé mnozstvi destilované kapaliny jako destila¢ni zbytek.

Zvlastni opatrnosti je tfeba dbat pii destilaci etherti, v nichz se mohou vyskytovat
explozivni peroxidy a které se pifi zmenSovani objemu destilované kapaliny
zakoncentrovavaji. Nebezpec¢i vybuchu lze pfedejit napt. 1 tak, Ze pied koncem
destilace se do destila¢ni banky ptida Cerstva porce etheru (nebo etherového roztoku
latky).

Pt1 zahfivani destilacni banky prostfednictvim 14zné, je nutné do lazné€ vlozit teplomér
a dbat na to, aby lazen méla teplotu asi o 20 az 30 °C vyss$i, nez je teplota varu
destilované kapaliny.

Zahtivani je tieba provadét rovnomérné a pomalu.

Pokud pottebuje stanovit vytézek separace, predlohu pied samotnou destilaci zvazime.
Pokles teploty na teploméru v prabéhu destilace, v piipad€, Ze baika je stile
zahfivéana, indikuje, ze se ptfipravuje destilace vysSe vrouci slozky.

Spoje jednotlivych dili aparatury musi byt tésné.

Pti destilaci dbame bezpecnostnich predpisii a nevzdalujeme se od aparatury.
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6.9.3 Prosta destilace

Pii tomto druhu destilace teplomér
je destilovana kapalina dodanim
tepla pfevedena v paru, kterd pak =l 48
v oddélené casti pristroje opét ojan
kondenzuje. V tomto ptipadé¢ lze i
dosahnout  uplného  oddéleni ‘[ ] /o‘:i::yd ""{i
slozek jen tehdy, je-li rozdil : e — (vakuum)
v jejich teplotach varu asi 150 °C iy e / e
a vice. Aparatura pro tento typ odions
destilace (viz obrazek a Pfiloha ® O\ wms
6-3) se sklada z tzv. destilacni a ) bohads

(frakcni)  banky,  sestupného

chladice (pfivod chladici vody je ve spodni ¢asti chladi¢e) a ptedlohy uréené k jimani
destilatu. Casto se k destilaci pouziva destilaénich mostii, coZ jsou zafizeni, ve kterych jsou
nékteré z diive uvedenych ¢asti pevné spojeny (stavenim do jednoho kusu). Jejich vyhoda
spociva predevsim ve snadné manipulaci pii kompletaci aparatury.

Destilacni banku je tfeba zahiivat tak, aby destilace probihala pozvolna. Pii rychlé
destilaci je v bainice vyssi tlak a odeCtena teplota neodpovida teploté varu za atmosférického
tlaku. Pii destilaci ¢isté latky je teplota varu po celou dobu konstantni, nejvys ke konci, kdy se
pary ponékud ptehfivaji na sténach destilacni banky, stoupa teplota o 1-2 °C. Vzrust teploty
be&hem destilace svéd¢i o tom, ze prechazi smes latek.

Jsou-li teploty varu jednotlivych slozek bliz§i nez 150 °C, je dobré provadét
frakcionovanou destilaci. Je-li rozdil v teplotach varu mensi nez 80 °C, je nutné provadét
frakcionovanou destilaci na koloné (tzv. rektifikaci).

6.9.4 Frakcionovana destilace

V tomto provedeni destilace rozdélujeme prechazejici destilat na nékolik frakei
(podill), nejlépe na tfi: pfedni podil, hlavni podil a destila¢ni zbytek. Kazda z frakci je vlastné
destilat, destilujici v urcitém teplotnim rozmezi. Jednotlivé podily pak znovu destilujeme na
nékolik frakci.

Cistotu jednotlivych frakci lze posuzovat kromé méfeni teploty varu, rovnéz vyuzitim
jinych metod, jako naptiklad méfenim indexu lomu, ptipadn€ prostfednictvim plynové
chromatografie. Frak¢ni destilace je zpisob znacné€ pracny, ktery poskytuje malé vytézky,
a proto davame prednost déleni smési rektifikaci.

6.9.5 Rektifikace

Destila¢ni aparatura pro rektifikaci sestava ze tfi zdkladnich ¢asti: destilacni baiiky,
kolony a hlavy kolony. Destilatni kolona je zafizeni, jehoz tkolem je zprostfedkovat co
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nejlepsi styk kapalné a plynné faze. V destilacni koloné se proti sobé pohybuje kapalina a
para (para nahoru a kapalina dol). Obé faze jsou neustile ve vzajemném kontaktu a pfi
priuchodu par kolonou dochazi ve vyssich patrech kolony k obohacovani parni faze o t€kavé;si
slozku. V destila¢ni kolon¢ se opakované ustaluje rovnovdha mezi sestupujici kapalinou
a stoupajici plynnou fazi, déje probihajici v kolon¢ se tak do zna¢né miry podobaji opakované
prosté destilaci. Jak vyplyva ze stavového diagramu izobarického diagramu binarni smési,
bude stupeil obohaceni par tékavejsi slozkou piimo umérny poctu rovnovah, které se v koloné
ustavi, v praxi jde tedy o délku kolony.

Utinnost kolony lze charakterizovat
a kvantifikovat pomoci pomyslného déliciho stupné, P - konst.
tzv. teoretického patra, coz je mySlend cast kolony,
ktera zpusobi obohaceni kondenzatu vrouci slozkou na
koncentraci odpovidajici termodynamické rovnovaze _
kapalné a plynné faze. Cim vice teoretickych pater .
kolona m4, tim je 0€innéjsi pii déleni latek. Patra T
kolony mlzeme zakreslit pro nazornost do diagramu
udévajiciho zévislost slozeni plynné faze na slozeni
kapalné faze — viz obrazek vpravo, kazdy stupeit mezi
ktivkami (g) a (1) predstavuje jedno teoretické patro.

~

A (x..y) B

Pro spravnou délici funkci kolony je nutné, aby se ¢ast z celkové odpateného mnozstvi
kapaliny (C) vracela zpét a tvofila zpétny tok, tzv. reflux (R), proto je mozno po
zkondenzovani par odebirat jako destilat (D) je cast par. Plati vztah C =R + D.

Velmi dulezitym faktorem ovliviiujicim u€innost déleni je refluxni pomér, coz je podil
zpétného tokuv objemovych jednotkach k poctu objemovych jednotek odebrané¢ho destilatu
(R/D). Nejvétsi ucinnost kolony je pii uplném zpétném toku, tedy tehdy, jestlize se Zadny
destilat neodebira.

Z praktického hlediska je dualezitda prostupnost kolony, tedy maximalni objem
destilované kapaliny, ktery miZe kolonou projit za jednotku ¢asu bez toho, aby doslo ke
snizeni separac¢ni Uc¢innosti kolony. V prib&hu destilace na vnitinich sténach kolony a
povrchu jeji naplné ulpiva cast flegmatu, kterd v koloné& po skonceni destilace ziistane. Objem
této kapaliny se oznacuje jako zadrz kolony. Obvykle se s rostouci velikosti povrchu kolony
zvétsuje jeji délici ucinnost i zadrz.

Jsou znamy dva zpisoby destilace na koloné¢ — nepfetrzity (kontinudlni) a pietrzity
(diskontinuélni), castéji nazyvany destilace z jedné varky.

Pfi prvnim zplsobu se smés latek urcenych k destilaci trvale vpousti na vhodném
misté do kolony (nejcastéji blizko stfedu). Nizevrouci slozka se odebira jako destilat z hlavy
kolony (viz dale), kdezto vySe vrouci slozka se oddé€luje z frak¢éni baiiky. Rychlost ptivodu
destilované latky se musi rovnat souctu objemu destilatii odebiranych z hlavy a baiky kolony.
Z uvedeného plyne, Ze na jediné aparatufe lze timto zpisobem uvazovanou smeés délit jen na
dvé frakce.
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teplomér

|
|
kolona | Jas
e
|
i

b provarovd sypana vpichova

destilaéni barika

V laboratorni praxi se mnohem castéji
uplatituje druhy (varkovy) zptsob destilace na
kolon¢. Pfi tomto provedeni se urcité mnozstvi
vzorku oddestiluje z banky a z hlavy kolony se
odebird libovolny pocet frakci postupné podle
zvysujiciho se teplotu varu.

Pro béznou laboratorni praxi se nejcastéji
pouzivaji kolony se stékajicim filmem — viz obrazek
vlevo a Pfiloha 6-4. V téchto kolonach dochazi
k plynulému styku stékajici vrstvy flegmatu se
stoupajici parou. Aby se doba styku par a kondenzatu
prodlouzila, lze trubici kolony tvarovat (kolony
spiralni, vpichové) nebo kolonu vhodnym zplsobem
naplnit.

Jako néplné¢ kolon se nejCastéji pouzivaji

Raschigovy krouzky (a), spiralky (b) nebo porcelanova
sedélka (c). Napln kolony muze byt pravidelné @
uspofddana nebo volné nasypana. Pocet teoretickych M
pater popsanych laboratornich destila¢nich kolon se
obvykle pohybuje v rozmezi od jednotek po nékolik

desitek.

@t
S
b

a

Pfi praci na patrové (provarové) koloné dochazi ke styku par a kondenzatu jen na
jednotlivych patrech, nebot’ tam ptichazeji pary i flegma oddélené.

Kolona rotacni. V téchto kolonach je styk par a flegmatu doprovéazen tim, Ze obé
faze jsou piivadény do intenzivniho styku rychlym otacenim zpravidla vnitini vyplné kolony.

Rotacni kolony jsou charakteristické vysokym poctem teoretickych pater, s pomoci téchto
kolon lze délit kapaliny liSici teplotou varu jen o jednotky °C.
Optimalni vykonnosti se na koloné€ dosahuje pfi préci v adiabatickych podminkach. Je

cvwr

Nejdokonalejsi tepelné izolace 1ze dosdhnout evakuovanym plastém
kolony. I pfi dokonalé¢ evakuaci nastava jesté prostup tepla zafenim.
Tomu lze do znacné miry zabranit postiibfenim vnitinich stén plasté
nebo vlozenim lesténé hlinikové folie.

Hlava kolony (obrazek vpravo) je soucasti rektifikacni
aparatury a slouzi ke kondenzaci par vychdzejicich z destilani
kolony a k rozdéleni kondenzatu na flegma a destilat. Pokud je v ni
kondenzovana jen ¢ast par a vznikly kondenzat je vracen vsechen do
kolony — nazyva se toto =zafizeni hlavou kolony s castecnou
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kondenzaci — neboli deflegmator. Zbyvajici ¢ast par, ktera projde hlavou, kondenzuje teprve
v chladi¢i a je jimana jako destilat. V hlavé s uplnou kondenzaci (zkondenzuji zde vSechny
pary), je kondenzat vhodnym zafizenim rozdélovan na flegma a destilat. Tento druhy typ je
pro jednodussi manipulaci pouzivan mnohem castéji.

6.9.6 Destilace za snizeného tlaku
Latky, které se pii

teploté¢ varu, piipadné jesté
pied jeho dosazenim,

teplomér
termicky rozkladaji nebo "
podléhaji  jiné nezadouci |
i S

chemické pieméné, nebo
takové, které maji za stojan
normalniho tlaku teplotu varu ( . Lt

v v f1.osr dvod
vy$si nez 150 °C, se destiluji toplomér / voily
za snizeného tlaku (vakuove). — destilatni / vakuum
ve L . . vr s OIZ;Z}I‘ barika pfivod
Pii této destilaci se vyuziva vody B
skute¢nosti, ze var kapaliny
nastdva pii vyrovnani tlaku ® O\ tpms
nasycené¢ pary kapaliny a P ]’"‘°"""‘a

okolnim tlakem. Snizeni
tlaku nad kapalinou tedy nutné vede i ke snizeni jeji teploty varu.

Pro destilaci za snizeného tlaku pouzivame zasadné ban¢k s kulatym dnem (nebo
banék specialn¢ tvarovanych), aby nedoslo k implozi v dasledku ptsobeni vnéjsiho tlaku.
Vsechny zabrusy vhodné pro zlepSeni tésnosti aparatury namazat kvalitnim silikonovym
zabrusovym tukem uréenym pro praci s vysokym vakuem, piipadné pouZit teflonové
manzety. VSechny casti sklenéné aparatury je tfeba pfed pouZitim peclivé prohlédnout a
poskozené vytadit, aby pfi pfipojeni ke zdroji vakua nedoslo k implozi. Pfi praci s vakuovymi
aparaturami je tieba zvlast€ peclivé chranit ofi. Rovnéz je doporuceno jesté pred naplnénim
destilacni banky destilovanou latkou ovéfit tésnost aparatury piipojenim zdroje vakua.
Destila¢ni banika se obvykle zahfiva topnym hnizdem s regulaci vykonu nebo na olejové
lazni, jejiZ teplota je sledovéana a regulovana pomoci teploméru nebo teplotniho ¢idla. Ptiklad
laboratorniho uspotadani pro vakuovou destilaci je na obrazku vpravo, skute¢na aparatura je
znazornéna v Piiloze 6-5.

Pti vakuové destilaci je vétSi moZnost vzniku utajeného varu nez pii destilaci za tlaku
atmosférického. Utajenému varu béhem vakuové destilace lze zabranit napiiklad zavadénim
mirného proudu vzduchu pomoci kapilary, ktera sahd az témét ke dnu destila¢ni banky.
V ptipadé€, Ze by hrozila oxidace destilované latky, 1ze kapilaru ptipojit na zdroj dusiku nebo
jiného inertniho plynu. Dalsi moznosti je michani destilované kapaliny pomoci
elektromagnetické michacky a magnetického michadla (nesmi byt sklenéné) vloZzeného do
destilacni banky. Vlastni destilacni aparatura je pfipojena silnosténnymi vakuovymi hadicemi
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ke zdroji vakua. Je vhodné také mezi aparaturu a zdroj vakua zapojit manometr, ktery nam
umozni sledovat tlak béhem destilace.

Pro orientaéni pfepocet teploty varu je mozné vyuzit nomogramu znazornéného nize.
Na tomto nomogramu nalezneme na stupnici teplot varu hodnotu teploty varu nami
destilované latky pii 760 mm Hg (Torr) a pravitkem spojime s hodnotou tlaku, pfi kterém
hodlame destilovat. Spojnice obou bodu prodlouZzena smérem ke stupnici pozorovanych teplot
varu na této stupnici potom vytne predpokladanou teplotu varu destilované latky za daného
tlaku. Pro ptfesnéjsi prepocet teploty varu destilované latky za daného tlaku je mozné vyuzit

integrované formy Clausius-Clapeyronovy rovnice.

Pozorovana teplota varu

o Teplota varu pii 760 Torr
40
°C
400
8
E
600-5
30 -
5002
2
E
4008
= 300-5
200-2 %0
E 500 Tlak v Torr
= 800
10 100= %

Pfi pouziti vodni vyvévy je potieba mezi tuto vyvévu a destila¢ni aparaturu zafadit
pojistnou nadobu, aby se =zabrdnilo vniknuti vody do aparatury pii snizeni tlaku
ve vodovodnim rozvodu, coz se stava nejcastéji pii uzavieni privodu vody do vodni vyvévy a
existenci vakua v aparatufe. Pii pouziti olejové vyvévy je nutno mezi ni a destilaéni aparaturu
zatadit vymrazovacku chlazenou tuhym CO, ve vhodném nemrznoucim rozpoustédle nebo
kapalnym dusikem, aby se zabranilo vniknuti par destilované latky (ptfipadné korozivnich
plynt rozpusténych v destilované soustave) do vyveévy. Pokud pouzivame k chlazeni kapalny
dusik, je tfeba dbat, aby nedoslo k prosavani vzduchu ptes chlazenou neevakuovanou
vymrazovacku. MiiZze zde totiz dojit ke zkondenzovani kysliku a k jeho nasledné explozivni
reakci s organickymi latkami jiz pfitomnymi ve vymrazovacce.
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Pozn: Pri pouziti vodni vyvévy nebo rotacni olejové vyvévy je potieba pied

vypnutim vyvévy aparaturu nejdiive zavzduS$nit.

Aby bylo mozno jimat vétsi pocet frakci bez preruseni
vakua a tim i destilace, pouziva se riznych zafizeni. Po praci
s velkymi objemy kapalin nebo v piipadé, ze chceme jimat
velky pocet frakci, mizeme vyuzit Anschiitzovy-Thieleho
alonZe (obrazek vpravo). Pti destilaci je otevien kohout (a);
trojcestny kohout (C) je natocen tak, aby spojoval jimadlo (d)
s vakuem. Destilat pti tom stéka pii otevieném kohoutu (b)
pifimo do jimadla (d) nebo jej Ize pti uzavieni kohoutu (b)
odméfovat v kalibrované casti alonze (e) a teprve po
nadestilovani pozadovaného objemu vypustit do jimadla. Pfi
vyméné jimadel se nejprve uzavie kohout (b), otocenim
kohoutu (c) 0 180 ° se vpusti vzduch do jimadla, které pak lze
odpojit. Po ptfipojeni prazdného jimadla je mozno na okamzik
uzaviit kohout a, aby se zamezil pokles vakua v aparatuie
béhem evakuovani jimadla, které l1ze provést jeho spojenim

s vakuovym vedenim opétovnym oto¢enim kohoutu (c) 0 180 °.

Pro praci s mens$imi objemy a mensim poctem frakci je vhodné

tzv. veminko, coz je upravena alonz, ktera umoziuje otoCenim ménit
jimadlo, do kterého odchdzi destilat z chladice. Pocet frakci, které lze

timto zafizenim jimat je omezen poctem vyvodii alonze. Jednotlivé
vyvody alonZe se opatii jimadly velikosti pfiméfené ocekdvanému
objemu jednotlivych frakci. Jako jimadla se pouZzivaji kulaté nebo
srdcovité zabrusové banicky. Zabrus, kterym je veminko piipojeno
k alonzi, musi byt dobfe namazan, aby bylo mozné jeho otaceni i za

vakua.

Pro vakuové destilace malych objemt (50 mg az 2 g) za snizené¢ho tlaku lze vyuzit

destila¢ni aparat pro destilaci z baniky do banky (Kugelrohr, z némeckého Kugel — koule,

Rohr — trubka). Destila¢ni aparat ukazuje nasledujici obrazek.
Cast aparatury, kde probiha
vlastni destilace, je tvofena destilacni

pec

barkou a jednou nebo vice pfedlohami
(v podstaté se jednd o rozsifené

motor

I~

C

trubice), které  jsou  vzdjemné

propojeny. Série téchto dill je pfes

krajni pfedlohu souose pfipojena  teplomér — ‘[\

Kk horizontalni trubici aparatu, ktera 0

zahrivani

béhem destilace rotuje a brani tak
utajenému varu kapaliny. Skrze trubici
lze destilacni aparaturu také evakuovat.
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Krajni z banicek, ktera slouzi jako destilacni, je zasunuta do pece, jejiz teplotu lze
regulovat. Pary kapaliny odchazejici z destilatni banky kondenzuji na sténach piedlohy,
U nize vroucich latek je proto tieba tento dil z vnéjsku chladit, napt. suchym ledem. Kapalinu,
ktera zkondenzovala v ptedloze, 1ze jednoduse redestilovat hlubsim zasunutim soustavy ban¢k
do pece a zachycenim par v nasledujici predloze.

6.9.7 Azeotropni destilace

Existence azeotropnich smési Casto komplikuje separaci smési latek pomoci destilace.

K jejich déleni pak musime volit jiné, Casto narocnéjSi metody. Na druhé strané¢ ovSem
existence azeotropnich smési umoznuje pomérne snadné oddéleni nékteré slozky ze smési.

Mame-li smés dvou ¢i vice ruznych slozek a pridame-li k této smési latku tvofici

s n¢kterou slozkou této smési azeotropni roztok s minimem teploty varu, je

mozné tuto slozku ve formé€ azeotropu ze smési velmi pohodIné vydestilovat.

i Této operaci fikame azeotropni destilace. V praxi ma tato metoda —

I nejCastejs$i pouziti pfi odstraiiovani vody z nékterych rozpoustédel

nebo z reakénich smési, za G¢elem posunuti rovnovahy reakce

zddoucim smérem. Pouzivaji se pritom specidlni azeotropni

ndstavce. Tyto se nasazuji na hrdlo banky a uzaviraji se zpétnym

= chladi¢em. Mohou byt dvojiho druhu. Prvni se pouziva v piipad¢,

ze rozpoustédlo slouzici k odstranéni vody ve formé azeotropu je
leh¢i nez voda (benzen, toluen), druhy se pouziva v piipadé, Ze toto
rozpoustédlo je t&z8i nez voda (chloroform, chlorid uhli¢ity).

Na obrazku vlevo je aparatura s ndstavcem pro rozpoustédla
leh¢i nez voda. Pti zahfivani banky bude destilovat azeotropni
roztok, ktery zkondenzuje ve zpétném chladi¢i. Kondenzat se bude
hromadit v bo¢nim raménku ndstavce a rozdéli se na dvé vrstvy
s tim, ze voda bude tvofit spodni vrstvu a je mozné ji podle potieby '
odpoustét kohoutem. Rozpoustédlo tvofici horni vrstvu se po
naplnéni bo¢niho raménka vraci zpét do baiky. Relativné malé mnozstvi rozpoustédla tedy
staci k odstranéni libovolného mnozZstvi vody. Nastavec v aparatufe na obrazku vpravo
funguje analogickym zptsobem, pouze s tim rozdilem, Ze vodu odpoustime kohoutem v horni

——

¢asti nastavce.

6.9.8 Destilace s vodni parou

Touto metodou lze, podobné jako pfi destilaci za sniZeného tlaku, destilovat latky
malo tékavé za teploty, ktera je nizsi nez jejich teplota varu. Této metody separace se vyuziva
tehdy, kdyz destilovana latka mé vysokou teplotu varu a hrozi, ze pii béZné destilaci by mohlo
dojit k jejimu rozkladu. Podminkou pro pouziti destilace s vodni parou vsak je, aby
destilovana latka byla nemisitelna s vodou a aby s vodou béhem destilace nereagovala.
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Destilace s vodni parou nachazi stale velké vyuziti predev§im pii déleni smési organickych
latek, naptiklad pfii izolaci esencidlnich oleji z ¢asti rostlin.

Princip destilace latek s vodni parou, kdy se dvé slozky vzajemné nemisi, je zalozen
na platnosti Daltonova zdkona. Podle tohoto zakona plati, ze v soustavé dvou ¢i vice slozek
bude pii dané teploté mit kazda z téchto slozek takovy parcidlni tlak, jako kdyby se ve smési
nachazela sama. Celkovy tlak smési je potom obecné dan souctem parcialnich tlaki
jednotlivych slozek ve smési. Pro smés obsahujici separovanou komponentu A a vodu plati
vztah: p = pa + ps, kde p je celkovy tlak, pa @ pg jsou pak parcialni tlaky komponenty A a B
(v nasem prtipad¢ je jednou z komponent voda). Ponévadz komponenta A byva vysokovrouci
latkou, a ma proto vysokou tenzi par, je tedy ziejmé, Ze voda prispiva k celkovému tlaku par
vyznamnou mérou. Destilovana smés zacne vfit, kdyz se tenze par p vyrovna tlaku okolnimu,
coz je pii teploté podstatné nizsi, nez je teplota varu ¢isté komponenty A.

Voda je tedy velice vyhodné ¢inidlo na operace tohoto typu, protoze:

e s vétSinou organickych latek se nemisi

e diky své malé molarni hmotnosti, oproti vétSiné organickych latek, je mnozstvi vodni
pary nutné k predestilovani urcitétho mnozstvi organické latky relativné malé a i pfi
nizkych parcialnich tlacich organickych latek lze destilaci s vodni parou ziskat
pomérné vysoké vytézky

e Zdestilatu, ktery je v disledku nemisitelnosti kapalin heterogenni smési, Ize
organickou slozku oddé¢lit napt. pomoci délici nalevky nebo pouzit néjakou suSici
metodu.

Vlastni zafizeni pro destilaci s vodni parou je znazornéno obrazku vpravo. Je sloZeno
Z vyvijece vodni pary, trubice, kterou se pfivadi para do destila¢ni bariky, z vlastni destilacni
bariky, sestupného chladice, alonze a predlohy.

dvojhrdia
1 barika

vyvijeé predioha
vodni pary
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6.10 Extrakce

Extrakce je metoda uzivand v preparativni chemii k izolaci latky z pevné (nebo
kapalné) faze, pii které se tato latka zpravidla pifevede do kapalné faze obecné nebo do jiné
kapalné faze. Takto latkou obohacena kapalna faze se pak vhodnym zptasobem oddéli od faze
puvodni a zadana latka se z ni nasledné separuje.

Je-1i latka rozpusténd ve dvou navzajem nemisitelnych rozpoustédlech, které jsou
ve vzajemném kontaktu, pak je pomér koncentraci rozpusténé latky za rovnovahy
v jednotlivych rozpoustédlech za dané teploty konstantni. Tato konstanta se nazyva Nernstiv
rozdélovaci koeficient Kk, je vyjadiena vztahem k = cg / ca , kde cg = koncentrace latky
v rozpoustédle B, ca = koncentrace latky v rozpoustédle A.

Rovnice v tomto jednoduchém tvaru (linedrni zavislost) plati dobfe pro zifedéné
roztoky a za pfedpokladu, Ze chemicka podoba extrahované latky je v obou fazich stejna. Pro
roztoky koncentrovanéj$i neni zavislost linedrni a odchyluje se ve prospéch jedné ¢i druhé
faze.

Znacny vliv na rozdélovaci koeficient ma struktura latky. Obecné lze fici, ze latky
obsahujici hydrofobni skupiny (dlouh¢ alifatické fetézce nebo aromaticka jadra) budou vice
rozpustné v nepolarnich rozpoustédlech, naopak latky obsahujici hydrofilni skupiny (-OH,
-COOH, -SO3H) budou Iépe rozpustné v rozpoustédlech polarnich.

Extrakci z kapaliny do kapaliny Ize s aspéchem pouzit tehdy, kdyz:

e misitelnost obou kapalin bude minimalni

e 0b¢ kapaliny budou rozpoustét latku, kterou chceme izolovat, jedna z nich vSak Iépe

e Kkapaliny nesmi s extrahovanou latkou reagovat (az na vyjimky acidobazickych reakci)

e rozpoustédlo, do kterého se extrahuje za ucelem izolace latky, musi mit pomérné
nizkou teplotu varu, aby se dalo od extrahované latky snadno odstranit odpafenim.

NejCastéji pouzivand rozpoustédla na extrakci jsou diethylether, chloroform,
tetrachlormethan, benzen, resp. toluen a alifatické uhlovodiky.

Nekdy se k extrakci pouzivaji rozpoustédla, ktera chemicky interaguji s extrahovanou
latkou. Napftiklad vodné roztoky hydroxidu sodného, uhli¢itanu sodného nebo
hydrogenuhli¢itanu sodného se pouzivaji k oddélovani latek kysele reagujicich z organického
rozpoustédla. Organické latky tim pfevedeme na soli, které jsou dobie rozpustné ve vode
a prechazi do vodné vrstvy.
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6.10.1 Extrakce z kapaliny do kapaliny

Nejjednodussi zpasob extrakce z kapaliny do
kapaliny je tzv. vytifepdvani, které se provadi v délicich
nalevkach rizné velikosti. Velikost d€lici nalevky se voli
tak, aby byla pfi extrakci obéma fazemi naplnéna asi
jedna polovina (max. dv¢ tfetiny) jejiho objemu. Objem
extrakéniho Cinidla by mél tvofit asi jednu pétinu az
tietinu objemu vodné faze. Typy délicich nalevek jsou
uvedena na obrazku vpravo.

Uzaviraci kohouty d¢€lici nalevky byvaji bud sklenéné nebo teflonové.
Sklenéné kohouty mazeme tukem pouze lehce, aby nedoslo ke kontaminaci roztoku,
teflonové kohouty nemusi byt mazany, avsak jsou mé¢kcéi a mohou se deformovat
teplem nebo tlakem. Proto se pied prvnim pouzitim nalevky vzdy ujistime, ze kohout
dostatecn¢ tésni.

Pokud pii protiepavani dochazi k uvoliiovdni plynu (napiiklad oxid uhli¢ity pfi
odstranovani kyselosti roztoku roztokem uhli¢itanu nebo hydrogenuhli¢itanu), nejprve
obsah délici nalevky krouzivym pohybem opatrné promichame a poté nalevku uzavieme
zatkou. Thned po prvnim protfepani nalevky musime odstranit ptetlak, ktery se v nalevce
vytvoftil. Tuto operaci provadime tak, ze délici nalevku obratime stonkem vzhliru a oto¢ime
kohoutem do polohy otevieno, pficemz dbame na to, aby jeji stopka vzdy sméfovala do
digestofe. Nalevku drzime vzdy obéma rukama (v jedné ruce drzime télo banky a soucasné
prstem pifidrzujeme zatku a druhd ruka je umisténa na kohoutu). Nikdy neprovadime extrakci
horkych roztokii. Tuto operaci je zpravidla nutno né€kolikrat opakovat.

Nasledujici obrazek uvadi laboratorni sestavu pro vytfepavani a pozici délici nalevky
pfi jeji odvzdusnéni.
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Nejcastéjsi problémy, se kterymi se miizeme pii extrakci setkat a jejich feseni:

e Neni vidét rozhrani vrstev (ob¢ vrstvy maji velmi podobné indexy lomu). Piidavkem
nepatrného mnozstvi aktivniho uhli dojde k tomu, Ze uhli se usadi na povrchu hustsi
kapaliny a rozhrani se tak stane viditelnym.

e Nedochazi k rozdéleni obou fazi (tento problém casto nastava tehdy, pokud pivodni
reakéni smés obsahovala velké mnozstvi rozpoustédel misitelnych s vodou, jako je
napftiklad ethanol nebo tetrahydrofuran).

e (Odd¢leni obou vrstev lze dosahnout piidavkem bud’ vétSiho mnozstvi vody nebo
extrak¢niho rozpoustédla, piipadné piidavkem nasyceného roztoku chloridu sodného
(viz vysolovani), tomuto problému vsak lze obvykle pfedem zabranit zahusténim
zpracovavaného roztoku pied vlastni extrakci.

e Na povrchu mezi vrstvami se tvoii shluky nerozpustného materidlu. V tomto piipadé
se nejednd o zavazny problém, nebot’ oddélené vrstvy se vzdy déle zpracovavaji, takze
se 1ze pevného materialu zbavit naptiklad filtraci.

e Systém tvoii emulzi. Pfi laboratornim provadéni extrakci vodnych roztoki se tvori
Casto emulze nebo gelovité latky, které velmi ztézuji extrakci tim, ze brani vzniku
dostatecné ostrého fdzového rozhrani. K tomuto jevu dochazi zvlasté tehdy, jestlize
vodny roztok je napft. alkalicky. Emulzi je mozné rozrusit piidavkem anorganické soli
(vysolovanim) nebo pfidanim nékolika kapek alkoholu a protiepanim. Nejucinnéjsi
zpusob rozruSeni emulze je centrifugace. Tvorba emulzi a jejich odstrafiovani je
slozit¢jsi problém, kterému radéji pfedchazime tim, ze se vyvarujeme pfili§ prudkému
ttepani, delici nalevku jen lehce pfevracime.

Mnohé organické latky separované z vodnych roztokl Ize téméf uplné vyextrahovat,
je-li jejich rozpustnost v organickych rozpoustédlech podstatné vyssi nez ve vodé. Pfi extrakci
je nutné pamatovat na skutecnost, Ze extrakci latky do rozpoustédla, které bylo piivodné lehci
nez voda, miize vzniknout roztok, ktery je naopak téz8i nez voda. Jestlize neméame jistotu,
ktera z obou rozd€lenych vrstev je organickd, pfiddme do nalevky malé mnozstvi vody
a pozorujeme, se kterou z vrstev se voda smisi.

6.10.2 Extrakce pevnych latek kapalinou

Extrakci pevnych latek je mozné uskute¢nit za studena nebo za horka. Extrakce za
studena se pouziva pro latky dobfe rozpustné za studena nebo pro latky citlivé na zvySenou
teplotu.

Macerace je nejjednodussi zpisob extrakce, pii niz se tuha faze rozmicha
s rozpoustédlem a ponecha se po jistou dobu vyluhovat. Po urCitém cCase se pevny podil
separuje, napt. dekantaci nebo filtraci. Opakovand macerace nékolika mensimi davkami
rozpoustédla je ucinngjsi nez jedind macerace celym mnoZzstvim rozpoustédla.
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VylepSenym zptsobem extrakce za studena je tzv. perkolace, coz je zpusob louhovani
pevné latky cirkulujici louhovaci tekutinou. Jako zafizeni pouzivané pro perkolaci slouzi
Sirokohrdl4 nalevka, kterd je ve spodni ¢asti opatiena bud’ tamponem vaty nebo vlozkou
ze slinutého skla. Perkoldtor se naplni extrahovanym materidlem a piekryje porcelanovou
destickou nebo dalsim tamponem vaty. Pak se perkolator naplni rozpoustédlem a necha delsi
cas stat. Odtokovy kohout se nareguluje tak, aby za soucasného ptitékani Cistého rozpoustédla
z druhé nalevky byla hladina v perkolatoru stale ve stejné vysi. Po skoncené perkolaci
zbavime pevnou latku nasatého rozpoustédla odsatim.

Digesce. Digesce je macerace horkym rozpoustédlem. Extrakce pevné latky za tepla je
mozné provést digerovanim, coz je pouhé nékolikandsobné vyvareni pevné latky vzdy Cistym
rozpoustédlem v banice pod zpétnym chladicem.

wewv

ucinngj$i nez vytfepavani, a proto je vhodné pro extrakci latek pomérné dobie rozpustnych
ve vod¢. Piistroje pro kontinudlni extrakci kapalin se nazyvaji perfordtory. Ke kontinudlni
extrakci se vyhodou pouziva Soxhlettv extraktor.

. . o . y D
Soxhletitv extraktor (obrazek vpravo a Priloha 6-6) je slozen %

z varné banky, vlastniho télesa extraktoru a chladice. VSechny casti
jsou navzajem spojeny zabrusovymi spoji. Latka urcend k extrakci se

vlozi do celulézové patrony (A) (nebo kelimku s fritou, nejcastéji B
sklenéné¢ho), prekryje se smotkem vaty a umisti se do extraktoru (B).
Bailka s rozpoustédlem (C) se zahtiva tak, aby rozpoustédlo mirné
vielo. Pary rozpoustédla prochdzeji postrannim tubusem (E) v chladici
(D) kondenzuji a rozpoustédlo kape na extrahovany material umistény
v extrakéni patron€. Jakmile hladina rozpoustédla dosdahne ohybu
piepadové trubice (F), pretéka extrakt do baiky a cely pochod se
opakuje. Doba extrakce se pohybuje od nékolika hodin do n¢kolika dni

v zavislosti na rozpustnosti dané latky v daném rozpoustédle. Pti
extrakci je nutné pouzit banku dostateéné velikosti s takovym

mnozstvim rozpoustédla, aby 1 pfi uplném naplnéni télesa extraktoru
zlstavalo dostatek rozpousStédla v bafice ajiz extrahovana latka se

nepiipalovala.

6.11 Sublimace
Stejné jako tenze par kapalin, tak i tenze par pevnych latek se s rostouci teplotou

zvySuje. Mnohé latky je mozné prevést do plynného stavu, aniz roztaji a pary opét
zkondenzovat v pevnou latku ve vhodném chladicim prostoru. Tento d¢j se nazyva
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mnohem vyhodnéjsi Cistit ji sublimaci nez krystalizaci, nebot’ ziskame produkt o vyssi Cistoté
a Cisténi probéhne bez vétSich ztrat. Jednoduchd sublimace Casto nahradi i nékolikrat
opakovanou krystalizaci. Neplati vSak, ze sublimaci Ize krystalizaci vzdy nahradit. Vhodnost
pouziti sublimace jako Cistici a separa¢ni metody zavisi na vlastnostech dané latky.

Teplota sublimace je teplota, pfi niz se tenze par tuhé latky vyrovna s vnéjSim tlakem.
Fazové diagramy pro ¢istou latku (vodu a fiktivni latku) ukazuji dva nasledujici obrazky.

‘ ? latka sublimujici za atmosferického tlaku p¥i 50°C
pﬂ HZO ke p k¢
(|) kriticky bod
ko
101,325kPa .|
trojy bod
101,325kPa | — —
sublimace i
ledu
ks
1 L 4’
50°C 100°C T

teplotatani  teplota varu

Kiivka K; charakterizuje rovnovahu mezi fazi tuhou a kapalnou (tani), kiivka Kp
rovnovahu mezi kapalnou a plynnou fazi (vypafovani) a kiivka K charakterizuje rovnovahu
mezi tuhou a plynnou fazi (sublimace). Z obou diagrami je vidét, ze sublimace za
atmosférického tlaku 1ze docilit u vody pii teplotach pod trojnym bodem latky, coz je u vody
v oblasti pod 0 °C, u fiktivni latky napf. pii 50 °C.

Pii teploté sublimace se krystaly méni v paru v celém objemu, tedy i uvnitf, trhaji se
a mohou piipadné znecistit i sublimat. Proto je vhodnéjsi sublimovat latky pfi teploté ponékud
nizsi. Délici ucinek je obecné u latek s malym rozdilem tenze par maly.

Sublimace dovoluje vycisténi pomérné malych mnoZstvi latky na jednoduchém
zafizeni (viz nasledujici obrazky). Zafizeni pro sublimaci za atmosférického tlaku Ize
improvizované sestavit z kadinky, na jejimz dné je v tenké vrstvé rozprostiena latka uréena
k sublimaci a z kulaté banky s protékajici vodou, kterd kadinku uzavira a slouzi jako chladic.
Kédinka se pak zespodu opatrné zahtivéa (a). Vyhodny je systém dvou kadinek (b), z nichz
vnitini, obsahujici na dné latku je pokryta filtracnim papirem opatfenym malymi otvory. Tim
se zabrani zneciSténi sublimatu drobnymi pevnymi ¢asticemi, undSenymi parami k povrchu
chladici banky. Pfi vysSich teplotach staci ¢asto vzdusny chladi¢. Tak se pouziva naptiklad
pro sublimaci jodu zafizeni skladajici se ze dvou zabrousenych nadob, z nichz horni slouzi
jako chladi¢ (c).

Pro sublimaci dobfe poslouzi také odpatovaci miska, pokryta filtratnim papirem
s malymi otvory, kterymi prochazeji pary sublimované latky. Jako chladi¢ se v tomto ptipadé
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pouzije nalevka (v ptipad¢€ potieby ji lze zazatkovat), ktera se pieklopi ptes filtraéni papir na
misce. Misku s latkou pak opatrné zahiivame. Toto zafizeni je znazornéno na obrazku (d).

A A
a) b)

Pokud by se latka pfi teploté sublimace rozkladala, pak 1ze sublimaci provést za vakua
pii niz8ich teplotach. Rozmezi teplot a tlakli, za nichz lze sublimaci pouzit je tedy mozno
zjistit ze stavového diagramu piislusné latky.

Vakuova sublimace je rychlej§i a Setrnéj$i vuci sublimované latce, protoze na
sublimaci staci mensi mnozstvi dodaného tepla, navic schopnost latky podléhat sublimaci je
zavisla na tlaku. Zdaleka ne vSechny latky totiz za normalniho tlaku sublimuji. Snizenim tlaku
lze tedy docilit sublimace latek, které by za normalnich podminek nesublimovaly nebo
sublimovaly velmi pomalu.

Vakuovy sublimdtor je znazornény na nasledujicim obrazku vlevo. Je slozen
z chladiciho prstu chlazeného protékajici vodou, ktery je zdbrusovym spojem spojen se
sklenénym obalem, na ktery je pfipojen zdroj vakua a do n¢hoz se vklada sublimovand latka.
Spodni ¢ast sublimatoru se vyhiiva prostfednictvim vhodné, nejlépe olejové lazné. Vzdalenost
chladici plochy od povrchu sublimatu by méla byt co nejmensi, aby byla zajiSténa dostatecna
rychlost sublimace. Pii rozebirdni je nutné vyhybat se otfesim, aby sublimat nepadal
Z chladice. Vzhledem k tomu, ze k sublimovani dochazi pfedev$im s povrchu latky, musi byt
sublimovana latka vzdy velmi jemné rozetfena. ZvySovanim teploty pii sublimaci lze sice
dosahnout zvySeni rychlosti sublimace, soucasné vSak vznika misto dobfe vyvinutych krystalil
jemné krystalicky sublimat, ktery je vétSinou 1 méné Cisty.

chladici voda

vakuum

iy vakuum
chladici lazen
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Pokud nemame k dispozici specialni vakuovy sublimator, mizeme ho jednoduse
nahradit béznym laboratornim sklem, jak je ukdzano na vySe uvedeném obrazku vpravo.
Existuje vice variant uspotfadani aparatury, ale vse, co potfebujeme, je chladny povrch nad
vzorkem, ktery se nachdzi uvniti nadoby, kterou Ize zahtivat a evakuovat.

6.12 Mrazova sublimace (lyofilizace)

Nejsetrnéj$i odparovani vody je mozno provést zpisobem, ktery se nazyva mrazovd
sublimace.

Princip provadéni mrazové sublimace: Vodny roztok se necha v tenké vrstvé dokonale
zmrznout. Pak se vystavi vakuu 1,5-2,5 Pa. Rychlym odpafovanim ve vakuu se zmrzly roztok
stale samovolné ochlazuje, takZe netaje, 1 kdyz je vn&j$i chlazeni preruseno. Odcerpavana
vodni para se vhodnym zptisobem zachycuje.

6.13 Sestavovani aparatur

e Nez pfistoupime k vlastnimu sestaveni aparatury, je nezbytné si nejprve dikladné
piekontrolovat, zda mame k dispozici veskeré potiebné sklenéné nadobi. V prubehu
sestavovani velmi zdrzuje to, ze musime dodate¢né nékteré dily shanét.

e Pii kontrole peclivé prohlizime kazdy kus, aby nebyl rozbity nebo s prasklinami.
Praskliny Casto vznikaji, kdyz dvé banky s kulatym dnem do sebe narazi, napiiklad
kdyz se zasuvka plna ban¢k otevie piili§ prudce. Je proto tfeba dbat na to, aby se
banky s kulatym dnem pfi skladovani vzéjemné nedotykaly.

e Jakékoliv poskozené nadobi se musi vyménit, abychom se vyhnuli situaci, kdy se
napraskla banka rozbije v poloviné pribéhu reakce nebo destilace.

e Aparatury se obvykle sestavuji z bézné€ dostupnych nebo specidlné upravenych
sklenénych dilt. Pfi sestavovani téchto dilti v aparaturu je tieba dodrzovat nekteré
zéasady, aby se zabranilo poskozeni nebo rozbiti aparatury, pozaru nebo urazu.

e Pomicky, které vyzaduji pfi sestavovani zvlastni pozornost, jsou stojany, svorky
a drzéky. Jsou nezbytné pro sestaveni sklenénych aparatur pro reakce, stejné jako
napt. bezpecnostni skla pro ochranu béhem destilace za sniZené¢ho tlaku nebo jinych
potencialné nebezpecnych laboratornich ¢innostech.

Jednoduché aparatury se vétSinou upeviiuji na jeden stabilni stojan vhodné vysky.
Vétsi, prostoroveé rozlehlejsi aparatury, se zpravidla upeviiuji na miiz. Ta mlze byt pevné
zabudovana nebo pfenosna. V pfipad€, ze nemame k dispozici miiz, je mozné spojit n€kolik
jednotlivych stojanli vhodnym zptsobem pomoci svorek a jedné nebo vice kovovych tyci
v pevny celek a vytvofit tak improvizovanou miiz.
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Svorky upeviiujeme tak, aby otvor pro drzak
sméfoval vzdy nahoru a druhy otvor byl natoceny
smérem k tomu, kdo aparaturu sestavuje. Sroub
drzédku by mél byt lehce dostupny pravé (u levaki
levé) ruce. Pokud nejsou drzaky opatteny korkovou
vlozkou je nutné je opatiit kouskem vhodné
kaucukové hadice, kterou pokud je to mozné
pretdhneme pies cCelisti drzaku. Do svorek

upeviiujeme drzaky tak, aby smeéfovaly nad
platformu laboratorniho stativu.

Aparaturu stavime vidy zespodu od
podstatnych &asti. Znamena to, Ze se na stojan spravné
umisti nejprve (zpravidla na vysunuty
zvedacek) zdroj tepla (vafi¢, topné hnizdo,
kahan, vodni nebo jina lazen). Banka (reakéni
nebo destilacni) se umisti do vhodné vysky. Na

banku se pak umisti v zavislosti na typu
aparatury dal$i soucast.

Hadice se zasadné nenasazuji na jiZ smontovanou aparaturu. Chladice musi byt
opatfeny hadicemi jeSté pred jejich zaclenénim do aparatury. V piipadé pouziti jinych
hadic nez pryZovych, je zpravidla zapotiebi spoj zajistit kovovou hadicovou svorkou.

Pifi sestavovani destilaéni aparatury se do
hrdla destilacni bainky vlozi ,destilacni most*
S nasazenymi hadicemi. Nemame-li k dispozici
destilacni most, musime k sestaveni aparatury pouzit
Claisentiv  destilatni nastavec, Liebigiv chladi¢
vetsi pocet drzakl. Nakonec se k aparatufe pripojuje
ptedloha, ktera musi byt rovnéZz uchycena drzdkem.

Montaz aparatury se ukonéi mirnym
a citlivym dotaZenim upeviiovacich drzaki a svorek
tak, aby vSechny sklenéné ¢ésti aparatury byly lehce
uchyceny. Je nutné davat pozor, aby v aparatufe
zkfizenim drzakd nevzniklo pnuti, kter¢é by mohlo zpiisobit okamzité, ptipadné pozdéjsi

prasknuti nejvice namahané ¢asti aparatury.

Nakonec opatfime aparaturu teplomérem, ktery musi byt umistén tak, aby se
rezervoarek se rtuti nachazel uprostfed vstupni trubice chladic¢e. Po vpusténi chladici vody do
chladice je aparatura pfipravena k praci.
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Velmi casto se setkavame s aparaturou opatienou mechanickym michadlem. Zde je
nutné¢ postupovat pii sestavovani aparatury zvlast peclivé. Celd aparatura musi byt
,Vyvazena“ a symetricky sestavena, jeji jednotlivé soucasti dobfe upevnény na stativy nebo na
miiz. VSechny soucésti, které michand aparatura mtize obsahovat, musi byt uchyceny pruzné
v drzacich, protoze pii eventualnim prasknuti n€kterého ze zabrusti by doslo k jejich padu
a rozbiti. Je nutné pamatovat na to, ze sklenény zabrus neudrzi obvykle vahu chladice
naplnéného vodou, pfipadné ptikapavaci nalevky, napt. s kyselinou sirovou, a celd aparatura
ma vlivem michani urcitou vibraci. Zabrusy nutno jesté pred sestavenim aparatury spravné
namazat vhodnym tukem. Hfidel michadla prochazejici vodici trubkou se rovnéz lehce
namaze fidkym olejem, aby nedochazelo k nadmérnému tfeni. Aby se zabranilo propadnuti
michadla az na dno baiiky, doporucuje se nasadit se na osu michadla tenky krouzek gumové
hadicky.

V posledni dob¢ se mechanicka michadla pohanéna elektromotorem nahrazuji (vSude,
kde je to mozné) magnetickou michackou (viz Kapitola 5).

Dochazi-li pri reakci k vyvinu jedovatych, drazdivych nebo zapachajicich plynu
pracujeme zasadné v digestori, pficemz je vhodné odvadét plyny z horni ¢asti chladice
hadickou piimo do odtahu digestofie.

Jestlize je nutné chranit reakéni smés pied vnéjsi vlhkosti, pouzijeme na konci
zpétného chladice suSici zatizeni (viz Kap. 5.5.5). V takovém piipad¢ je ovSem nutné se vzdy
pfedem presvedcit, zda je aparatura spojena s vné€j$im ovzdusSim (neni-li suSicim prostiedkem
ucpan vysouseci nastavec). Do batiky, ve které chceme ptivést k varu jakékoli rozpoustédlo,
je nutné vzdy ptidat varné kaminky, abychom zabranili utajenému varu.
Pti provadéni reakce dbame také na to, aby se nepterusil ptivod chladici
vody do chladice, coz by mohlo vést ke vzniku
pozaru nebo vybuchu. Pratok chladici vody
pribéZné kontrolujeme.

Jestlize probiha reakce za vyssi teploty
a je nutné provadét souCasné zavadéni plynu,
pouziva se aparatura sloZzend z dvouhrdlé
bailkky a zavadéci trubi¢ky (obrazek vlevo),
pfipadné s pouZitim jednoduchého néstavce s
odvodni trubic¢kou na hornim konci chladice,
kterym se odvadi piebyte¢ny plyn kaucukovou
hadici do odtahu digestote (obrazek vpravo).

Je-li nutné provadét bcéhem reakce
souasn¢  nckolik  operaci, pouZivame

I

dvouhrdlé nebo trojhrdlé banky, piipadné
specidlni nastavce.

Slozit€j8i aparatury s dvojitymi nebo trojitymi nastavci pouzivame tam, kde vedle
chlazeni a michéani je nutné také sledovat teplotu reakéni smési za soucasného piikapavani
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jedné z reak¢nich slozek. Pfitom musime mit stile na paméti, ze pokud provadime reakci za
atmosférického tlaku, musi byt aparatura vzdy oteviena a spojena s vnéjsi atmosférou
(nejcasteji pres chladic).

e Pii zahfivani musi byt z aparatury odstranény vsechny hotlavé kapaliny a pary, jinak
hrozi nebezpeci vybuchu.

e Laboratorni sklo a plochy zabrusii je nutné udrzovat Cisté a neodkladat je natiené
zabrusovou vazelinou. Na takovéto zabrusy se lepi necistoty, coz ma za nasledek
poruseni tésnosti zabrusu, v krajnim ptipad¢€ i prasknuti zdbrusového spoje. Zabrus se
po demontazi nejlépe zbavi vazeliny utfenim suchym cistym filtra¢nim papirem.

e ZapeCené kohouty, zatky a zébrusy je mozné uvolnit také opatrnym viklanim,
poklepanim pomoci dfevéného nebo jiného nekovového nastroje. Pii selhani téchto
metod je mozné zabrus namocit, nebo nalit do aparatury vhodné rozpoustédlo, tak aby
vniklo do zébrusu a doslo k jeho uvolnéni. Vzdy je vSak nutno postupovat trpélivé a
s citem. Casto pomiize rychlé zah¥ati plasté zabrusu plamenem. Tuto operaci je viak
vhodné svéfit zkusenému pracovnikovi.

e Bezpecnostni skla, vyrobena z tvrzeného skla nebo plastu, musi byt pouzita pii vSech
experimentech, pii kterych existuje nebezpeci exploze ¢i imploze (naptiklad kdyz
provadime destilaci za snizeného tlaku).

e V laboratofich vybavenych digestofemi provadime veSkeré rizikové operace
v digestofi vzdy se stazenym celnim sklem, ale vzdy tak, aby byl ponechan dostatecny
prostor pod sklem umoznujici pfistup k aparatute. Takto je zajiSténa jednak ochrana
obli¢eje a horni poloviny téla v piipadé exploze, a jednak je umoznén dostateny
pfisun vzduchu pro G¢inné odvétravani. Se stazenym Celnim sklem se rovnéz vyhneme
nahybani se nad aparaturou béhem préace.

e Naklanéni se do digestofe je velmi Spatnou praktikou popirajici vSechny divody, pro¢
se v digestofi pracuje. Dobry experimentator se pozna pravé podle podobnych detailt.

e Tenkosténné kauCukové hadice slouzi k vedeni vody a plynu. Musi byt dostatecné
pruzné, vnitini povrch musi byt hladky a neporuseny. Pfed navlékanim pryZové hadice
napiiklad na vyvody chladice, navlh¢ime vnitini povrch hadice a vnéjsi povrch trubky
vodou nebo glycerinem (ne vazelinou) a hadici opatrné nasazujeme, krouzivym
pohybem. Sklenény pfedmét drzime vzdy tésn€ u mista, kam hadici nasazujeme, pro
bezpe€nost nejlépe ve slozeném hadru. Zabranime tak jednak ulomeni vyvodu
chladice a také moZnému zranéni.

e Konec hadice nesmi byt roztfepeny, jinak hadice podélné praskne (dilezité hlavné pii
vedeni plynu). Okraj trubky, na ktery hadici navlékdme, musi byt otaveny, nebo
alespon do hladka opilovany.

e Pfed uvolnénim se hadice zajisti plochou kovovou objimkou s utahovacim Sroubem
(nikdy ne dratem, protoZe by se hadice v misté zajiSténi profezala a znicila).

e Pfi odsavani za sniZzeného tlaku a pfi vakuové destilaci pouzivame hadice silnosténné
(vakuové). Pro praci s témito hadicemi plati stejna pravidla.

108



6.14

6 ZAKLADNI LABORATORNI TECHNIKY

Vzhledem k tomu, Ze vnitini povrch vakuovych hadic je mnohem vice vystaven
nepfiznivym vlivim raznych rozpoustédel, nez je tomu u hadic tenkosténnych,
musime je Casto kontrolovat a vyménovat, protoze hladky vnitini povrch vakuovych
hadic v mistech spojii je pro tésnost aparatur rozhodujici.

Tam, kde hadice pfichdzi do styku s reak¢nimi produkty, pouzivame vyhradné¢ hadice
z plastickych hmot (PVC, polyethylen, teflon). Tyto hadice nejsou tak pruzné jako
znacné termoplasti¢nosti. Konce hadic se nahteji ponofenim do horké vody, ptipadné
se opatrn¢ nahfeji plamenem. Pak je mozné pomérné snadno navléci hadici na trubku
vétsiho priméru nez je svétlost hadice. Po nasazeni a zchladnuti je nutné zkontrolovat
tésnost.

Nez zapocneme vlastni praci, nechame si sestavenou aparaturu zkontrolovat vedoucim
cviceni.

Cisténi a suSeni skla

Dobra laboratorni praxe vyzaduje pouZzivani Cistého laboratorniho skla. Pokud neni

reakce provadéna ve vodném prostiedi, musi byt laboratorni sklo rovnéz suché, protoze tada
experimentll v organické i anorganické chemii v pfitomnosti vody neprobiha nebo je reakce
vedena jinym smérem za vzniku nechténych produktii. K témto nechténym produktim mohou
vést 1 necistoty.

Cisténi skla hned po jeho zneciSténi ma tu vyhodu, Ze ptesné vime, ¢im bylo sklo

e ye

zneCisténo a jak tyto necistoty odstranit. Cerstvé znecisténé sklo se mnohem snadnéji Cisti nez
vysuSené dehtovité a pryskyficnaté usazeniny.

Mpyti a Cisténi laboratorniho skla

Nadobi, které nezahrnuje mazané zébrusy ¢i kohouty proto nejdiive vypldchneme
teplou vodou. Takto se odstrani vSechny ve vodé rozpustné slouceniny, jako jsou
kyseliny, alkalické hydroxidy a rizné soli.

Zbytky kovi, jejich oxidii a nerozpustnych hydroxidi ¢i soli vétSinou rozpustime ve
ziedéné HCI1 nebo HNOj3, kterou popi. opatrné zahiivame. V ostatnich pfipadech jen
nutno vyuzit znalosti chemické reaktivity konkrétnich necistot a napt. zbytky AgCl
rozpustit ve zfedéném roztoku amoniaku.

Jsou-li soucasti ¢isténého skla zabrusy nebo kohouty, nejdiive otfeme zabrusovy tuk
kouskem filtraéniho papiru a zbyvajici tuk odstranime smotkem vaty namocenym
V lehkém benzinu nebo v jiném vhodném rozpoustédle. Alternativné miizeme pouzit
kartacek na sklo namoceny v koncentrovaném roztoku detergentu.

Podobn¢ lze ze sklenénych predmétli odstranit i rozpustné zbytky organickych
sloucenin, pouZzijeme-li vhodné organické rozpoustédlo. Nejprve vyzkousime ethanol
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nebo aceton, protoze ob¢ rozpoustédla byvaji dobrym rozpoustédlem pro vétSinu
organickych latek. Pokud neuspéjeme, l1ze pouzit i jina rozpoustédla, doporucuje se
rozpustnost predem vyzkouset na malém vzorku necistoty. Odpadni roztoky vzdy
skladujeme odpovidajicim zpisobem v ptipravenych odpadnich nadobach.

e Nadobi, které¢ je velmi znecisténo Cernymi dehtovitymi nebo jinymi polymernimi
Usazeninami, nelze umyt vodou ani detergenty, protoZe organické polymery jsou
nerozpustné ve vode€. Pfevazné mnozstvi dehtovitého materialu 1ze casto mechanicky
odstranit laboratorni Spachtli, ale zbytek se musi obvykle rozpustit v néjakém
vhodném organickém rozpoustédle.

e Presto nckdy, zvlasté v piipadech velkého znecisténi, je tfeba pouzit intenzivniho
drhnuti kartdcem a/nebo prodlouzeného méaceni.

e Pii Cisténi zésadné nepouzivame abrazivni myci prostiedky, které by mohly sklo
poskrabat. Myti laboratorniho skla v myckach lze povazovat za Setrnéj$i nez rucni
¢isténi, ponévadz sklo ptichazi do styku s €isticim roztokem pouze kratkou dobu.

e K odstraniovani houzevnatych usazenin se nékdy doporucuje pouzivani silnych
oxidacnich smési jako je nitraéni smés nebo tzv. chromsirova smés. U téchto mycich
praktik je zapotfebi si pocCinat velmi opatrn€, pouzivat odpovidajici ochranné
pomucky. Nékde se z bezpecnostnich divodi viibec nedoporucuji tyto prostredky
pouzit, protoze vzniklé smési jsou silné korozivni a mohou zpiisobit explozi. Navic
slou€eniny Sestivalentniho chromu jsou v souc¢asné dobé povazovany za latky vysoce
toxické a kancerogenni.

e Velmi dobfe se pii Cisténi laboratorniho skla osvédcuji rizné komeréné dostupné
detergenty. K docisténi sklenénych nadob se také s vyhodou pouZziva roztoku
fosfore¢nanu sodného.

e Nakonec myci houbickou a detergentem ocistime rovnéz vné&js$i povrch sklenéného
prfedmétu.

Piehled vhodnych Cisticich prostiredkii pro nejbéZnéjsi typy znecisténi chemického skla

e Horka voda pro ¢isténi skla od rozpustnych anorganickych soli, kyselin a louhil

e Kyseliny (zfedéna HCI, konc. HCI, HNO3; a H,SO4) pro odstranovani nerozpustnych
necistot a zbytkl kovii

e Saponat nebo roztok NaOH nebo KOH pro odstranéni mastnoty

e Ethanol, toluen, aceton, chloroform jsou rozpoustédla vhodnéd na organické necistoty
(pozor na pouziti hotlaviny v mozZné blizkosti plamene)

e Chromsirovd smes (smés jednoho dilu nasyceného roztoku dichromanu draselného a
tii dild koncentrované kyseliny sirové). Miseni je nutno provadét opatrn€. Tato smés
ma silné oxidacni G€inky. Nesmi pfijit do styku s organickymi hoflavinami (napiiklad
alkoholy, sirouhlikem). Zpravidla staci ¢istény predmét ponofit na nékolik minut do
smesi, poté oplachnout dikladné tekouci vodou. Plvodné oranzovy roztok ztraci
uzivanim ucinnost. VyCerpany roztok je modrozeleny.
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e Manganistanovd smés (vodny roztok manganistanu draselného mirné okyseleny
kyselinou sirovou; povrch ¢isténého skla se pokryva vrstvickou hydratovanych oxida
manganu, kterou nasledné rozpustime v koncentrované kyselin¢ chlorovodikové nebo
V nasyceném roztoku kyseliny Stavelové, u které je vyhoda, ze se vyhneme
nepiijemnému zapachu (manganistanova smés s koncentrovanou kyselinou sirovou je
nejucinnéjsi, ovsem snadno dochézi pii styku s organickymi latkami k explozi!)

e Alkalicka lazen (roztok KOH v ethanolu nebo isopropanolu)

e 10% roztok kyseliny fluorovodikové je vhodny, pokud selZzou ptedchozi prostiedky,
roztok odleptd povrchovou vrstvu skla (proto by mél pisobit co mozna nejkratsi
moznou dobu) a uvolni tak necistoty

e Mechanické prostiedky (kartaCe, ptfipadné kousky filtracniho papiru), na odstranéni
naptiklad aktivniho uhli z vnitiniho povrchu kulatych ban¢k se hodi aceton s nékolika
1zickami kuchynské soli.

Suseni a ulozeni skla

e Po dikladném odstranéni necistot provedeme kone¢né omyti laboratorniho skla
destilovanou nebo deionizovanou vodou, a pak nddobi nechdme vyschnout otocené
vzhiiru dnem na su$icim stojanu nebo na filtraénim papiru.

e Nadobi (s vyjimkou odmérného skla pro analyzu) lze rychleji vysus$it umisténim do
susarny. To je zvlast dulezité¢ v ptipad€ provadeéni reakei s Cinidly citlivymi na
vlhkost. Bé€zné se sklo susi pii teploté 110 °C, pro uplné vysuseni je tfeba ponechat
sklo v susarn¢ pii teploté 125 °C nejméné 12 hodin.

e SuSeni lze urychlit odsavanim vzduchu z bailkky pomoci sklenéné trubicky piipojené
tlustosténnou hadici ke zdroji vakua. Takto se vyborné suSi napf. acetonem
proplachnuté pipety.

e Alternativné lze baniku vysusit teplym vzduchem za pouziti horkovzdusné pistole nebo
suchym dusikem z jeho centralniho rozvodu.

e Umyté a vysusené sklo mizeme ulozit do laboratorniho stolu. Je tieba zddraznit, ze
oCisténé a vysusené zabrusové spoje aparatur a jejich jednotlivych ¢asti, pokud nejsou
V provozu, se chrani pfed zapecenim prouzky papiru vloZenymi mezi zabrouSené
plochy.

e Nikdy jednotlivé zabrusové dily nesklddame dohromady ihned po vysuSeni, dokud
jsou jesté teplé, stejné tak nevkladame teflonové kohouty do jesté teplych délicich
a piikapavacich nalevek.
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7  IDENTIFIKACE LATEK

Dospéjeme-li pfi syntéze do takového stadia, Ze mame cistou latku - chemické
individuum, je potteba ovérit, Ze ziskany produkt je opravdu ocekavana latka. K dikazu, ze se
jedna skutecné o zadanou latku, slouzi celd fada metod. Nejvyhodnéjsi je pouzivat tyto
metody ve vzajemné kombinaci, protoze kazdd metoda nam poskytuje informace jiného
charakteru. Pfitomnost funk¢nich skupin je mozné ovéfit celou fadou pro dané skupiny
charakteristickych reakci.

Dalsi diilezitou metodou je elementarni analyza, prostfednictvim které lze Casto urcit
sumarni vzorec. Velice rychlé ovéfeni totoznosti uz znamé latky lze provést zmeétenim
nékterych fyzikalnich konstant a jejich porovnénim s tabelovanymi hodnotami. Fyzikalni
konstantou, kterou je mozné u pevnych latek pomérné rychle prokazat identitu a Cistotu dané
latky, je stanoveni teploty tani. Identitu u kapalnych latek je mozné posuzovat podle teploty
varu, hustoty a indexu lomu. V mnoha ptipadech je potiebné k dokresleni totoznosti latky
stanovit je$t¢ molekulovou hmotnost.

Dal$imi metodami, které poskytuji fadu cennych informaci o struktute latky, jsou
spektralni metody v infracervené, viditelné a ultrafialové oblasti. Velmi cenné informace Ize
rovnéz ziskat ze spekter nukledrni magnetické rezonance, nebo prostfednictvim hmotnostni
spektroskopie.

7.1 Fyzikalni konstanty latek
7.1.1 Teplota tani

Charakteristickou veli¢inou pevnych latek je jejich feplota tani. Hodnota teploty tani
je vyjadienim velikosti sil poutajicich molekuly nebo atomy v krystalové miizce. Podobnost
struktury latek vSak nerozhoduje o podobnosti teploty tadni. VéEtSina cCistych latek taje
v rozmezi 0,5 °C. Pfitomné necistoty teplotu tani snizuji. Z tohoto divodu je teplota tani
veli¢inou, ktera velmi dobfe charakterizuje Cistotu latky. Pied stanovenim hodnoty teploty
tani je nutné latku dobfe vycistit a vysusit, protoze i1 vlhkost sniZuje teplotu tani. Pfi stanoveni
teploty tdni musime brat zfetel na skuteCnost, Ze jeji hodnota je zna¢né zavisla na rychlosti
zahtivani. Pfi pomalém zahfivani totiZ nastava
¢astec¢ny rozklad uz pted pozorovanou hodnotou
teploty tani, vzniklé produkty rozkladu puhsobi
jako necistoty a hodnotu teploty tani snizuji. | ;

Rovnéz pftili§ rychlé zahiivani zplisobi zkresleni / d ) >0
teploty tani. Spatné
_ )

Proces tani  sledujeme  zpravidla

4 A7 ; 14 T spravné
Vv zatavené kapiléfe. Zataveni kapilary pro 1'1cely néklon p
stanoveni teploty tani a moznou variantu kapilary, kdy
stanoveni teploty tani pfedstavuji vedlejsi obrazky. voda uvnitf'
nekondenzuje

112



7 IDENTIFIKACE LATEK

Nasledujici obrazek ukazuje jednotlivd stadia prib&hu tani vzorku v kapiléfe
v zavislosti na Case.

T“ o0 | I /‘\(r 4™ dIR™

v U Y U U

Optimalni rychlost ohfevu ma byt takova, aby rychlost zahtivani v okoli o¢ekavané
teploty tani byla asi 4 °C za minutu. Dilezita je také spravna volba teploméru. Kazdy
teplomér poskytuje nejptesndj§i udaje pfiblizné uprostied rozsahu svoji stupnice. Spatnou
volbou teploméru a nevhodnou rychlosti zahiivani mize tedy byt hodnota teploty tani znacné
zkreslena.

Pti kontrole Cistoty latky postupujeme tak, Ze stanovime teplotu tani surové a
rekrystalované a ob&é hodnoty porovname. Nelisi-li se obé hodnoty o vic nez 1 °C,
povazujeme latku za dostate¢né Cistou. Pfi stanovovani teploty tani nezndmé latky provedeme
nejprve orienta¢ni méfeni, kterym ziskdme ptibliznou hodnotu teploty tani. Teprve potom
pfistoupime ke stanoveni piesné hodnoty teploty tani. VétSina organickych latek taje do
teploty 300 °C. N¢které z nich vSak uz pted touto teplotou podléhaji chemickym zménam

nebo rozkladu.

K vlastnimu stanoveni teploty tani se v laboratofi pouziva Thieleho bodotavek nebo
Kofleriiv blok.
Thieleho bodotivek je specialné tvarovana
zkumavka znazornénd na obrazku vlevo.
Obrazek vpravo ukazuje variantu Ll
experimentalniho uspofadani pii stanoveni
i teploty tani vzorku ve zkumavce zahfivané
- kapalinovou lazni.

Stanoveni teploty tani se vtomto

ptipadé¢ provadi v  kapilafe  vytazené

z tenkosténné trubiCky. Kapildra se vytahne do UJU

tloustky 1az1,5mm a wupravi na délku

6 az 8 cm. Na jednom konci se zatavi. Latka, == —\

U které stanovujeme teplotu tani, musi byt
pfedem vysuSena a jemné rozetfena. Takto pfipravenou latku nabereme
otevienym koncem kapilary a setfeseme do kapilary mirnym poklepanim
o dfevénou podlozku. V plnéni pokracujeme tak dlouho, az ziskame v kapilare
sloupec latky 2 az 3 mm vysoky. Potom kapilaru pfipevnime mékkym dratkem k teploméru
tak, aby sloupecek latky byl uprostied rezervoarku se rtuti na teploméru. Takto pfipraveny
teplomér zasuneme do Thieleho zkumavky. Zkumavka je naplnéna vhodnym médiem, které

zprostifedkovava prestup tepla mezi sténou zkumavky a kapildrou s méfenou latkou. Jako
teplonosné médium se nejcastéji pouziva silikonovy olej, ethylenglykol, glycerin, parafinovy
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olej nebo koncentrovand kyselina sirova. S naplni koncentrované kyseliny sirové je mozné
vystacit do teploty 250 °C. Je v8ak nutné pocitat s moznosti prasknuti zkumavky, a proto je
nutné vzdy pouzivat ochranny §tit. Pti pouziti nékterého z olejii jako media je tfeba vyvarovat
se vlhkosti. Voda obsazend v oleji zplisobuje pii zahiivani nekontrolovatelné prskani.
Teplomér s kapilarou se zasune do Thieleho zkumavky tak, aby horni okraj kapilary byl asi
3 cm nad hladinou kapaliny ve zkumavce (pocita se s urCitou tepelnou roztaznosti kapaliny).

Nekteré typy bodotavkil jsou konstruovany tak, ze umoziuji zasunuti teploméru
s kapilarou bo¢nim tubusem. Mirnym plamenem kahanu potom zahfivame postranni rameno
Thieleho zkumavky, které se jesté doporucuje obalit sitkou z médéného nebo ocelového
dratu. Zahtivani naplné provadime zpocatku rychle, asi 30 °C pted ocekavanou teplotou tani
snizime intenzitu zahfivani tak, aby v okoli pfedpokladané hodnoty teploty tani byl teplotni
nartst okolo 1 °C za minutu. Za teplotu tdni potom povazujeme teplotu, pii niz se leskly
sloupecek latky stane matny, smrSti se a objevi se Cird kapalina ohrani¢end meniskem.
Interval od vytvofeni menisku a zmizenim krystalii se potom oznacuje jako interval teploty
tani. U Cistych latek je to rozmezi 1 az 2 °C. Je-li tento interval vét§i nebo se od tabelované
hodnoty 1i§i o vice nez 1 °C, nelze povazovat latku za Cistou a je potieba pfistoupit
k opétovnému vycisténi.

Dal§i moznosti stanoveni teploty tani je pouziti
Koflerova bloku viz obrazek vpravo) v podobé Boétiova
bodotavku  (Ptiloha 7-1). Toto zafizeni odstranuje

nepiijemnosti spojené se zahiivanim kapalinovych ldzni na
vysoké teploty. Zafizeni je zndzornéné na obrazku a je
tvofeno kovovym vyhfivanym blokem s vestavénym
vyménitelnym teplomérem. Vyhodou je, Ze umoziiuje
stanoveni teploty tani jediného krystalku pod
mikroskopem, a to s velkou pfesnosti. Métena latka se
umisti na podlozni sklicko v mnoZstvi né¢kolika
krystalkii a prikryje se krycim sklickem. Potom se
jemnym krouzivym pohybem skli¢ek krystalky rozdrti
a sklicka se umisti na maly otvor ve stfedu bloku,
kterym jsou zespodu prosvécovana, aby byly krystalky
dobte viditelné v mikroskopu. Tato sklicka se prekryji
krycim sklem vsazenym do kulatého kovového ramu.
Toto se prekryje dalSim krycim sklem, aby bylo dosazeno dokonalé tepelné izolace. Umisténi
krystalti se zkontroluje objektivem mikroskopu, ve kterém je v jedné poloviné vidét teplomér,
ve druhé krystalky. Podle potieby zaostfime. Potom zapneme vyhtivani pfistroje a pomoci
pomocného reostatu nastavime piedpokladanou teplotu tani. Tim je zaruceno, Ze teplota
poroste v oblasti pfedpokladané teploty tani rychlosti 4 °C za minutu, coz je optimalni pro
pfesné stanoveni. S rostouci teplotou se nejprve ostré hrany krystalkd obklopi kapalinou.
Teplota, pii které k tomu dojde, je spodni hranici intervalu teploty tani. Horni hranice je dana
teplotou, pfi které zmizi posledni krystal.
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7.1.2 Teplota varu

Tak, jako je pro pevné latky charakteristickou veli¢inou teplota tani, tak charakterizuje
kapaliny jejich teplota varu. Nejspolehlivéjsi metodou jejiho stanoveni je provedeni destilace
latky, u které chceme teplotu varu stanovit. Takto urCime interval teplot, v némz predestiluje
veskeré mnozstvi kapaliny. Cista chemicka latka (chemické individuum) ma tento interval
v rozmezi 1 az 2 °C.

Casto je vSak nutné stanovit teplotu varu malého mnoZstvi kapaliny. Pro takové
stanoveni se pouziva Siwolobowovy metody. Do mikrozkumavky o rozmérech asi 5 x 40 mm
umistime 2 az 3 kapky latky, u niz teplotu varu stanovujeme. Do ni potom vlozime kapilarku
podobnou kapilarce na stanoveni teploty tani otevienym koncem doli (zatavenou casti
nahoru). K mikrozkumavce se pomoci dratku pfipoji teplomér a takto pfipravené zafizeni
vlozime do Thieleho zkumavky a zaCneme zahtivat. Pfi zahfivani dochazi k uvoliovani
jednotlivych bublinek. Pfi pfiblizovani se teplot¢ varu se zacind tvofit z jednotlivych
uchézejicich bublinek fetizek. Teplota, pfi které dochazi ke vzniku takovéhoto fetizku, se
povazuje za teplotu varu zkoumané kapaliny. Po vytvofeni fetizku bublinek ukoncime
zahtivani, proud bublinek se pterusi a kapalina z mikrozkumavky za¢ne stoupat do kapilary.
Teplota odectena v okamziku, kdy k tomu dojde, je rovnéz teplotou varu. Pti spravném
a presném mefeni by se ob¢ ziskané hodnoty mély shodovat. Pfi porovnavani zmeétenych
hodnot teploty varu s hodnotami tabelovanymi, je nutné pamatovat na to, ze teplota varu je
z4visla na atmosférickém tlaku.

7.1.3 Index lomu

Pro urceni hodnoty indexu lomu se nejcastéji
pouziva Abbého refraktometru, ktery umoziuje
stanovit pomérn¢ rychle index lomu malého mnozstvi
latky (20 mg) a hodnotu indexu lomu pfimo odecitat
ze stupnice. Abbého refraktometr je sloZzen ze dvou
hranolii, mezi které se umistuje méfeny vzorek,
a okularu, kde se odecitd hodnota indexu lomu. Jeho
schéma je na obrazku vpravo, skute¢ny refraktometr je
znazornén v Pfiloze 7-2. Vzhledem k tomu, Ze index
lomu je veli¢ina zavisla jak na teploté, tak na vlnové
délce pouzitého svétla, musi se pouzivat zdroj svétla
poskytujici monochromatické zafeni (nejcastéji

sodikovd vybojka) a pfed méfenim je nutné
vytemperovat mérné hranoly refraktometru pomoci
vn¢jSiho okruhu pfipojeného termostatu. Hodnota indexu lomu se nejcastéji stanovuje pfi
20 °C. Spodni hranol se pootocenim uzavéru odklopi a vatou namocenou v ethanolu se vycisti
cely prostor mezi hranoly. Po oschnuti hranol opét pfiklopime a zajistime. Upravenym
otvorem mezi obéma hranoly vneseme kapku méfené kapaliny. Je nutné, aby méiena kapalina
zaplnila cely prostor mezi hranoly a vytvofila souvisly film po celé ploSe hranolu.
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Prostfednictvim zrcatka nastavime stejnomérné osvétleni zorného pole. Pomoci oto¢ného
tubusu zaostfime na nitkovy kiiz. Otacenim velkého kotouce na levé stran¢ refraktometru
ménime sklon refraktometru. Zorné pole nastavime tak, aby jedna polovina byla osvétlend a
druha tmava. Pokud je rozhrani barevné a neostré, upravime jeho ostrost otacenim
monochromatoru (kotou¢ na pravé stran¢). Rozhrani svétla
a stinu potom nastavime piesn¢ do stfedu nitkového kiize.
Hodnotu indexu lomu potom odec¢teme s pfesnosti na Ctyii
desetinna mista v levém okularu na stupnici.

Index lomu se zaznamenava vzdy s teplotou, pii
které byl méfen. Pokud se naméfend hodnota nelisi vice
nez 00,005 jednotky od hodnoty tabelované, je mozné
latku povazovat za dostatecné Cistou. Nasledujici obrazek
uvadi zorné pole refraktometru.

n,
o
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7.1.4 Hustota

Hustota kapalin se velmi pohodIné stanovuje za pouziti pyknometru,
coz je odmérna nadobka ,, na doliti* 0 presném objemu. Pyknometr nejprve
dikladn¢ vycistime a vysusime. Takto pfipraveny pyknometr zvdzime
s presnosti na 0,001 g. Potom ho naplnime métenou kapalinou a lehkym
tlakem nasadime zatku s kapildrou do hrdla. Je nutné dét pozor na to, aby
v pyknometru neztstaly vzduchové bublinky a aby byl pyknometr naplnén
pii teploté stejné nebo niz§i, nez pii které budeme vazit. Naplnény
pyknometr se potom temperuje v termostatu na pozadovanou teplotu
(nejcasteji 20 °C). Po vytemperovani opatrné¢ otfeme kapalinu, kterd
vystoupila z kapilary v zétce, cely pyknometr osusime a zvazime. Hustota
kapaliny je potom pii dané teploté dana vztahem:

M - hmotnost prazdného pyknometru
+0,0012 m - hmotnost naplnéného pyknometru
V - objem pyknometru
0,0012 - korekeni ¢len pro vzduch v prazdném pyknometru

m-m,

P =

7.1.5 Molekulova hmotnost

Znalost molekulové hmotnosti latky pfedstavuje pro chemika velmi dilezitou
informaci, kterd ho informuje o identit¢ latky. BéZzné pouzivané metody na stanoveni
molekulové hmotnosti jsou ebulioskopie a kryoskopie.

Ebulioskopie je metoda zalozena na skutecnosti, ze s rostouci koncentraci roztoku
nedisociované latky se zvySuje jeho teplota varu.

Kryoskopie naopak vyuziva snizeni teploty tuhnuti roztoki v zavislosti na jeho

wewr v

koncentraci. Casté&jsi pouziti nachazi kryoskopie, nebot teplota tuhnuti je mnohem méng
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ovlivnéna zménami atmosférického tlaku nez teplota varu. Navic pfi nizkych teplotach
nedochdzi k té€kani rozpoustédla, takze je zaruCena stdld koncentrace roztoku. Pii pouziti
kryoskopické metody je molekulovd hmotnost latky dana vztahem:

a - pocet grami rozpusténé latky
a-10° b - pocet grami rozpoustédla
b- At K - kryoskopicka konstanta

At - snizeni teploty tuhnuti

Kryoskopicka konstanta K vyjadfuje snizeni teploty tuhnuti roztoku ve stupnich Celsia,
zpusobené rozpusténim jednoho molu jakékoli slouceniny v 1000 g rozpoustédla a je
konstantni pro kazdé rozpoustédlo.

Molekulové hmotnosti plynit 1ze zjistit ve specidlnich aparaturach, které umoziuji
stanovit pfesné teplotu a tlak plynu. Pfi znalosti jeho objemu je mozné vypocitat jeho molarni
hmotnost ze stavové rovnice pro ideédlni plyn. V posledni dobé je nejrozsitenéjsi metodou na
urceni molekulové hmotnosti hmotnostni spektroskopie.

7.2  Chromatografické metody

Chromatografick¢ metody se v laboratofi pouzivaji na Cisténi latek od pfimési, na
oddéleni dvou nebo vice latek ze smési nebo na rozdéleni smési na jednotlivé Cisté slozky.
Jejich vyhoda tkvi pfedev§im v moznosti ¢isténi a déleni malych mnozstvi latek, tedy tehdy,
jestlize je prakticky nemozné pouzit jiné metody déleni (krystalizace, destilace). Nekteré
chromatografické metody je mozné s vyhodou pouzit k déleni smési latek s vysokou teplotou
varu nebo termicky nestabilnich latek, protoZe déleni probiha za laboratorni teploty.

Chromatografie je separacni metoda zalozena na déleni slozek smési mezi dvé faze,
nepohyblivou (staciondrni) a pohyblivou (mobilni). Diky rozdilné afinité slozek smési
k mobilni a staciondrni fazi putuji jednotlivé slozky rtznou rychlosti ve sméru pohybu
mobilni faze. Jako stacionarni faze se pouzivaji rtizné adsorbenty (silikagel, oxid hlinity =
alumina, aktivni uhli), dale pak papir, iontoménice nebo nékteré kapaliny zakotvené na
vhodném poérovitém nosi¢i. Mobilni fazi mizZe byt kapalina nebo plyn.

Chromatografické techniky lze délit podle vice kritérii. Jedno z déleni vychazi
z prevazujicich druhl interakei, na zdklad¢é kterych dochazi k déleni latek. Slozky smési
mohou byt déleny na zaklad¢é rozdilnych rozdélovacich koeficientii pfi rozdélovani mezi
kapalnou staciondrni a kapalnou mobilni fazi (rozdelovaci chromatografie), rozdilné adsorpce
na povrch stacionarni faze (adsorpcni chromatografie), rozdilné afinit€¢ k nabitym skupindm
na povrchu stacionarni faze (iontové vyménna chromatografie), rozdilné velikosti molekul pti
priuchodu porézni stacionarni fazi (gelove permeacni chromatografie) a selektivni afinité
biomolekul k ur¢itym ligandiim na povrchu stacionarni faze (afinitni chromatografie). Déle
Ize chromatografické techniky délit podle skupenstvi mobilni a stacionarni faze.
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Chromatografické metody jsou velice rozsifené v chemickych laboratotich, uziva se
jich jak k analyzam slozeni vzorkd, tak k preparativnimu odd¢lovani latek ze smési. Tento
text nepokryva vsechny analytické chromatografické techniky, které jsou vSak dostatecné
popsany v ucebnicich analytické chemie a instrumentélni analyzy.

7.2.1 Tenkovrstva chromatografie (TLC)

Tenkovrstvda chromatografie je v chemické laboratofi velice ¢asto uzivanou metodou.
Jeji hlavni pfednosti je nizka cena, jednoduchost provedeni a velka rychlost a Gi¢innost déleni.
Lze ji pouzit pro ovéteni identity a Cistoty latek a urceni slozeni smési. V soucasné dobé jsou
komer¢né dostupné TLC chromatografické desky, obvykle o rozmérech 20 x 20 cm, u kterych
je na podlozni desku zhotovenou ze skla, hliniku nebo plastu nanesena tenka vrstva sorbentu
(ptedevsim oxidu kiemicitého, oxidu hlinitého nebo celuldzy) a pojiva (Skrob, sadra).

Samotnou tenkovrstvou chromatografii Ize provést na desti¢ce o vysce asi 8 cm a Sifce
odpovidajici poctu nanesenych skvrn vzorkd. Velikost téchto desticek lze snadno upravit,
stithani niizkami vede k poskozeni vrstvy sorbentu, proto je vhodné&jsi roziezani desky ostrym
nozem.

Mobilni fazi v TLC jsou organicka rozpoustédla nebo jejich smési. Slozeni mobilni
faze, které zajisti optimalni déleni smési, je potieba zjistit experimentem a ndslednou
optimalizaci poméru rozpoustédel, je-li pouzita jejich smés. Obecné pro vrstvy silikagelu a
aluminy plati, Ze pohyb pomalu unaSené latky se urychli pfidanim polarnéjSiho rozpoustédla
do mobilni faze a naopak. Zhruba mizeme fici, Zze adsorpcni schopnost organickych latek na
povrch silikagelu roste v tomto potadi:

Nasycené uhlovodiky a jejich halogenderivaty < nenasycené uhlovodiky, alkenylhalogenidy <
aromatické uhlovodiky, arylhalogenidy < uhlovodiky s vice atomy halogenii < ethery < estery
< aldehydy a ketony < alkoholy a fenoly < kyseliny a aminy

Elucni schopnost béznych rozpoustédel (jejich polarita) zavisi na povaze stacionarni
faze. Pro silikagel a aluminu roste pfiblizné€ v tomto potadi:

Silikagel Alumina
Nepolarni  cyklohexan n-pentan
n-pentan cyklohexan
toluen toluen

diethylether diethylether

v ethyl-acetat ethyl-acetat

kyselina octova ~ methanol

Polarni methanol  kyselina octova
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Pokud narazime na problém pii hledani vhodného slozeni mobilni faze, Ize vyuzit
ptirucek vénovanych TLC [12].

Pied vlastnim stanovenim na pfipravenou desku pro TLC vyznac¢ime mékkou tuzkou
asi 1 cm od spodniho okraje startovaci ¢aru, na kterou budeme nanaset analyzované roztoky.
Pti vyznaCovani startovni Cary a nanaSeni vzorku dbame na to, abychom neporusili vrstvu
sorbentu. Vzorky analyzovanych latek rozpustime v malém objemu malo polarniho
rozpoustédla. Roztoky nanaSime na startovaci caru TLC desticku Vv dostatecné¢ velkém
odstupu jako jednotlivé skvrny pomoci tenkych kapilar, do kterych je roztok nasat diky
kapilarni sile. Kdyz se koncem kapildry s roztokem dotkneme povrchu TLC desticky, dojde
k vsaknuti ¢asti roztoku do sorbentu a odpateni rozpoustédla. Podle potieby mizeme toto
naneseni opakovat ve stejném mist¢ tak dlouho, az naneseme dostate¢né mnozstvi vzorku.
Snazime se, aby byl primér skvrny vzorku co nejmensi a abychom neporusili vrstvu sorbentu.
Pokud zvolime k rozpusténi vzorku polarni rozpoustédlo, mize dojit pii opakovaném
nandSeni vzorku k neZzadoucimu vymyti latky k okrajim skvrny. Pro dosazeni dobrého
rozdeleni latek bychom také méli nanaSet takové mnozstvi vzorku, aby nedoSlo k zahlceni
stacionarni faze.

Poté se vlozi TLC desticka s nanesenymi vzorky do
vyvijeci nadoby, na jejimz dné se nachézi vyvijeci Cinidlo
(mobilni faze). TLC desticku s nanesenymi skvrnami
vlozime do komirky tak, aby byl dolni okraj ponoten
v mobilni fazi alesponl 0,5 cm a desticka byla opfena o sténu % N
komurky. Hladina mobilni faze na dné¢ komurky vSak nesmi

sahat k samotnym skvrndm na startu chromatogramu, aby
nedochazelo k vymyvani vzorku do mobilni faze. Ihned po
ponoieni destiCky do vyvijeciho roztoku se nddobka uzavie
vikem, pfi¢emZ se prostor uvnitf nasyti parami mobilni faze.
Pro dobré nasyceni vnitiniho prostoru komurky je vhodné ji
pfedem vylozit pruhy filtraéniho papiru a nechat sytit alespon
30 minut. Po vloZeni ponofeni desticky za¢ne mobilni faze
diky kapilarnim sildm vzlinat vzhlru, béhem vyvijeni sledujeme pozici ¢ela mobilni faze a
rovnomérnost vzlinani kapaliny destickou. Jakmile ¢elo mobilni faze dosahne vzdalenosti
1 cm od horniho okraje TLC desticky, vyjmeme ji z komurky a tuzkou ihned poznac¢ime
vzdalenost, kam dostoupila mobilni fize, a nechame desticku vyschnout. Pokud doslo

k nerovnomérnému vzlinani mobilni faze, ziskame deformovany chromatogram s posunutymi
skvrnami latek. V tomto ptipad¢ je potieba déleni opakovat.

Detekci barevnych skvrn na chromatogramu mizeme provést piimo, bezbarvé latky je
potieba vizualizovat. Jednim ze zplsobu je vystaveni desticky pardm jodu nebo jeji
impregnace vhodnym zvyraziiovacem. Naneseni se d¢je postiikdnim desticky roztokem nebo
jejim ponoienim do roztoku.
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Nasledujici tabulka uvadi nejpouzivané;si ¢inidla k vizualizaci latek na TLC.

Cinidlo Pouziti

SloZeni

Fosfomolybdenova Univerzalni pro oxidovatelné

kyselina latky.

Detekce Sirokého spektra

Roztok 10 g fosfomolybdenové
kyseliny ve 100 ml ethanolu.

Pro vizualizaci skvrn je potieba TLC
desku zahftat.

Roztok 15 g vanillinu a 2,5 ml konc.

Vanillin organickych latek. H,S04 ve 250 ml ethanolu.
Detekce Sirokého spektra 15% vodny roztok H,SO4 nasyceny
CE(SO4)2 C 1 P
organickych latek. Ce(S04)s.
KMnO Nenasycené uhlovodiky a latky ~ Roztok 1,5 g KMnOy, 10 g K,CO3 a
‘ snadno oxidovatelné. 0,13 g KOH ve 200 ml vody.
| Nenasycené a aromatické Komora nasycend parami jodu za
2 uhlovodiky a jejich derivaty. laboratorni teploty.
: : . . Roztok 1,5 g ninhydrinu a 3 ml
Aminokyselin
Ninhydrin InoKyseliny kys. octové ve 100 ml n-butanolu.
1% roztok FeClz v 50% vodné
FeCl; Fenoly ’ 3 v 50% vodnem

methanolu.

Vystavenim TLC desticky UV zafeni vhodné vinové délce, napt. A = 366 nm mizeme

vybudit fluorescenci mnoha latek a latky lze tak detegovat jako jasné skvrny. Samotna
stacionarni faze na TLC desce mize obsahovat malé mnozstvi ZnS jako fluorescen¢ni latky,
jejiz fluorescenci lze vyvolat UV zafenim o A = 254 nm. TLC desky s takto modifikovanou

vrstvou pozndme podle oznafeni Foss.

Ptitomnost latky se v tomto ptipad¢€ projevi -f-----

jako tmava skvrna na svétlém pozadi
nasledkem zhaSeni fluorescence pfitomnou
latkou. Tato vizualizace se vSak nehodi pro
latky, kter¢ nezhaSeji  fluorescenci,
napiiklad organické latky bez nasobnych
vazeb.

Pii vizualizaci ozna¢ime pozice
skvrn tuzkou a pro jednotlivé skvrny
vypocitame hodnotu reten¢niho faktoru R.
Retenéni faktor je pomér vzdalenosti stiedu

/ telo mobilni faze

| latka A

latka B

start
|

skvrny od startu ke vzdalenosti ¢ela mobilni faze od startu. Pro latku B na nasledujicim
obrazku je Ry = B/C. Hodnota retencniho faktoru se proto musi pohybovat v rozmezi od

0 do 1. Hodnota R je zavisla na povaze latky, mobilni a stacionarni faze, zptisobu vyvijeni,
teploté¢ a mnoha jinych faktorech a je obtizn¢ pfenosna a pouzitelna k identifikaci latek. Pokud
vSak méame k dispozici standardy latek, které mohou byt pfitomny v analyzovaném vzorku,
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lze se o identit¢ jednoduSe presvédcit nanesenim roztokli vzorku a standardu o pftiblizné
stejnych koncentracich na jednu TLC desku a vyvinutim chromatogramu vhodnou mobilni
fazi. V tomto pfipadé je také vhodné nanést na start chromatogramu také smés standardu
a vzorku.

Pozn: UV zareni mizZe vyvolat poskozeni zraku! K UV lampam pristupujeme
s ochrannymi brylemi! Nikdy se nedivime primo do zdroje zareni!

V praxi se mizeme Casto setkat s
deformacemi  tvaru skvrn  na TLC
chromatogramu. V prvnim pfipadé dochazi k
protazeni  skvrny, pifipadn¢ k  tzv.

chvostovani. Jev je dusledkem zahlceni
staciondrni faze vzorkem nebo nizké
rozpustnosti vzorku v mobilni fazi. Naneseni
mensiho mnozstvi vzorku by mélo vést ke
ZlepSeni tvaru skvrny. Skvrna ve tvaru
pulmésice oto¢ené¢ho vzhlru je typicky pro
latky silné kyselé¢ (karboxylové kyseliny,
fenoly) nebo siln¢ zasadité (aminy), které se
siln€¢ vazou ke stacionarni fazi. Tvar skvrn

lze wvylepsSit pfidanim malého mnozstvi
kyseliny mravenci (déleni kyselych latek) nebo amoniaku (d€leni bazickych latek) do mobilni

faze. Skvrna ve tvaru palmésice otoceného dolt ukazuje na neopatrné nanaseni vzorku na
start chromatogramu, kdy doslo k poruseni vrstvy sorbentu. V piipad¢€, ze po nanaseni vzorku
na TLC desticku zvolime roztok v pfili§ polarnim rozpoustédle, dojde k vymyti vzorku
k okraji skvrny. Na vyvinutém chromatogramu se pak setkame s tvarem skvrny znazornénym
na poslednim obrazku (zcela vpravo).

Na ctvercove TLC desce lze uskuteCnit dvoudimenziondlni tenkovrstvou
Chromatogram je vyvijen dvakrat, pficemZ sméry vzlindni mobilni faze jsou na sebe kolmé.
K lepsi separaci latek pfispivd moZnost vyvijet TLC chromatogram pomoci dvou rozdilnych
mobilnich fazi. Prakticky postupujeme tak, Ze na start, ktery je vzdaleny 1 cm od obou krajt,
naneseme vzorek, chromatogram vyvineme s jednou mobilni fazi. Po vysuSeni chromatogram
oto¢ime o 90° a nechdme vyvijet druhou mobilni fazi, pfiCemZ do mobilni faze ponoifime
hranu ¢tverce, podél které doslo k rozdé€leni vzorku pfi prvnim vyvijeni.

Pomoci dvoudimenzionalni TLC lze také odhalit, zda se néktera ze slozek vzorku na
vrstvé sorbentu nerozklada. Pokud budeme vyvijet TLC v obou smérech stejnou mobilni fazi,
mély by skvrny vSech latek lezet na diagonale. Skvrny mimo diagondlu patii produktiim
rozkladu.

Kromé¢ analytické tenkovrstvé chromatografie zname také jeji preparativni podobu,
kterd slouzi k separaci vétSich mnozstvi latky ze smési. Také pro preparativni TLC jsou
komeréné dostupné desky s riznymi nosici. Preparativni TLC desky maji obvykle rozméry
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25 x 25 cm, tloustka vrstvy sorbentu se pohybuje v rozmezi 0,5-2 mm. V piipadé preparativni
TLC je vzorek nanaSen na celou startovni ¢aru. Po vyvinuti chromatogramu jsou jednotlivé
pasy slozek smési identifikovany, sorbent je z past vySkraban a latka ze sorbentu
vyextrahovana. Preparativni TLC je vhodna k déleni smési o hmotnosti maximalné nékolika
desitek miligramti.

7.2.2 Sloupcova chromatografie

Sloupcovi chromatografie primarné neni metodou
zcela vhodnou pro identifikaci latek. Jde predevSim §
0 preparativni a Cistici metodu. AvSak vzhledem
k principu metodiky, je zde zafazena do komplexu
ostatnich chromatografickych metod, nebot’ i tato metoda
mize byt po dostate¢né ucinné separaci latek pro
identifikaci latek pouzita.

A\

Tento typ chromatografie se provadi ve vertikalné
upevnénych sklenénych kolonach, coz jsou trubice
ukoncené kohoutem, které umoziuji zachytit stacionarni
fazi  (sorbent) ve tvaru sloupce. Dolni konec
chromatografické kolony je ptehrazen fritou nebo je
zUzena Cast ucpana vatou a sloupec sorbentu je prevrstven
moiskym piskem.

Slozeni mobilni faze mizeme optimalizovat pomoci tenkovrstvé chromatografie na
destickach, které nesou stejny sorbent, jaky chceme pouZit k plnéni sloupce. Oblibena mobilni

[ 1

faze pouzitelna pro déleni organickych latek, se kterou mizeme zacit hledani, je smés hexanu
nebo petroletheru a ethyl-acetatu. Vhodna mobilni faze by méla na TLC desce délit slozky
smesi, pficemz Ry slozek, které nas zajimaji, by mélo byt kolem 0,2 — 0,3. Komercné
dodavand rozpoustédla casto obsahuji mald mnozstvi netékavych necistot, které by po
odpafeni mobilni fize mohly kontaminovat pozadovanou latku. Proto je vhodné vSechna
rozpoustédla pied jejich pouZzitim jako mobilni faze predestilovat.

Jako stacionarni faze se obvykle vyuziva silikagel, méné casto alumina nebo celuldza.
Aktivita silikagelu, tedy mnoZstvi aktivnich mist pfistupnych pro molekuly separovanych
latek, zavisi na obsahu vody v sorbentu. Aktivitu silikagelu 1ze zvysit jeho zahiatim na 150 °C
po dobu nékolika hodin. Pro sloupcovou chromatografii je vhodny silikagel s tizkou distribuci
velikosti zrn, obvykle se uziva silikagel s velikosti zrn 40-60 pm (mesh 60). Pii provadéni
sloupcové chromatografie obvykle pouzivime mnozstvi silikagelu odpovidajici pfiblizné
tiiceti az padesatindsobku hmotnosti separované latky. Pii praci se silikagelem se snaZzime
vyhnout vdechovani jeho prachu!
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Alumina obvykle obsahuje velké mnozstvi aktivnich mist, jeji aktivita je Casto naopak
snizovana michanim s vodou. Podle obsahu vody rozliSujeme nékolik stupnii aktivity
aluminy.

Stupeii aktivity aluminy | 1 i v V
Obsah vody 0,00 % 3,00 % 6,00 % 10,00 % 15,00 %

PInéni chromatografické kolony je naro¢né a pro separaci latek rozhodujici operace.
Napln kolony musi tvofit pravidelny, homogenni sloupec bez bublin a trhlin. Nerovnomérné
rozlozeni sorbentu ma za nasledek rozmyti zon latek a tim ztézuje jejich odd€leni. Rozméry
kolony volime tak, aby po jejim naplnéni ztstal nad sloupcem dostate¢né velky prostor pro
naliti zasoby mobilni faze.

Existuji dva zakladni zptisoby plnéni chromatografickych kolon.

. Prvni metoda spoc¢iva v plnéni kolony suspenzi sorbentu v mobilni fazi. Prakticky se
postupuje tak, Ze si pfipravime suspenzi sorbentu ve zvolené mobilni fazi, suspenzi
zbavime bublinek vzduchu a nechame vychladnout, pokus se smés rozpoustédel po
smichani se sorbentem zahiala. Nasledné kolonu ¢aste¢né naplnime mobilni fazi, do ni
poté opatrné lijeme pies nasypku nebo nalevku se Sirokym stonkem fidkou suspenzi
sorbentu v rozpoustédle. Suspenzi poté nechame v kolon¢ pomalu usazovat.
Pravidelnost sedimentace lze podpofit tim, ze otevieme spodni kohout
a nechame rozpoustédlo z kolony odtékat. Po dikladném usazeni ndplné kolony
pokryjeme sloupec koleckem filtracniho papiru a vrstvou moiského pisku vysokou asi
0,5 cm. Pfi vSech operacich dbdme na to, aby sloupec nevyschl a nedoslo tak ke
znehodnoceni naplnéné kolony!

. Druhé metoda pInéni je vhodna pro téZké sorbenty, jako je naptiklad alumina. V tomto
pfipadé¢ postupujeme tak, ze do kolony naplnéné mobilni fazi sypeme pozvolna
sorbent, ktery nechdme sedimentovat. Pokud s chromatografickou kolonou
nepracujeme, uzavieme ji zabrusovou zatkou, aby mobilni fdze nevysychala.
Abychom dosahli co nejlepsi  dé&lici  GCinnosti, udrZzujeme naplnénou
chromatografickou kolonu v dostatecné vzdalenosti od zdroji tepla, také ji
nevystavujeme piimému slunec¢nimu svétlu.

Po naplnéni kolony otevieme kohout a nechame odtékat mobilni fazi tak dlouho, az
vyschne moisky pisek na sloupci sorbentu. Pozor, nesmi dojit k vyschnuti samotného
sorbentu! Poté se na motsky pisek rovnomérné nanese co nejkoncentrovangjsi roztok délené
smesi v mobilni fazi, otevieme kohout a opét nechdme vyschnout motsky pisek. Nasledné
moisky pisek opatrné pievrstvime mobilni fazi. Opét otevieme kohout a postup jesté
nekolikrat opakujeme, az dojde k vymyti latky z pisku a jejimu vsédknuti do sloupce. V tomto
okamziku mtZeme sloupec prevrstvit veétSim mnozstvim mobilni faze a zadit
s chromatografickym délenim. Otevieme kohout kolony a vychdzejici mobilni fazi
zachycujeme do Cisté kadinky nebo jiné nddoby. V idealnim piipad€ by méla kapalina proudit
v celém prifezu sloupce stejné rychle a delici se latky by mély vytvaret pasy. Prichod
mobilni faze sloupcem urychlime mirnym natlakovanim. Pokud ned¢lime barevné latky,
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a v kolon¢ nejsou patrny pasy slozek, jimadme vytékajici kapalinu po frakcich o malém
objemu, jejichz objem volime podle velikosti samotné kolony.

Frakce pak analyzujeme vhodnou metodou (naptiklad pomoci TLC nebo plynové
chromatografie) a zjiStujeme v nich pfitomnost jednotlivych latek.

Frakce obsahujici jednu latku spojime a rozpoustédla odpafime na rotacni vakuové
odparce.

7.2.3 Plynova chromatografie

Plynova chromatografie (GC — gas chromatography) je rozsifena a oblibena
chromatografickd metoda, kterd je pouzitelna pro dé€leni a analyzu az 20 % vSech zndmych
chemickych sloucenin. Mezi zédkladni vlastnosti, které musi mit sloucenina, aby mohla byt
délena plynovou chromatografii, patfi vysoka tenze par latky pfi teploté 400 °C nebo mensi
a tepelnd stilost pii téchto teplotach. Plynova chromatografie je piedevSim analytickou
technikou, jeji preparativni aplikace jsou vzéacné.

Mobilni fazi je plyn, ktery se v plynové chromatografii oznacuje jako nosny plyn.
Stacionarni fazi je bud netékava kapalina (rozd€lovaci chromatografie) nebo méné casto
pevna latka (adsorpéni chromatografie). Plynny vzorek mize byt pfimo vnesen do proudu
mobilni faze, kapalné a pevné vzorky je potfeba nejdiive prevést do plynné faze rychlym
odpafenim za vysoké teploty v injektoru pfistroje.

Naésledujici obrazek ukazuje blokové schéma plynového chromatografu, realny piistroj
je znazornén v Piiloze 7-3.

Vzorek je wvstiikovan pomoci specialni regulator bisior
stiikacky do injektoru, ktery je vyhiivan obvykle na — prutoku - detektor
150 - 300 °C, zplynény vzorek je poté unaSen plyn split
proudem nosného plynu do chromatografické kolony. D
Soucasti injektoru je také déli¢ toku (angl. split), ktery

umoziuje odvést pry¢ ¢ast nosného plynu se vzorkem
jesté pred jejich vstupem do kolony. Déleni toki

plyni méa predevSim za ukol zabranit zahlceni
tenkych kapilarnich kolon vzorkem, coz vede ke
Spatnému  déleni a deformacim tvaru pikda. termostatova pec

Doporuceny ,,splitovaci pomer*“, tedy pomér toku
plynu kolonou a dé¢licem toku, zavisi na vnitinim priméru chromatografické kolony
koncentraci vzorku.

Naprosta vétSina soucasnych plynovych chromatografii vyuziva kapilarnich kolon
o vnitinim praméru 0,1 — 0,5 mm a délce obvykle 15 — 60 m. Vnitini sténa kapilary je
potazena tenkym filmem stacionarni faze, coz byva netékava kapalina, obvykle odvozend od
polysiloxanti. Pro tyto kolony také plati, Ze jsou z nich latky vymyvany pfiblizné v potadi
odpovidajici jejich té€kavosti. Chromatograficka kolona je umisténa v termostatovaném
prostoru, ktery umoziuje kolonu temperovat na nastavenou teplotu piipadné béhem analyzy
vzorku teplotu podle nastavené¢ho programu ménit. Aplikace teplotniho gradientu béhem
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analyzy ma velky vyznam pfi déleni smési latek liSicich se t€kavosti, kdy zvySenim teploty
muzeme urychlit pohyb méné té¢kavych slozek.

Nasledujici tabulka shrnuje zékladni vlastnosti nej¢astéji pozivanych nosnych plynt

v plynové chromatografii.

Nosny plyn Vyhody Nevyhody
, nizka cena, nizka separacni ucinnost

Dusik T
nizké riziko v ptipadé tniku

Vodik vysoka separacni €innost, vysoké riziko v piipadée uniku

oal i
nizka cena
. velmi dobra separa¢ni u¢innost, Vysoka cena
Helium

nizké riziko v ptipad¢ uniku

Ucinnost chromatografického déleni latek zavisi na volbé typu mobilni a stacionarni

faze a také na rychlosti pohybu mobilni faze. Optimalni rychlost pratoku nosného plynu
kapilarni kolonou se pohybuje v desitkach cm s, Klesa v tomto pofadi: H, > He > N,.

Ke konci chromatografické kolony je pfipojen detektor, ktery registruje chemické

latky vymyvané z kolony. Signél z detektoru je zaznamenavan pocitacem, vysledkem analyzy
je chromatogram, coz je zaznam odezvy detektoru na Case. Existuje fada detektort:

Plamenové-ionizacni detektor (FID) mezi nejpouzivangjsi. Vystup z chromatografické
kolony je vnasen do hofdku a v prostoru plamene je métena vodivost. Pokud plyn
vychazejici z kolony obsahuje spalitelnou latku, dojde jejim hofenim k vzniku iontt a
tim ke zvySeni vodivosti plamene. Vyhodou FID je jeho vysoka citlivost, nevyhodou
nemoznost registrovat nehotlavé latky.

Hmotnostni  detektor. Plynovy chromatograf muze byt vstupem mnoha typt
hmotnostnich spektrometrti (MS). Velkou vyhodou hmotnostni detekce je jeji citlivost
a moznost identifikace latek obsazenych ve vzorku na zéklad¢ jejich hmotnostniho
spektra. Mzeme rozlisit nékolik typl hmotnostnich spektrometri podle fyzikalniho
principu mé&feni. Obecné lze fici, Ze vSechny metody jsou zaloZzeny na ionizaci
molekul a jejich nésledné separaci podle hmotnosti pfi pohybu v elektrickém poli,
v magnetickém poli nebo v kombinaci téchto poli. Vnitini prostory hmotnostnich
spektrometri jsou vycerpany do vysokého vakua, aby se zabranilo nezadoucim
kolizim ionti s molekulami plynu. Hmotnostni detektor vyzaduje pouziti helia jako
nosné¢ho plynu.

Tepelne vodivostni detektor (TCD, katarometr) je nedestruktivnim typem detektoru,
latka mlzZe byt po prichodu detektorem izolovana. Hlavni souc¢ésti tohoto detektoru je
spirala zhotovend z materialu, jehoz vodivost se vyrazné meéni s teplotou. Spirdlou
prochazi konstantni elektricky proud, ktery ji vyhfivd na urcitou teplotu, a kolem
spiraly prochazi proud plynu vychézejici z chromatografické kolony. Pokud se v plynu
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objevi piimés jiné latky, dojde ke zméne jeho tepelné vodivosti a tim i ke zméné
teploty a vodivosti odporové spirdly. Nevyhodou tohoto typu detektoru je jeho nizka
citlivost a naopak vysoka citlivost ke zménadm pritoku samotného nosného plynu.

Nasledujici obrazek zachycuje typicky chromatogram znecisténého vzduchu ziskany
plynovou chromatografii.

Carbon
Dioxide
Carbon
Monoxide Methane
Nitrogen
Oxygen | p H
Hydrogen , ’i | } M || l
» ! U ._-41 { s ._.l Lo oo ‘\_ i
BEREERETDEAEEEFAEEBTE TGS ILE S FNEEE N EEEEERE
00 20 4.0 60 8.0 100 120 140 16.0

(min)

Charakteristikou latky za danych experimentalnich podminek je jeji retenéni cCas ti,
ktery odpovida poloze vrcholu piku. Podobné jako Ry, zavisi t; na mnoha podminkach, av§ak
parametry (priitok nosného plynu, teplota), neméla by se hodnota t;, vyrazné meénit pfi
analyzach na jednom pfistroji nebo na jiném pfistroji pfi pouziti stejné chromatografické
kolony a nastaveni stejnych parametrii. Pokud analyzujeme roztok latek, obvykle se
rozpoustédlo
v chromatogramu objevi jako prvni a nejvétsi pik, jehoz retenéni Cas bude velmi blizky
mrtvému Casu kolony, tedy Casu, ktery potiebuje nosny plyn (nebo latka, kterd se v koloné
nezadrzuje) k prichodu celou kolonou.

Velikost piku, respektive plocha pod timto pikem, je u vétSiny detektord ptimo umeérna
mnozstvi latky ve vzorku. Konstanta imérnosti mezi odezvou a koncentraci se vSak muize lisit
pro rizné latky, proto je pro kvantitativni vyhodnoceni chromatogramu vzdy potieba provést
kalibraci pfistroje a stanovit pro analyzované latky tuto konstantu umérnosti. Napiiklad
odezva uhlovodikli v plamenové-ioniza¢nim detektor je roste linearné s poctem atomil uhliku
v molekule, ale uhlovodik poskytuje vyssi odezvu nez karboxylova kyselina se stejnym
poctem atomu uhliku.

7.2.4 Kapalinova chromatografie

S kapalinovou chromatografii se mizeme setkat v analytické podobé (HPLC - High
Performance Liquid Chromatography) nebo v jejim preparativnim provedeni. Z hlediska
povahy mobilni a stacionarni faze rozliSujeme kapalinovou chromatografii s normalni
a reverzni fazi. Chromatografie s normalni fazi vyuziva jako mobilni fazi lipofilni organicka
rozpoustédla a jako stacionarni fazi sorbenty s hydrofilnim povrchem (silikagel, alumina).
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Varianta s reverzni fazi je zalozena na kombinaci hydrofilni, ¢asto vodu obsahujici, mobilni
faze a nepolarni lipofilni stacionarni faze.

Blokové schéma bézného kapalinového chromatografu je zachyceno na nésledujicim

obrazku.

nasttik

vzorku
@ [ e} detekor

sbérac
frakei

Jako mobilni faze obvykle slouzi smés vice rozpoustédel, pfi pouziti reverzni faze
muze byt mobilni faze pufrovana. Slozky mobilni faze jsou obvykle Cerpany ze zasobnich

nadob do davkovace a misice, ktery 1ze naprogramovat a lze béhem analyzy slozeni mobilni
faze ménit. Pro spravnou funkci pfistroje je potteba provést odplynéni mobilni faze, vétSinou
se tak dé&je v zafizeni predfazeném pumpé. Népli chromatografické kolony klade protékajici
mobilni fazi velky odpor, proto pumpa bézné pracuje pfi tlacich v desitkdch MPa. Nastiik
vzorku do proudu mobilni faze se déje pomoci Sesticestného kohoutu s davkovaci smyckou.
Pti davkovani se nejdiive naplni smycka vzorkem a poté se oto¢enim kohoutu pirepne proud
mobilni faze do smycky se vzorkem.

Velikost davkovaci smycky urcuje objem vzorku vneseného do proudu mobilni faze —
viz nésledujici obrazek.

Vnitini priméry analytickych HPLC kolon jsou obvykle od 2 do 10 mm, délka se
pohybuje v rozmezi 10 — 25 cm. Napln kolon s reverzni fazi je vétSinou zalozena na silikagelu
s velikosti zrn 5 — 10 um, jehoz povrch je modifikovan lipofilnimi organickymi skupinami,
které mohou obsahovat rtizné funk¢ni skupiny a tim modifikovat selektivitu stacionarni faze.

Detekce latek vychazejicich z kolony muze probihat na zdkladé optickych metod
(mé&feni UV absorpce, fluorescence, indexu lomu) nebo elektrochemicky. Stale vétSiho
rozSiteni dosahuji kapalinové chromatografy spojené s riznymi typy hmotnostnich
spektrometra.

Pokud slouzi kapalinovy chromatograf k preparativnimu déleni latek, je obvykle za
detektor zafazen jimac frakci, ktery mize automaticky jimat frakce o zadané velikosti, nebo
mize pfepinat mezi frakcemi podle signélu ptichazejiciho z detektoru.
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V chemické laboratofi se pomérné Casto setkdvame s potfebou pracovat pii tlacich
nizsich, nez je tlak atmosféricky, tedy za podtlaku. Je-li podtlak dostatecné velky, hovoiime
0 vakuu. Svyuzitim vakua provadime napf. podtlakovou filtraci, vakuovou destilaci ¢i
sublimaci, vakuum je nezbytné rovnéz pti anaerobnich pracovnich technikach typu vakuové
linky a Schlenkovych nadobek. Urcité problémy s jeho vyuzivanim vSak piinasi skutecnost,
ze vakuum muze byt rizné¢ hluboké, ponévadz atmosféricky tlak soudoba vakuova technika
dokdze snizit minimalné¢ o 10 tadd, a Ze rGzné rozsahy vakua je tfeba generovat a méfit
odlisSnymi zptsoby. VSechny otazky spojené s generaci i méfenim nizkych tlakii a chovanim
plynii za téchto podminek jsou pfedmétem zajmu vakuové fyziky a pro chemika vétSinou neni
zapotiebi ovladat tuto problematiku v tak Sirokém rozsahu. Na druh¢ strané by vSak m¢l mit
alespon zakladni védomosti o vakuové technice, aby se orientoval v Siroké nabidce vyvév,
vakuometrd a dalSich komponent vakuovych systémt a byl schopen sestavit z nich
jednoduché vakuové aparatury a vyuzivat je pro chemické ucely. Nasledujici kapitola mize
slouzit jako iivod do této problematiky.

8.1 Tlak a jeho jednotky, rozdéleni vakua podle velikosti tlaku a zakladni
pojmy vakuové techniky

Neuspotaddany tepelny pohyb molekul ¢i atomli plynu vede kjejich neustalym
narazlim na stény nadoby, v nich je plyn uchovavan, a ty se projevuji jako tlak plynu na stény.
Tlak je fyzikalni veli¢ina a je definovan jako pomér velikosti sily F a plochy S, na niz sila F
pisobi, p=F/S. Hlavni jednotkou tlaku v soustavé SI (v CR platné od r. 1991) je pascal, coz je
tlak, kdy na plochu jednoho m? kolmo piisobi rovnomé&mé rozlozena sila jednoho newtonu.
Vyjadieno v zékladnich jednotkach SI mé tedy rozmér 1 Pa=N/m?=kgm s?/m?=kgm™ s
V technice se pro vyssi tlaky ¢asto pouZzivaji ndsobky této jednotky: kPa a MPa. V prubchu
doby byla ov§em zavedena cela fada dalSich jednotek tlaku, jako jsou bar, fyzikalni atmosféra
(atm) €1 Torr. Vz4jemny prevod mezi nejbéznéjSimi jednotkami tlaku zachycuje Tab. 8-1.

Tab. 8-1 Ptevodni vztahy mezi jednotkami tlaku

Pa mbar Torr atm
Pa 1 1-10% | 17,5006 -10° | 9,8692 -10°°
mbar 10° 1 0,75006 | 9,8692 10"
Torr | 133,322 |1,33322 1 1,3158 -107
atm | 1,01325-10” | 1013,25 760 1

128



8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

Ve vakuové technice zaujima urcité zvlastni postaveni jednotka torr. Je to tlak, jenz je
roven hydrostatickému tlaku, vyvolanému sloupcem rtuti o vySce 1 mm, 1 Torr = 1 mm Hg,
a podle definice je to soucasné 1/760 hodnoty fyzikalni atmosféry. Ackoliv jiz nepatii mezi
platné jednotky, pro ndzornost definice a tudiz i pfedstavy o skutecné velikosti uvazovaného
tlaku, pretrvava jeji pouzivani a zejména v chemickych publikacich autorti z anglosaskych
zemi se muzeme stale setkat s vyjadiovanim velikosti vakua v mm Hg. V téchto uéebnich
textech budeme z divodu procvicovani pievodu jednotek pro oblast nizkého vakua uvadét
tlak pievazné¢ v Torr nebo mbar, zatimco tlaky ve sttednim a vysokém vakuu budou
vyjadiovany hlavné v Pa.

Ve fyzice i technice hovotfime o vakuu ve vymezeném uzavieném prostoru, je-li v ném
tlak plynti vyrazné nizsi, nez je okolni atmosféricky tlak, pficemz neni vymezeno, o kolik ¢i
kolikrat ma tlak byt niz$i. AvSak vzhledem k okolnosti, Ze rozdilnd uroven vakua vyzaduje
jeho vytvafeni riznymi typy vyvév, jeho méfeni odliSnymi vakuometry, jez jsou zaloZzeny na
rozdilnych fyzikélnich principech a odliSnou konstrukci odpovidajicich vakuovych aparatur,

rozliSujeme vakuum na nékolik trovni podle rozsahu dosahovaného podtlaku
(Tab. 8-2).

Tab. 8-2 Orientacni rozdéleni urovni vakua podle rozsahu tlakt a jejich typické aplikace

Rozsah tlaka

Uroveii vakua Vyuziti v chemické laboratori

p/Torr
L podtlakova filtrace, vakuova destilace, suseni
10°-1
Nizké ve vakuu
Stedni 1103 technika Schlenkovych nadobek, evakuace
pfestupnich komor rukavicovych boxi
) ) technika vakuové linky, Dewarovy nadoby
¢ 10%-107 ’ ’
Vysoké molekulova destilace a sublimace
, rentgenové lampy, hmotnostni spektrometry,
Eﬂﬁi‘/‘;ywke 107 -10"2 elektronové mikroskopy, rentgenova

fotoelektronova spektroskopie (ESCA)

Jak je patrné, v chemickych laboratofich je vétSinou vyuzivano nizké a stfedni
vakuum, zatimco s vysokym vakuem se setkdvame pouze u specialnich pracovnich technik
a UHV je nezbytné pro provoz nékterych ptistrojii. V nasledujici kapitole se proto orientacné
seznamime s nékterymi postupy, jimiz se vakuum vytvari. Jesté predtim si vSak struéné
vysvétlime nékteré dilezité pojmy vakuové techniky, které nam umozni lépe pochopit proces
vytvareni vakua.

Protoze vytvareni vakua znamend snizovani tlaku ve vakuovém systému, je ziejme, Ze
dalezitym faktorem ovliviiujicim rychlost tohoto procesu bude charakter toku Cerpaného
plynu. Reélnéd vakuova aparatura je zpravidla tvofena riznymi nddobami, jeZ jsou navzajem
propojeny trubicemi s ventily nebo kohouty a jsou &erpany vyvévou. Cerpany plyn tedy
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vétSinou poteCe trubicemi kruhového prifezu a pfitom bude ve ventilech ¢i kohoutech
prochazet kratkymi zazenymi tseky. Z hydrodynamickych zakont vyplyva, ze pratok plynu
bude tim snazsi, ¢im budou mit trubice vétsi vnitini prameér, kdezto s rostouci délkou potrubi
L Ize ocekavat narist jeho odporu, jenz bude prutok zpomalovat. V pifipadé plynli vSak
zpiisob proudéni zavisi také na urovni vakua ¢ili na tlaku plynu, popf. na tlakovém gradientu.

Existuji tfi zékladni typy toku plynu: turbulentni, viskozni neboli lamindarni a
molekularni, které 1ze charakterizovat rozdilnymi hodnotami tzv. Knudsenova cisla K, = lg/d,
kde Iy je stiedni volna draha molekul ¢erpaného plynu a d je vnitini pramér potrubi. Stfedni
volna draha je primérna délka drahy, kterou molekula urazi mezi dvéma po sob¢ jdoucimi
srazkami jinymi molekulami. S postupné klesajicim tlakem se gz prodluzuje, takze jeji délka
je nepfimo Gmérma4 tlaku. Jak se velikost g méni v rozmezi tlaku 760 — 1-10° Torr ukazuje
Tab. 8-3.

Tab. 8-3 Zavislost poétu molekul N v 1 cm?® a hodnoty jejich Iy na tlaku plynu

p/ Torr p/Pa N/cm? s / cm
760 1,01-10° 2,46:10" 6,7-10°
1 1,33-10° 3,25-10%° 5,1-10°
1-10° 1,33-107 3,25-107 5,1
1-10° 1,33-10™ 3,25-10% 5,1-10°

Zahajime-li Cerpani aparatury, v niz je vzduch pfi atmosférickém tlaku, jeho proudéni
je zprvu turbulentni, doprovazené vznikem viri a smycek zpétného toku. Proud plynu je
pritom umérny jeho tlaku. V takovém proudéni existuje vétsi pravdépodobnost srazek mezi
molekulami plynu navzajem nez narazti molekul na sténu trubice. Poklesne-li tlak pod
piiblizné 20 kPa, turbulentni proudéni piejde na viskdzni tok, kdy |y < d/100, coz pfi
pramérech trubic uZivanych na chemickych vakuovych aparaturdch odpovida tlaklim cca
20 kPa — 10 Pa. Protoze proudéni plynu je zpomalovano tfenim o stény trubice, je v jejich
rychlosti zavisi na viskozité¢ plynu, oznacuje se proudéni jako viskozni a K, < 102 Pri
viskoznim toku jsou vzdjemné srazky molekul plynu i jejich ndrazy na stény stejné
pravdépodobné.

Jestlize pfiblizné plati d = |y, uplatiuji se jak viskozni, tak i nové se objevujici
molekularni proudéni, takZe hovofime o visk6zné-molekuldrnim toku. Jeho rozsah ptiblizné
vymezuje nerovnost 1 > K, > 102 Poklesne-li tlak jests vice a stfedni volna draha molekul
je delsi nez primér potrubi, K, > 1 a ke kolizim mezi molekulami plynu jiz prakticky
nedochdzi. Pro b&Znou svétlost potrubi to odpovida tlakiim niz§im nez 10" Pa, kdy je
vodivost trubice urena pouze jejimi rozméry a nezavisi na tlaku. Nazorné toto vymezeni
existence jednotlivych druht toku plynu vzhledem Kk vnitinimu priméru potrubi a tlaku plynu
zachycuje graf na Obr. 8-1.
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Ve vakuové technice se pouziva dvoji zptisob vyjadieni rychlosti priitoku plynu:

o rychlost hmotnostniho prutoku Q (angl. throughput or mass flow rate) je definovan
jako soucin tlaku a objemu plynu, ktery zvolenym mistem protece za jednotku ¢asu
Q = pV/t [Torr dm® 5] nebo napt. [Pa m® s]. Pouziva se rovnéz k vyjadieni velikosti
natékdni plynu netésnosti vakuové aparatury.

o rychlost objemového toku S (angl. volumetric flow rate) je vyjadiena objemem plynu
proslym za jednotku ¢asu S = V/t = Q/p [dm® s*] nebo [m* hod™]. Srovnavat lze
pouze hodnoty S, jez se vztahuji k témuz tlaku. Ve stejnych jednotkach se rovnéz
vyjadiuje Cerpaci rychlost vyvév — viz Obr. 8-5 a Obr. 8-8.

Jednim z klicovych pojmti vakuové techniky je vakuova vodivost C, ktera se vztahuje

K potrubi, ventilim, a jinym prvkim vakuovych systémt. Je urena vztahem:

Q
P.— P,

Jednotky vodivosti i rychlosti objemového toku jsou shodné, avSak vakuové vodivost
neni skute¢ny pritok plynu, nybrz pouze schopnost takovy prutok umoznit (tzv. pasivni tok).
Pii konstrukci vakuovych aparatur je nutné dbat nejen o jejich dobrou tésnost, ale také
o sladéni Cerpaci rychlosti vyvévy s vodivosti vakuového systému. Sestava-li takovy systém
z n prvki o rizné vodivosti zapojenych za sebou, je jeho celkova vodivost C; dana rovnici
) = ) + 1 +... 1 , kdezto thrnnou vodivost paralelné fazenych prvki Ize vyjadfit jejich
Ct Cl CZ Cn
souétem Ci=C; +C, + ... C,.

C-= , kde p; = tlak plynu na vstupu a p, = tlak na vystupu z trubice ¢i jiného prvku.

Pro vypocet vodivosti potrubi ¢i otvorti byly odvozeny vztahy, které se 1isi podle
charakteru toku plynu a tudiz tlaku, pfi némz Cerpani probiha. Pro ¢erpani vzduchu v oblasti

viskozniho toku pii 293 K napt. plati: r* o
C, =216-10° %
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kde r[m] = polomér otvoru trubice, L[m]=délka trubice a py = (p1 — p2)/2. Pro jiné plyny je
numericky koeficient odliSny, ponévadz maji jinou viskozitu.
Naproti tomu, vodivost trubice pii molekularnim toku a 293 K vyjadiuje rovnice:

r3

C,, =9,67-10°

Vodivost tedy jiz nezavisi na tlaku Cerpané¢ho plynu, ale vyhradné na geometrii uvazované
casti vakuového systému. Je pifimo Umérna tieti mocniné vnitiniho poloméru trubice a
nepfimo umérna jeji délce. Z toho vyplyva, ze pii tlacich p < 107 Torr Ize dosahnout dobré
vakuové vodivosti, konstruujeme-li aparaturu s co nejkrat§im potrubim o co nejveétsi svétlosti
a osazujeme ji kohouty velkym primérem vrtani jadra, resp. ventily s velkym otvorem sedla.
Vliv svétlosti potrubi na rychlost ¢erpani ndzorné¢ dokumentuji nasledujici udaje prevzaté
z literatury, kde t je skutedné zméfena doba potiebna ke sniZeni tlaku z 1-102 na 1:10” Torr
V naddobé o objemu 5 dm®, jez je s vyvévou spojena trubici o délce 500 mm.

Délka trubice L / mm 0 500 500 500 500
Vnitini & trubice 2r / mm 20 20 [ 2073 @] 10 3
t/s 14,3 215 30,8 64 1800

?) 7,3 mm je pramér vrtani vakuového kohoutu umisténého v poloving délky trubice

8.2 Vytvareni vakua, druhy vyvév a jejich charakteristiky

V uzavieném prostoru vytvarime, Cili generujeme, vakuum od€erpavanim ptitomnych
plynt prostfednictvim vyvév. Podle pracovniho principu lze vyvévy rozdélit na transportni a
adsorpéni. Transportni vyvévy mizeme dale dé¢lit na vyvévy mechanické, u nichz se
periodicky méni objem jejich pracovni komory a vyvévy hybnostni, ve kterych je molekulam
plynu mechanicky pfeddvan impuls, jenZ usmériiuje jejich pohyb smérem ven z cerpaného
prostoru. V obou piipadech odcerpavané molekuly plynu prochazeji vyvévou, zatimco
u adsorp¢nich vyvév jsou v disledku fyzikalni sorpce nebo chemisorpce zachycovany uvnitf
vyvévy. Dalsi déleni uvedenych kategorii zachycuje nize uvedeny diagram.

Transportni vyvévy, které odCerpany plyn okamzité¢ vypoustéji do atmosféry, jsou
schopny pracovat kontinudln¢, kdezto adsorpéni vyveévy, v nichZ se plyn postupné hromadi,
maji jen omezenou kapacitu, a proto pracuji v cyklech. Dalsi rozdil mezi jednotlivymi druhy
vyveév piedstavuje skutecnost, Ze jenom néckteré jsou schopny Cerpat jiz od atmosférického
tlaku (760 Torr), zatimco ostatni (Rootsovy, difuzni, turbomolekularni a adsorpéni) vyzaduji
pocatecni snizeni tlaku, €ili vytvofeni tzv. ,,predvakua®, jinou vyvévou. Vykon vyvévy dale
udava tzv. mezni tlak, coz je nejvyssi vakuum, kterého vyvéva muze dosédhnout. Kazdou
vyvévu tedy miizeme charakterizovat rozmezim tlakli, v némz je schopna plyny cerpat. Pro
vyvévy, které se nejCast€ji pouzivaji v chemické laboratofi, jsou tato rozmezi uvedena
v Tab. 8-4.
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pistové Toeplerova, membranové
mechanické
rotacni rotacni olejové, Rootsovy
Transportni
hybnostni ejektorové (vodni, Venturiho)
difuzni (rtutové, olejové)
Vyvévy
turbomolekularni
kryosorpéni s molekulovym sitem
Adsorpcni
chemisorpéni, vyuZivajici aktivni kov (titanova sublimacni)

Tab. 8-4 Rozsah pracovnich tlaki béznych laboratornich vyveév

Rotaéni Rotaéni Difuzni
. _ | Membr. | Membr. L, L, L,
Vyvéva Vodni oot 3-st olejova olejova olejova
' ' 1-st. 2-st. 3-st.
Pracovni 760—10" | 760-10" | 10%az 10”° -
tlak / Torr | (0010 | 760-51 760-1 az 102 9 ) 107 az 108

9 parciélni tlak vzduchu, proplachovaci ventil uzavien

Z porovnani hodnot mezniho vakua s ¢iselnymi udaji v Tab. 8-2 je ziejmé, zZe
u vétSiny vyvev se jejich mezni vakuum nekryje s hranicemi jednotlivych trovni vakua a Ze
pro Cerpani v celém rozsahu nékteré rovné vakua se ¢asto neobejdeme bez telné kombinace
dvou rtiznych vyvév, napt. olejové rotacni + difuzni.

Vykon vyvévy charakterizuje rovnéZz jeji jmenovitd saci rychlost, ktera se udava
vdm® s, dm® min™ nebo v m® hod™. Pro dany typ vyvévy saci rychlost pievazng zavisi na
jeji velikosti, resp. velikosti jeji pracovni komory, zatimco hodnota mezniho vakua je
vyvévy a jeji saci rychlosti témét neméni. Pokud Cerpame v oblasti HV a zejména UHV, je
tieba vést v patrnosti také skutecnost, Ze hybnostni a adsorpéni vyvévy Cerpaji nékteré plyny
méné efektivné nez jiné, takze saci rychlosti pro jednotlivé plyny se mohou vyraznéji lisit.
U turbomolekularnich vyvev, napt. saci rychlost pro H, obvykle dosahuje pouze 66 — 75 %
saci rychlosti pro Nj. To samozifejm¢é znamend, Ze slozeni zbytkovych plynil v ¢erpaném
prostoru se postupné méni a plyny se obohacuji vodikem a heliem.
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Na vyveévy nejcastéji pouzivané V chemickych laboratofich se nyni podivame
podrobnéji a sezndmime se s jejich typickymi technickymi parametry a provoznimi specifiky.

8.2.1 Ejektorové vyvévy

Cinnost ejektorové vyvévy je zaloZena na strhavani molekul Gerpaného plynu rychlym
proudem Kapaliny nebo plynu, ktery prochazi tryskou, v niz je urychlovan. V dusledku
vzniklého rozdilu tlaki je plyn z Cerpaného prostoru nasavan do vyvévy a spolu s pracovni
tekutinou odvadén pry¢€. Z ejektorovych vyvév je v souc¢asné dob¢ vyuzivana predevsim vodni
vyvéva znazornéna v podélném fezu na Obr. 8-2. Je-1i vodni vyvéva spravné zkonstruovana,
jeji mezni tlak se prakticky rovna tenzi vodni pary pii dané teploté vody. Nizsiho tlaku by
bylo mozné dosahnout pfi pouziti pracovni kapaliny s nizsi tenzi pary pii laboratorni teploté.
Vodni vyvévy jsou vyrabény sklenéné, plastové i1 kovové, a protoZze maji jednoduchou
konstrukei, jsou také levné. S narlstajici cenou vody se ovSem znacné prodrazuje jejich
provoz, ponévadzZ spotieba vody se pohybuje mezi 0,5 — 1 m*hod™. Z provozniho hlediska je
nebezpecna jejich tendence k preruSeni Cerpani a zaplaveni evakuovaného prostoru vodou pii
vybavenych zpétnym ventilem, ktery zamezuje proniknuti vody do saci hadice. Kromé toho
mezi vyvévu a recipient vzdy vkladame prazdnou pojistnou naddobu — promyvacku nebo
kulatou vakuovou barku.

Vodni vyvévy, jsou-li zhotoveny ze skla nebo plastu (PP, PTFE) - (Ptiloha
8-1), vcelku dobte odolavaji korozivnim plyniim a param, jez se ve vodé rozpoustéji nebo se
ji navic hydrolyzuji. Jestlize se vSak v pribc¢hu Cerpani, napt. pii vakuové destilaci nebo
evakuaci exsikatoru, dostaneme do rezimu statického vakua, kdy jiz do vyvévy téméf zadny
plyn nepfichazi, vodni para difunduje zpét smérem k Cerpané aparatute. V dasledku reakce
vody s destilovanou latkou nebo jeji absorpce vysouSedlem, miZze se potom v aparatuie
vytvofit nizsi tlak, nez je mezni vakuum vyvévy. Vysledek je stejny jako u nahlého poklesu
tlaku vody v potrubi a voda za¢ne proudit do ¢erpané aparatury.

~

1. Privod vody tlakem 0,4 - 0,6 MPa

2. Télo vyvévy

3. Saci otvor, kterym je vyvéva pripojena

k evakuovanému prostoru

4. Tryska, v nizZ dochazi ke snizeni tlaku 5

\L Obr. 8-2 Rez sklenénou vodni vyvévou
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Bliz$i ptedstavu o vykonech vodnich vyvév nam mohou vytvofit technické udaje plastové
vyvévy, ktera je v soutasné dobé v CR na trhu:

Mezni tlak pfi teploté vody 11 °C 12 Torr
Saci rychlost (zavisi na tlaku vody) 0,5—1dm® min®
Spotieba vody pii pietlaku 0,4 MPa 8 dm® min™

Je ziejmé, Ze saci rychlost vyvévy je nizka a spotieba vody znacna.

Aby se snizily provozni néklady, byly vyrabény také vodni vyveévy s uzavienym
okruhem provozni kapaliny, kterd byla pohanéna elektrickym cerpadlem a cirkulovala mezi
vyvévou a zasobni nadrzkou na vodu. Vzhledem k malému ptetlaku cerpadla vSak jejich
mezni tlak cCasto dosahoval pouze 50 — 80 Torr, a proto byly pouzitelné pouze pro
podtlakovou filtraci.

Mensi provozni ndklady vykazuji rovnéZz Venturiho vyvévy, které misto vody
vyuzivaji stlaceného vzduchu o tlaku 0,5 -0,6 MPa. Pii spottebé 20 — 140 dm?® min™ dosahuji
vakua 50 — 75 Torr a pocate¢ni saci rychlost pii tlaku 760 Torr se pohybuje v rozmezi
10 — 90 dm® min™’. Vyznacuji se vSak zna¢nou hlu¢nosti, a uplatiiuji se proto spise pi Cerpani
centralnich rozvodii vakua v pramyslu.

8.2.2 Membranové vyvévy

Uvedené nedostatky vodnich vyvév vedly v poslednich 20 letech k jejich postupnému
nahrazovani membranovymi vyvévami. Ty jsou sice nesrovnateln¢ drazsi, umoziuji vSak
dosdhnout o tad niz§tho mezniho tlaku, mnohem vysSich sacich rychlosti a s pomoci
elektronické kontroly dovoluji piesné€ udrZzovat nastavenou hodnotu tlaku.

Z konstruk¢niho hlediska patii mezi mechanické vyvévy, u nichZ je transport plynu
zajiStovan vratnym pohybem pistu, klasicky pist vSak byl nahrazen pruznou membranou
z elastomeru. Cyklicky pohyb membrany v pracovni komote je zprostiedkovan vackovou
hiideli s ojnici, ktera prevadi otaceni elektromotoru na posuvny pohyb membrany (Obr. 8-3).
Jednosmérny transport Cerpaného plynu zajiStuje cyklické otevirani a uzavirani pracovni
komory sacim a vyfukovym ventilem. Jedna pracovni komora, umoziiuje dosazeni podtlaku
okolo 50 Torr, coz je dano hlavné
pomérem objemi pracovni komory a
tzv. mrtvého prostoru, z néhoz

membrana neni schopna plyn vytlagit. - Saci ventil
. Pracovni komora vyvévy

Niz§itho mezniho tlaku vSak lze R ——

dosédhnout propojenim dvou az ctyr . Ojnice
vyvév do série, kdezto paralelni ~Natkovd hidel
. Vyfukovy ventil

N A, WNR

Obr. 8-3 Konstrukce pracovni . Membréna v horni dvrati

komory membranové vyveévy a
ovladani pohybu membrany
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spojeni vede ke scitani jejich sacich rychlosti.

V soucasné dobé maji piedni svétovi vyrobcei velmi Siroky sortiment membranovych
vyvev, ktery zahrnuje 1- az 4-stupiiové vyveévy, jez se vedle normalniho provedeni dodéavaji
rovnéz v tzv. ,,chemické verzi“. V téch jsou hlavy vyvévy, které obsahuji pracovni komoru,
vétsinou zhotoveny z PTFE, jenz tvoii i vnéj$i vrstvu membrany a ventily jsou z Kalrezu.
Jsou proto chemicky odoln€jsi oproti normalnimu provedeni, kde hlava vyvévy muize byt
zhotovena z hliniku, PPS nebo PVDF, a membrana z neoprénu nebo Vitonu. Typické hodnoty
vykonii 1- az 4-stupnovych membranovych vyvév fy Vacuubrand piinasi Tab. 8-5.
U ostatnich vyrobcti je dosahovany mezni tlak obdobny, pokud vSak vyrabéji pouze vyvévy
pro laboratorni pouZiti, jejich saci rychlost se pohybuje v rozmezi 1 — 4 m*hod™.

Tab. 8-5 Saci rychlost a mezni tlak dosahované 1- az 4-stupnovymi membranovymi
vyvévami a ptiklady jejich typickych laboratornich aplikaci

Pocet stupiii vyvévy 1 2 3 4
Saci rychlost / m* hod™ 1-16 2-10 1-12 2-10
Mezni tlak / Torr 50 -75 5-8 1-15 0,5
podtlakova vakuova vakuova destilace,
Aplikace filtrace, desti Ia;e, anaerobni techniky,
vakuové suseni | rota¢ni predvakuum pro
odparky turbomolekularni vyvévy

Vyssi saci rychlosti jsou zapotiebi spiSe pro vakuové technologie vyzadujici Cisté,
,,bezolejové vakuum.

Saci rychlost ovSem nezlstava stejna v celém rozsahu pracovnich tlakti vyvévy. Jak je
patrné z kiivky zavislosti saci rychlosti 3-stupfiové membranové vyvévy na tlaku ¢erpaného
plynu (Obr. 8-4), jmenovitou saci rychlost 1,2 m* hod™ si vyvéva udrzuje v rozsahu tlakii
1000 — 10 mbar. Potom nastava rychly pokles, takZe pti tlaku 2 mbar je saci rychlost pouze
0,3 m* hod™ a pfi 1,5 mbar rychlost poklesne na 0,1 m*® hod™, takze derpani prakticky ustane.
Proto je tlak 1,5 mbar povaZzovan za mezni tlak uvedené vyvévy.

10
S [m3h1] ——HH
N920AP. ||
7T
] - =~ = — =
AR
N 920 KT.. |
et Obr. 8-4 Vliv tlaku ¢erpaného plynu na
saci rychlost 3-stupiiové membranové
vyvévy KNF Neuberger N 920 AP
o 100 1000
p [mbar]

Uzitna hodnota membranové vyvévy muze byt vyrazné zvysena, je-1i vyvéva doplnéna
vhodnym pfislusenstvim. VSe byva integrovano do tzv. chemické cerpaci jednotky, kterou
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obvykle tvofi chemickd membranova vyvéva, elektronicka regulace vakua
s elektromagneticky ovladanym zavzduShovacim ventilem, separacni banka zachycujici
kapky nebo pevné ¢astice na vstupu do jednotky, zpétny chladi¢ a baika pro kondenzat na
vystupu z vyvévy (Ptiloha 8-2). Vyvéva je nejcastéji 2- nebo 3-stupniova a Cerpaci jednotka
obvykle dosahuje jen nepatrné vyssiho mezniho tlaku nez samotna vyvéva. Jeho zvyseni je
dasledkem vétsSiho poctu teflonovych trubic a fitinkd, které propojuji jednotlivé soucasti
cerpaci jednotky. To samoziejmé vede k urCitému naristu difuze atmosférického vzduchu
sténami potrubi a ke zvétseni povrchu siln€ se odplynujicich plastt.

Hlavni vyhodou téchto cerpacich jednotek je moZnost nastaveni a udrzovani
libovolného tlaku v rozmezi atmosféricky tlak — mezni tlak, coz je velmi uzitecné pfi
procesech, kdy na konstantni urovni vakua opravdu zalezi, napt. pii d€leni latek vakuovou
rektifikaci nebo pfi regeneraci rozpoustédel na rotaéni odparce. V piipadé, Ze objem
cerpané¢ho prostoru je vzhledem k saci schopnosti vyvévy pfili§ maly, nemusi vSak byt
regulace tlaku zavzdusnovacim ventilem dostate¢na a pii Cerpani se kratkodob¢é dostavame
o jednotky az desitky Torr pod nastavenou hodnotu. V takovych piipadech je ucelné pouzit
cerpaci jednotku s vyvévou v provedeni VARIO, u niz Ize regulovat pocet pracovnich cykla
vyvévy vrozmezi 1 — 60 s, a tak prizpasobit erpaci rychlost konkrétnim pozadavkim.
Standardni provedeni vyvévy ma totiz stdlou pracovni rychlost danou kmitoctem napéjeciho
proudu, tedy 50 nebo 60 Hz. Pii dlouhodobém provozu piinasi pouzivani systému VARIO
rovnéz nezanedbatelné uspory ve spotiebé elektrické energie.

8.2.3 Rotacni olejové vyvévy

Olejové rotacni vyvévy predstavuji nejrozsifencjsi skupinu mechanickych vyveév,
jejichz ¢innost je zaloZena na cyklickych zménach objemu pracovni komory. Komora nejprve
svilj objem zvétSuje, takZe v ni dochazi k poklesu tlaku a Cerpany plyn je nasadvan dovnitf.
V druhé fazi je komora oddélena od Cerpané aparatury a jeji objem se postupné zmensuje.
Tlak plynu zachyceného v komote proto narista a po dosazeni urcité hranice otevie vystupni
ventil a je vytlaten ven z vyvévy. Ze tii postupné vyvinutych konstrukénich feSeni se nakonec
vétSinou prosadila vyvéva se dvéma vnitinimi
Soupatky zndzornénd v fezu na Obr. 8-5.

Vypustni
ventil

; —— Rotor

Proplachovaci Obr. 8-5 Vnitini konstrukce
ventil 1-stupiiové rotaéni olejové vyvévy

\. J

Jak je patrné, ve valcové duting statoru se otaci excentricky uloZeny valec mensiho
priméru (rotor), jenZ ma v radialnich drdzkach na obvodu proti sob¢ uloZena dvé Soupatka,
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ktera jsou pruzinami tlacena ke sténé statoru. Cely rotor je ponofen do oleje, ktery vypliuje
zbyvajici prostor statoru, skiifi vyvévy a je v ném také ponofen vystupni ventil. Ulohou oleje
je:

e vakuove¢ tésnit jednotlivé soucasti vyveévy

e zajiStovat dostate¢né mazani kluznych dila

e chladit ¢asti vyvévy, které se ohiivaji teplem uvolilovanym pfi stlaceni plynu a tfenim

Ptitom by olej mél byt tepeln¢ stabilni, nehoflavy, netoxicky, a mél by mit nizkou tenzi par a
stabilni viskozitu v Sirokém rozsahu teplot. Nejcastéji se vyuzivaji mineralni uhlovodikové
oleje, které jsou nejlevnéjsi a jejichz vlastnosti Ize do zna¢né miry ovlivnit jejich slozenim.
Vicekrat destilované frakce maji také nizkou tenzi par 10* — 10 Torr. Jelikoz jsou nevhodné
pro Cerpani Cistého kysliku, jenz je za tepla oxiduje, byly nahrazovany syntetickymi oleji na
bazi polysiloxand nebo estert kyseliny fosfore¢né, jez vSak nezajistuji dostatecné mazani a
v piipadé esteri podléhaji také pozvolné hydrolyze vodni parou piitomnou v Cerpanych
plynech. V soucasné dobé¢ se pro ¢erpani agresivnich plynti ¢i par mohou pouzit oleje na bazi
perfluoropolyethert (PFPE), které odolavaji kysliku, halogeniim i t¢kavym halogenidiim a
silnym kyselinam nebo zdsadam. Jsou vSak velmi drahé. Vyhodné je jejich soucasné pouziti
VvV rotacni 1 pfipojené difuzni vyvéveé, kdy se nemusime obdvat kontaminace oleje v jedné
vyvéve jinym olejem z vyveévy druhé.

PFPE oleje jsou chemicky natolik odolné, Ze v nich mohou dlouhodobé pietrvavat
rozpus$téné i1 velmi agresivni plyny, které mohou zpiisobit korozi vnitiniho povrchu vyvévy a
jeji nasledné zadfeni. Proto je uzitené pouzivat je ve vyvévach, jeZz jsou vybaveny
kontinualni recirkulaci olejové napln¢ externi kolonou s alkalickym sorbentem, napf.
aktivnim Al,Os, ktery z oleje odstranuje kysele reagujici primesi.

Aby ve vyvévach nedochazelo ke kondenzaci par vody nebo rozpoustédel a k nasledné
degradaci oleje, jsou Casto vybaveny tzv. proplachovacim ventilem (,,gas ballast), kterym lze
do vyvévy pfipoustét vzduch, popf. inertni plyn. Vzduch ptichazi do té ¢asti pracovni komory,
kde dochazi ke kompresi Cerpanych plynill, a proto se jejich podil ve vypuzovaném plynu
v dob¢ nejvétsiho stlaceni snizuje. Celkovy tlak ale vzrista, takze je zajiSténo otevieni
vypustniho ventilu a vypuzeni par z pracovniho prostoru vyvévy. Tak je omezena moznost
jejich kondenzace ve vyvévé a rozpousténi v oleji. Ventil obvykle otevirame, hrozi-li
nebezpedi, ze do vyvévy mize nahle vniknout vétsi mnozstvi par, které nebudou zadrzeny
ve Vymrazovacce. Protoze se ale pii otevieném ventilu sniZi limitni vakuum 10 — 100 X,
pomine-li ohrozeni, proplachovaci ventil op&t uzavirame. Zivostnost olejové naplng i samotné
vyvévy muizeme prodlouZit, jestlize po ukonceni prace vyvévu ponechdme co nejdéle
V provozu s otevienym proplachovacim ventilem, aby se olej zbavil pohlcenych par.

Na kvalité oleje zavisi, zda vyvéva bude v provozu dosahovat jmenovitého mezniho
tlaku a v neposledni fadé ovliviiuje i jeji zivotnost. Proto preventivné branime kontaminaci
oleje korozivnimi latkami jejich zachytdvanim ve vymrazovacce chlazené kapalnym N
a zafazené mezi aparaturu a vyvévu. Tato vymrazovacka soucasné zachytava také olejové
pary, jez by ve statickém vakuu mohly difundovat z vyvévy do aparatury. Doslo-li pfesto
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k priniku korozivnich latek do vyvévy, pokusime se je neprodlené odstranit otevienim
proplachovaciho ventilu a proplachnutim oleje pfisavanym vzduchem. Pokud to konstrukce
proplachovaciho ventilu umoziuje, mela by vyvéva byt proplachovana vysusenym vzduchem
nebo inertnim plynem, aby nedosSlo k hydrolyze kontaminujici slouceniny uvnitt vyvévy.
V ptipad€ rozsédhlejsi kontaminace vyvévy se doporucuje olej okamzit¢ vypustit, vyvévu
nekolikrat proplachnout malym mnoZstvim Cistého oleje a poté ji naplnit novym olejem.

Mnozstvi olejové napln€é ve vyveéveé pravidelné kontrolujeme prostiednictvim
olejoznaku, na jehoz okénku byva vyznaCena vyska hladiny minimalniho a maximalniho
objemu olejové naplné. Olej se totiz pii Cerpani znacné rozprasSuje a z vypustniho ventilu
vychazi jemna olejova mlha. Mlzeme ji z vétsi Casti zachytit v odlucovaci olejové mlhy,
ktery upevnime na vystupni piirubu vyvévy. Protoze odlucovace jsou dimenzovany na urcitou
Cerpaci rychlost, dbame na vybér jeho spravné velikosti. Existuje-li nebezpeci nahodného
vniknuti toxickych nebo ziravych plynt ¢i par do vyvévy, odvadime plyny vychazejici
z vyvévy vhodnou PE nebo PVC hadici do odtahu digestote.

Podobné jako u membranovych vyvév, Ize i u vyvév rotac¢nich dosdhnout o 1 — 2 fady
niz§tho mezniho tlaku, propojime-li dvé vyvévy do série, takze druha nasava plyny
vychazejici z vypustniho ventilu prvni vyvévy. Rotacni olejové vyvévy tak mizeme rozdélit
na 1- a 2-stupiiové. Rozdily v jejich vykonech lze nejlépe posoudit pii porovnani jejich
technickych udaju (Tab. 8-6).

Tab. 8-6 Vybrané technické parametry 1-stuptiové vyvévy Lavat VRO 4/11 a 2-stupiiové
vyvévy VRO 4/21

Vyvéva VRO 4/11 VRO4/21
Pocet stupna 1 2
Saci rychlost pii tlaku 100 kPa a teploté vyvévy 55 °C 4 m* hod™ 4m*hod™*
Mezni tlak nekondenzujicich plynt, zavieny GB 12) <1Pa <1-10” Pa
Mezni totalni tlak, zavieny GB 12) <5Pa <1- 10" Pa
Mezni totalni tlak, otevieny GB 12 <100 Pa <2 Pa
Nejvyssi parcialni tlak ¢erpanych vodnich par 3-10° Pa 4-10° Pa
Nejvyssi dovolena teplota oleje 60 °C 60 °C
Nejvyssi dovolena teplota vyvévy pro studeny start > 12 °C 12 °C
Napli oleje (max./min.) 500/250 cm® 500/250 cm®

Y Méteni meznich tlaki se provadi po hodiné provozu, kdy dojde k odplynéni oleje a ohfati vyvévy na
provozni teplotu, 2 GB zna&i proplachovaci ventil (,,gas ballast*), ¥ pi nizsi teploté nez 12 °C ma
doporuceny olej jiz natolik vysokou viskozitu, Ze pfi startu by mohlo dojit k poskozeni motoru.

Udéavany mezni totdlni tlak odpovida souctu parcidlnich tlakG par lehkych frakei
vyvévového oleje a parcidlnich tlakii sloZzek vzduchu. Jeho hodnotu zjistime métenim tlaku
pfimo na saci prirubé vyvévy. Mezni tlak nekondenzujicich plynti potom predstavuje soucet
parcialnich tlakt téch plynt, které maji nenulovy tlak pfi teploté kapalného N, a je tedy roven
tlaku, jenz zméfime pred vymrazovackou u vstupu do aparatury.
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Obdobn¢ jako u membranovych vyvév, také u vyveév olejovych saci rychlost zavisi na
tlaku cerpaného plynu a pii meznim tlaku nekondenzujicich plynt je efektivni saci rychlost
prakticky nulovéa (<1- 10* m® hod™?). Rozdily mezi vyvévami VRO 4/11 a VRO4/21 jsou
dobfe patrné z grafu zavislosti saci rychlosti na tlaku (Obr. 8-6). Soucasné je zfetelné, jaky
vliv na dosahovany mezni totdlni tlak ma otevieni proplachovaciho ventilu: u obou se mezni
totalni tlak zvysi pfiblizné 20 x. Pfi vybéru olejové rotacni vyvévy je samoziejmé tfeba
vychdzet z pozadovanych vykonnostnich parametrii, tj. Cerpaci rychlosti a dosahovaného
mezniho tlaku. Mezi vyrabénymi vyvévami vsak existuji jesté dalsi rozdily v konstrukci, které
je ucelné zohlednit, mame-li konkrétni predstavu o zpusobu vyuzivani vyvévy. U vétSiny
vyveév je napi. mozné volit pohon jedno- nebo tfifazovym elektrickym motorem, ktery ma
lepsi prubeh tocivého momentu pti rozbéhu. To mize byt uziteéné pii zvysené viskozité oleje,
napf. pfi studeném startu vyvévy.

Sinfirtyg RO 01 VRO 0#13 s [meh1] ;o VRO O4-21 VRO 0423
8
6 5
2 5
3 == a =
A e
7 =
2 / / 2 e
1 GB i / ’
0,8 / 0,8 7 f
0.6 0.6 Fi i
0.4 0,4 / [
; i ,
0.2 |
0.2 i
0.1 01 |

102 10! 10° 10t 102 108 10* 10° 102 10! 10° 100 102 10° 104 10°

p [Pa] p [Pa]

Obr. 8-6 Zavislost saci rychlosti olejovych rota¢nich vyvév
Lavat VRO 4-11 a VRO 4-21 na tlaku ¢erpaného plynu

Vyveévy mohou byt také rychlobéZzné s pfimym ndhonem vyvévy elektromotorem prtes
tieci spojku (Ptiloha 8-3a,b) anebo pomalobézné s pohonem pomoci klinového femene, ktery
rychlobézné vyvévy se spojkou a hodi se proto spiSe pro prumyslové vyuziti. Dulezitym
rozdilem muze byt také, zda vyvéva vyuziva podtlakového nebo tlakového mazani. V prvém
ptipadé se vyvévy nehodi k dlouhodobému Cerpani z vyssich tlaka.

Napft. u vyvév Lavat fady RV neni dovoleno Cerpani pfi sacim tlaku vy$§im nez 1 kPa
po dobu delsi jak 5 minut. Vyvéva urcend k pouZiti v chemické laboratofi by urc¢ité¢ méla mit
vestavény proplachovaci ventil a uzite¢né jsou také automaticky ventil uzavirani sani a ventil
pro automatické zavzdus$néni pracovniho prostoru vyvévy pii vypnuti motoru. Nema-li
vyvéva vestavény tyto ventily, je nutné ji po vypnuti okamzité zavzdusnit ru¢né ovladanym
kohoutem nebo ventilem. Pokud ji nezavzdusnime, za¢ne se olej nasavat do vymrazovacky,
popt. 1 do ptipojené aparatury. ProtoZe k dosazeni limitniho vakua rotacni olejové vyvévy, Cili
mezniho tlaku nekondenzujicich plynd, je nezbytné zachytit zpét difundujici olejové pary
Vv chlazené vymrazovacce, nékteré firmy nabizeji Cerpaci aparatury, v nichZ je k sacimu hrdlu
vyveévy jiz piipojena vymrazovacka chlazena kapalnym dusikem (Ptiloha 8-3c).
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8.2.4 Difuzni vyvévy

Difuzni vyveévy ptedstavuji dilezitou skupinu hybnostnich vyvév, jejichz pracovni
rozsah se pohybuje v rozmezi tlakii 102 — 10°® Torr. Pati tedy mezi vyvévy vyzadujici
Swpredvakuum®, které jim obvykle vytvaii vhodna rotacni olejova vyvéva. Vnitini konstrukce
difuzni vyvévy je znazornéna na Obr. 8-7a, ktery zachycuje ez 3-stupiiovou kovovou difuzni
vyveévou s vodnim chlazenim, viz také Ptiloha 8-4a.

Saci hrdlo

Vysoké vakuum v sacim hrdle Vstupuijici
«— molekuly plynu

\[—— Molekuly oleje
©  vystupujici z trysky

Olej kondenzujici na

[ chlazenych sténach : C{A <] r O\

Usmérnény proud 9
molekul plynu
Kruhova $térbinova tryska Vystup z v{{vévy\

© Souosé hlinikové trubice
%

©
9/Varn|'k naplnény olejem

©]

Vodni chlazeni
Vystup z vyvévy :

Chladie _]|4 Proud olejovych par

|| — Horka olejova péara
o

Ejektor Molekuly vystupujiciho

plynu

a) b)

Obr. 8-7 Konstrukce (a) a funkce ( b) 3-stuptiové kovové difuzni vyvévy s vodnim chlazenim

Difuzni vyvévy jsou velmi citlivé na dodrzovani spravnych provoznich podminek,
a pokud vstupni nebo vystupni tlak dosdhne pfili§ vysokych hodnot nebo je chybné
nacasovano otevieni ¢i Uzavieni vstupniho a vystupniho ventilu, mize dojit ke zpétnému
proudéni olejovych par do &erpaného prostoru. Celime tomu zafazenim vymrazovalky
chlazené kapalnym N, pfed saci hrdlo vyvévy. Vakuova vodivost vymrazovacky musi byt
pfiméfend limitnimu tlaku difuzni vyvévy, aby neomezovala jeji saci rychlost. Méla by byt
rovnéZ snadno demontovatelnd, aby mohla byt pravidelné ¢iSténa. Dalsi vymrazovacka byva
pfedfazena rotacni olejové vyvévé, aby branila priniku jejich olejovych par do difuzni
vyvévy. V dolni ¢asti vyvévy se nachazi elektricky vyhiivany varnik, z n€hoZ stoupaji pary
oleje souosymi hlinikovymi trubicemi vzhtru, kde se po odrazu na deStnikovych stiskach
smér jejich proudéni obraci. Molekuly oleje vylétaji nadzvukovou rychlosti kruhovymi
Stérbinovymi tryskami a pfi sraZkach s molekulami Cerpaného plynu, které difunduji sacim
hrdlem do pracovniho prostoru vyvévy, jim predavaji Cast své hybnosti a usmériuji jejich
pohyb k vystupu z vyvévy. Zde jsou nasavany mechanickou vyvévou vytvarejici predvakuum,
stlaovany na pfiblizn¢ 800 Torr a vyfukovadny do atmosféry. Olejové pary postupné
kondenzuji na chlazenych sténach vyveévy a stékaji zpét do varniku (Obr. 8-7b). Z tohoto
diivodu mohou difuzni vyvévy pracovat pouze ve vertikalni poloze.

Difuzni vyvévy se vyrabé&ji jak sklenéné, jez jsou urceny pro laboratorni pouziti a maji
saci rychlost 10 — 100 dm?® s, tak i kovové, které mohou byt mnohem vétsi a dosahuji sacich
rychlosti i pies 10 000 dm® s™. Kovové vyvévy jsou pfirozend mnohem odoln&jsi, a protoze je

4

Ize vyrobit suz$imi tolerancemi nez vyvévy sklenéné, lisi se vykony jednotlivych vyvév
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téhoZ typu jen malo. Lze je také snadno rozebrat, vycistit a opét slozit. Vyvévy s jednou
tryskou oznadujeme jako 1- stupfiovou a jeji limitni vakuum dosahuje cca 5-10° Torr.
Zatazenim dvou nebo tii trysek v sérii za sebou mizeme docilit pfiblizn€¢ 10 x, resp. 100 x,
vy$$iho vakua. Takové 2- nebo 3-stupnové vyvévy zhotovené ze skla mohou mit vzdusné
nebo vodni chlazeni a jejich konstrukéni provedeni se miize dosti lisit, je-li jejich pracovnim
médiem rtut’ nebo olej (Obr. 8-8). Existuje vSak i nov¢jsi, mnohem kompaktnéjsi provedeni
sklenéné olejové difuzni vyvévy, jejiz konstrukce v podstaté kopiruje vyvévu kovovou.

Jako pracovni kapalina byla v difuznich vyvévach zprvu pouzivana rtut’, ktera sice
vykazuje dobrou odolnost vici oxidaci vzdusnym kyslikem, ma vsak pii 25 °C pomérné
znaénou tenzi par 2-10° Torr, které mohou poskodit napf. termoélanky a rtizna elektronicka
zafizeni. Z diivodu velké toxicity jejich par a ochrany zivotniho prostiedi vSak byla postupné
nahrazena riznymi oleji, od nichz se obecné vyzaduje, aby byly:

e termicky stalé v rozsahu provoznich teplot vyvévy, odolné vic¢i oxidaci svych par
kyslikem za vyssich teplot a vSeobecné chemicky inertni.

e nejedovaté a neposkozovaly zZivotni prostiedi

e kapalinami s nizkou tenzi par pfi normalni i provozni teploté vyvévy.

Snadna oxidace horkych olejovych par kyslikem, popt. moznost jejich reakce s jinymi
cerpanymi plyny, vedla ke konstrukci Cerpacich aparatur, v nichZz je mozné uzavienim
kohoutl ¢i ventili v sacim a vystupnim hrdle difuzni vyvévu docasné izolovat (Obr. 8-8c).
Vzduch a jiné plyny je potom mozZné z aparatury odcerpat rotacni olejovou vyvévou jinym
potrubim, které vytvafi tzv. bypass.

Vysoké vakuum

T Pfedvakuum

k olejové
vyvévé
Vysoké vakuum ¢

Vzdusny chladi¢

k vakuové
lince

Predvakuum

Varniky s olejem a vnitinim topenim

a) b) c)
Obr. 8-8 Sklenéné difuzni vyvévy:

a) 2-stupiiova rtutova vyvéva s vodnim chlazenim;

b) 2-stupniova olejova vyvéva se vzdusnym chlazenim;

¢) Vzduchem chlazenal-stupiiova olejova vyvéva s natavenymi ventily A — C a topnym
plastém pro ohfev varniku. Pfi uzavienych ventilech A, B a otevieném C je vyvéva
odpojena (rezim by-pass). Za provozu jsou ventily A, B otevieny a ventil C je uzavien.

Teprve po dosazeni pozadovaného piedvakua a pracovni teploty difuzni vyvévy uzavieme
prichod bypassem a otevieme kohouty, které oddélovaly difuzni vyvévu. Probihd pak
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normalni Cerpani, kdy veskeré plyny prochazeji nejprve difuzni a poté olejovou rotacni
vyvévou. Piehled hlavnich druhii oleju pro difuzni vyvévy a jejich vlastnosti pfinasi Tab. 8-7.

Tab. 8-7 Tenze par pii 25 °C a provozni charakteristiky oleji pro difuzni vyvévy

Oleje

p/ Torr

Charakteristiky

Mineralni

2:10°-10

levné, 1ze pouzit k ¢erpani hmotnostnich spektrometrum;
Za horka se oxiduji vzdusnym O

Silikonové

10°-10°

teplotné stalé, dobte odolavaji oxidaci O; i piisobeni jinych
latek;

nelze je pouzit k Cerpani elektronickych ptistrojli, protoze
mohou polymerovat a tvofit nevodivé povlaky

Polyfenyletherové

<10

teplotné stalé, dobte odolavaji oxidaci vzdusnym O,.
vhodné pro Cerpani MS a UHV;
mén¢ chemicky odolné, vyssi cena

PFPE

3108

vynikajici odolnost vici Oy i agresivnim slouc¢eninam,
mohou byt regenerovany; pti 300 — 350 °C se $tépi za
vzniku toxickych sloucenin;

vwvr

vysoka cena

Pfi sériovém zapojeni difuzni a rotac¢ni olejové vyvévy soustava muze Cerpat plyn,

jestlize:

e rotacni vyvéva je schopna vytvofit potfebné piedvakuum pro provoz difuzni vyveévy
za ptijatelné kratkou dobu

e rotacni vyvéva miiZze plynule odcerpavat takové mnozstvi plynu, které za jednotku
casu projde vyfukovym hrdlem difuzni vyvévy.

Podminka b) je splnéna tehdy, kdyZ obéma vyvévami prochazi za jednotku casu stejny
hmotnostni proud plynu Q a tedy plati, ze Q1 = Q; . Ponévadz Cerpaci rychlost vyvév pfi
zvoleném tlaku udava, jaky objemovy proud plynu muize vyvéva pii tomto tlaku odcerpat,

plati dale Q = pV/t = pS, kde p je zvoleny

100

[dm3s?]

10

0.

TTTTImT T TTT T T T I T T T T

Ll LU L1l

Difuzni vyvéva

Rotaéni vyvéva

tlak, Vje vycéerpany objem, t odpovida
dobé Cerpani a S = VIt je Cerpaci rychlost.
Potom miZeme psat p;S; = p2S, nheboli
piVilti = paVolt,, coZz je tzv. rovnice
kontinuity cerpani. Jak je patrné z pribéhu
zéavislosti saci rychlosti obou vyvév na

Obr. 8-9 Prubéh sacich rychlosti
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tlaku cerpaného plynu (Obr. 8-9), 2-stupniova rotaéni vyvéva ma v oblasti predvakua
zachovanu jesté dostatecnou Cerpaci rychlost, s niz Ize pti hlub§im vakuu rovnici kontinuity
bez problému splnit. Vysoka Cerpaci rychlost difuzni vyvévy pii nizkém tlaku totiz odpovida
stejnému hmotnostnimu proudu plynu, Kk jehoz od¢erpani pii vysSim tlaku postaci rotacni
olejové vyveéveé mensi Cerpaci rychlost.

Aby se uzivatel nemusel starat o kompatibilitu saci a vystupni piiruby vyvévy
S uzaviracimi ventily a dalSim nezbytnym pfislusenstvim, nékteti vyrobci nabizeji kovové
difuzni vyvévy pro laboratorni vyuziti jiz vybavené. Firma Lavat napt. doddva soupravu
Difblok 63 (Ptiloha 8-4b), jez krom¢ ventili zahrnuje rovnéz vodou chlazeny lapa¢ olejovych
par. V rozmezi tlakt 10%- 107 Pa je jeji Cerpaci rychlost 110 dm?s™, dosahuje mezniho tlaku
5-10™ Pa a maximalni tlak na pfedvakuovém hrdle &ini 20 Pa.

Nabizeny jsou i vysokovakuové Cerpaci aparatury, které jsou navic vybaveny i rotacni
olejovou vyvévou a odpovidajicimi vakuometry, takze je lze po naplnéni oleji do vyvév
okamzit¢ uvést do provozu. Jejich podoba je patrna z vyobrazeni v Piiloze 8-4c, kde je
uvedena cerpaci jednotka Vaccubrand HP 40 B2 (saci rychlost 22 dm® s, mezni tlak
nekondenzujicich plynt 1-10 Pa).

8.2.5 Turbomolekularni vyvévy

PotiZe spojené s vytvarenim cistého vysokého vakua a UHV pomoci difuznich vyvév
vedly K jejich ¢astecné zaméné jinymi druhy vyvev, jez jsou schopny produkovat bezolejové
vakuum. Vyvojem ze starSich molekuladrnich vyvév vznikla tzv. turbomolekuldrni vyvéva
vyrabéna od r. 1960, kterd nalezla Siroké uplatnéni ve védé 1 primyslu, zejména pii vyrobé
polovodicu.

Podobn¢ jako difuzni vyvéva je 1 vyvéva turbomolekuldrni zaloZena na ptenosu
hybnosti. Molekuly ¢erpaného plynu vSak hybnost neziskavaji srdzkami s rychle proudicimi
molekulami oleje, nybrZz je jim pfeddvdna narazy na povrch lopatek rychle se otacejiciho
rotoru. VétSina z nich je tak usmérnéna na Sikmé lopatky sousediciho statoru, od nichZ se
odrazeji na lopatky nasledujiciho rotoru, ktery pfi dalSim néarazu opét zvySuje jejich hybnost
(Obr. 8-10).

SN NN, s
Stator ;///////\?’)//

rr— I NN
Stator 7/ / / //f / / / / / Obr. 8-10 Pohyb molekul ¢erpaného

- = plynu mezi lopatkami rotoru a statoru
‘ e ' turbomolekularni vyvévy

Smeér proudéni ¢erpaného plynu

144



8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

Vysledkem nékolikanasobného opakovani tohoto procesu je proud usmérnénych
molekul, které smé&fuji k vystupnimu hrdlu v dolni &asti vyvévy. Cerpany plyn je pfi tom
postupné stlatovan, takze u vystupniho hrdla jiz dosahuje tlaku, ktery umoziuje jeho
odcerpani rotacni olejovou, V nékterych ptipadech i 4-stupnovou membranovou vyvévou.
Pohled na wvnitini konstrukci turbomolekuldrni vyveévy piinasi Ptiloha 8-5a. Na obrazku
Vv Ptiloze 8-5b je znazornéna kompletni vyvéva i s fidici elektronikou.

Aby rotor turbomolekularni vyvévy mohl pienosem hybnosti usmérnit pohyb molekul
cerpaného plynu, musi byt obvodova rychlost lopatek rotoru srovnatelné se stiedni rychlosti
molekul plynu. Je-li napf. stfedni rychlost molekul N pfi 293 K rovna 453 m s™, potom rotor
o pruméru 10 cm musi vykonat 86 580 otacek za minutu, aby jeho lopatky dosdhly stejné
obvodové rychlosti. V soutasné dob& vyrab&né vyvévy skute¢né dosahuji 90 000 ot min™
s malymi priméry rotoru, u vétSich primérd lze stejné obvodové rychlosti pochopitelné
docilit s mensi rychlosti rotace. Nejvyssi dosahovana obvodova rychlost se pohybuje okolo
500 m s, coz viak je vyraznd méng, nez je stfedni rychlost molekul H, nebo atomi He.
U téchto plynt tedy nartsta podil molekul podléhajicich zpétné difuzi, a jejich Cerpaci
rychlost proto byva nizsi nez u t€z8ich molekul Ny, O, ¢i Ar (Obr. 8-11).

S [dm3s1] =
70

60

50

a0

30

o0 [ [ Te2AYHerH Obr. 8-11 Zavislost cerpaci
o rychlosti turbomolekularni vyveévy
. Pfeifer HiPace 80 na tlaku pro

10° 10 10 103 102 10t 10°

dusik, argon, helium a vodik

p [mbar]

Jak je z pribéhu kiivek Cerpaci rychlosti pro uvedenou vyvévu patrné, jiz pii tlaku
10! mbar vyvéva ¢erpa 30 — 40 % objemu plynu, ktery mize Cerpat pii plném vykonu. Toho
dosahuje pi tlaku 10 mbar a s dalsim poklesem tlaku se saci rychlost jiz neméni. Blizsi
pfedstavu o vykonu a provozu vyveévy Pfeifer HiPace 80 mohou poskytnout vybrané
technické udaje:

Mezni tlak <1-10"" mbar Kompresni pomér proN;  >1-10™
Cerpaci rychlost pro ~ Ar 66 dm’s™ Kompresni pomér pro Hy 1,4-10°
N, 67 dm°s? Hmotnost 2,4 kg
He 58 dm°s™ Spotieba chladici vody 75 dm® hod™
H, 48 dm*s™ Doba rozbéhu 1,7 min
Max. tlak predvakua 22 mbar Saci ptiruba DN 63 ISO-K
pro N,
Rychlost rotace + 2 % 90 000 ot min™
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Pro rychlé dosazeni plné Cerpaci rychlosti je ticelné zajistit lepsi predvakuum, které se
vytvari ,,suchymi® vyvévami, jez nepouzivaji olej jako pracovni médium. Pro laboratorni
ucely se pred mensi turbomolekularni vyvévu zarazuje 4-stupniova membranova vyvéva, kterd
zabezpecuje predvakuum 0,5 mbar. Takové uspofadani nalézame napt. u vakuové Cerpaci
jednotky Pfeifer HiCube Eco (Ptiloha 8-5¢C), jejimz jadrem je vySe uvedena turbomolekularni
vyvéva Pfeifer HiPace 80. S touto jednotkou, v niz jsou integrovany i napajeci zdroj
vakuum 1-107 mbar. Otazkou ziistavé, zda takové vakuum bude opravdu uceln¢ vyuzito,
ponévadz celou aparaturu je tfeba patficné dimenzovat, aby potrubi a ventily mély
odpovidajici vakuovou vodivost. Pro ilustraci: pouhd zména priméru saciho otvoru vyvévy
z 63 na 40 mm vede k poklesu &erpaci rychlosti pro N, z 67 na 35 dm®s™.

8.3 Meéreni nizkych tlaki a vakua

Pii praci v chemické laboratofi mame vétSinou zajem bud’ o méfeni nizkych tlaka
v rozsahu cca 1 — 760 (800) Torr, nebo potfebujeme méfit v oblasti stfedniho a vysokého
vakua, coz odpovida tlakim 1 — 1-107 Torr. V prvém ptipadé jde zejména o odméfovani
pfesného mnozstvi plynti ¢i par na zaklad¢ p-V-T meéfeni a stavové rovnice plynd nebo
o vakuovou destilaci pii zadaném tlaku. Proto chceme znat hodnotu tlaku s co nejvétsi
ptesnosti, nejlépe +1 Torr. V druhém ptipadé se jedna napt. kontrolu mezniho tlaku vyvévy,
dosazeni pozadovaného pracovniho tlaku ve vakuové lince nebo o sledovéani casové zmény
statického vakua pii méfeni thrnného natékani vakuové aparatury. Pozadavky na piesnost
méteni jsou niZsi, chyba méfeni £10 — 20 % neni na zavadu.

Piistroje, které méfeni tlaku v celém uvedeném rozsahu umoziuji, se obecné nazyvaji
vakuometry, pfistroje pro méfeni tlakli vysSich nez je tlak atmosféricky jsou manometry, a ty,
jez méfi v obou rozsazich, se oznacuji jako manovakuometry. Toto rozdéleni neni vSak vzdy
dodrzovano a nékteré piistroje méfici vrozsahu 1 — 10 Torr, popf. i niZe, jsou b&zng
oznatovany jako manometry, napf. rtutovy U-manometr. Ulelngj§i je proto rozdéleni
vakuometrd na zaklad¢ fyzikdlnich principl, na nichz je méfeni tlaku zaloZeno.
V nasledujicim stru¢ném prehledu se s nékolika vakuometry a manometry, jez jsou vyuzivany
Vv chemické praxi, sezndmime.

8.3.1 Kapalinové vakuometry

V chemii pouzivané kapalinové manometry maji nejcastéji tvar U a jsou z poloviny
naplnény rtuti. Jeden konec U-trubice je hermeticky piipojen k méfenému prostoru, kde je
tlak px druhy je exponovan referenénimu tlaku po, jimz je bud’ atmosféricky tlak (otevieny
manometr) nebo vakuum alespoii 1102 Torr (uzavieny, resp. zkraceny U-manometr).
Obr. 8-12 nazorné ukazuje, jak otevieny U-manometr reaguje na zmény tlaku v méficim
rament.

146



8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

Tlak Vakuum Vakuum

Zatavena trubice T
4 4 4 T
3 3 3 3
2 2 2 2
1 1 1 1
0 0 0 0
1 1 1 1
2 2 2 2
3 3 3 3
4 4 4 4

a) b) c) Posuvna stupnice ()

Obr. 8-12 Princip ¢innosti otevieného kapalinového U-manometru (a—c) a
uzavieného zkraceného manometru (d)

Plsobi-li na ob¢é ramena atmosféricky tlak po (a), je vyska rtutového sloupce v obou
ramenech shodna. Pasobi-li v méficim rameni tlak vy$si nez atmosféricky (b), rtut’ v tomto
rameni poklesne o vysku h a pro méteny tlak py plati pyx = po + hg p [Pa], kde gravita¢ni
zrychleni g = 9,81 m s a hustota rtuti pfi 298 K, p = 13534 kg m™. Je-li naopak v m&ficim
rameni podtlak (c), hladina rtuti v ném vystoupi o vysku h a px = po — hg p [Pa]. Uvedené
vztahy plati pro tlak vyjadieny v pascalech, jsou-li pxa poudany v Torr a h v mm, potom lze
psat px = Ppo = A. Pro zjisténi velikosti absolutniho tlaku je nutno za pg dosadit aktualni
atmosféricky tlak zméteny barometrem piimo v misté experimentu. Pokud méfeni provadime
se zkracenym rtutovym manometrem (d), po = 0 a tudiz pyx = hg p [Pa], resp. px=h [Torr].

Aby méfeni rtutovymi manometry bylo dostatecné pfesné, je zapotiebi, aby rtutovy
sloupec nepodléhal vyraznéjsi kapilarni depresi, coz vyzaduje vnitini primér sklenéné trubice
alespont 10 — 12 mm. Méfeni je tfeba provadét pii téze teploté, aby byly eliminovany rozdily
Vv teplotni dilataci rtuti a materidlu délkové stupnice. Ta byva rytd, sklenéna nebo ocelova,
kterda muze byt doplnéna odecitaci lupou a noniem pro dosazeni vétsi presnosti. Otevieny
U-manometr mé ramena obvykle dlouhd 1000 mm, takZe jim lze méfit tlaky 1 az 800 Torr
s presnosti =1 Torr (Pfiloha 8-6). Pfi odec¢itani polohy menisku lupou a noniem lze docilit
ptesnosti £0,2 Torr. Piipadnému rozkmitani hladiny rtuti pfi nahlé zméné tlaku muzeme
zabranit propojenim dolnich ¢asti obou ramen krat§im tsekem trubice o svétlosti cca
3—4 mm.

Zkraceny rtutovy manometr (Obr. 8-13c, Pfiloha 8-7) ma ramena o délce
200 — 250 mm, mezi nimiZ je umisténa posuvna stupnice s 0 uprostied. Jsou tedy primarné
ureny pro méfeni vakua 1 — 200 Torr s pfesnosti +£1 Torr. Je nutné je velmi opatrné
zavzdusiovat, ponévadz pii nahlém vzristu tlaku v méficim rameni rtut’ psobi jako ,, tekuté
kladivo *“ a mohla by zataveny konec manometru rozbit.

Protoze rtut’ ma 13 az 15 krat vétsi hustotu neZ vétSina organickych kapalin, je mozné
roz§ifit méfici rozsah kapalinovych manometri az k 0,1 Torr, jestlize ji zaménime za
organicky olej s hustotou 1 — 2 g cm? a nizkou tenzi par. Takové oleje se pouzivaji piedev§im

147



8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

ve zkracenych manometrech s vakuem v referen¢nim rameni. Jako naplné byly pouzity oleje
na bazi uhlovodikd a esterti organickych kyselin, napt. dibutyl-ftalat, pii potfebé zvySené
chemické odolnosti se osvédCily oleje z PCTFE nebo PFPE. Odecteme-li Vv takovém
manometru vySkovy rozdil hladin oleje v obou ramenech v mm a zname-li hustotu pouzitého
oleje pp5s muzeme uréit velkost zméteného tlaku ze vztahu py = h 5/13,53 [Torr].

Ptesnost odecitani rozdilu hladin naplné je u olejovych manometrti ovSem nizsi nez
u rtutovych, nebot’, na rozdil od rtuti, oleje smaceji sklo a maji tudiz konkavni meniskus. Ten
je u bezbarvych kapalin pfirozené¢ méné zietelny nez konvexni a dobfe kontrastujici meniskus
rtuti. Dal$i zdvadou je také vyssi viskozita oleja, které po poklesu hladiny dlouho stékaji po
sténdch trubic a s odectenim polohy meniskll je proto nutno vyckat. Problémy muize ptinést
také pomérné vysoka rozpustnost fady plynd a par v pouzivanych olejich. Proto je tfeba po
kazdém méfeni provést odplynéni, popif. udrzovat méfici rameno manometru trvale pod
vakuem. Z uvedenych divodu se od pouzivani olejem plnénych manometrii ustupuje a jsou
vétSinou nahrazovany mechanickymi manometry s pruznou membréanou.

Rtutové manometry nemusi mit pouze podobu U-trubice. Dal$i vyrabénou variantu
predstavuje meéfici rameno tvofené sklenénou trubici, kterd je propojena s objemnéjSim
rezervoarem rtuti, jenz mize soucasné slouzit jako pretlakovy ventil. Pfi vzristu tlaku mize
potom nadbyteény inertni plyn probublat rtuti v nadrzce ven z aparatury (Obr. 8-13a,b).

ﬁ
¢

[ 1] Pfipojeni kulovym
~~ zabrusem
i@{

Vystupujici plynR M
/1
vl

J

Obr. 8-13 a) Otevieny rtutovy manometr s funkci pretlakového ventilu; b) Otevieny rtutovy
manometr s funkci pretlakového ventilu - jiné provedeni; ¢) Zkraceny rtutovy U-manometr

K mefeni tlaki vétsich nez 10° Torr lze vyuzit McLeodiv kompresni rtutovy
manometr (Obr. 8-14a). Jak je z obrazku patrné, manometr tvoii zasobni nadobka se rtuti,
baiika 0 objemu 50 — 250 c¢m?®, z niz nahoru vystupuje silnosténna kapilara se zatavenym
koncem a piivodni trubice vétsiho primeéru, ke které je oboustranné natavena kapildra téze
svétlosti. Na zacatku meétfeni je veSkerd rtut v rezervodru a manometr uréitou dobu
ponechame piipojen k méfené aparatuie, aby se tlak mezi nimi vyrovnal. Poté je plyn o tlaku
px pfitomny v bafice o objemu V stoupajici rtuti stlacen do kapilary se zatavenym koncem na
objem v, vniz je tak dosazeno tlaku p, ktery je jiz méfitelny kapalinovym manometrem
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(Obr. 8-14b,c). Plati tedy rovnice pyV=pv, takze pro hledany tlak pyx lze psat
P = pv/V = (hg p).(x r*h)IV = 3,14 p g r* h*/V, kde g = gravitaéni zrychleni, p = hustota rtuti,
r = polomér vnitiniho otvoru pouzitych kapilar, h = rozdil hladin rtuti mezi kapilarou se
stlaCenym plynem a evakuovanou srovnavaci kapilarou. Obé kapilary musi mit shodnou
svétlost, aby byla stejna i velikost kapilarni deprese rtuti. Vyobrazeny McLeoduv vakuometr
mé objem baiiky V = 200 cm®, r = 1 mm a lze s nim mé&fit tlaky v rozsahu 1 — 1-10° Torr,
pfi¢emy presnost mé&feni pii tlaku 1-10 Torr je £3 %. Volbou vétsich objemii V a mensich
priméri kapilar 1ze dosdhnout horniho tlakového limitu tohoto typu manometru 7,5-107 Torr,
pii némz vsak presnost méteni v nejlepSim ptipade ¢ini £15 %. Nejmensi mozny polomér r
¢ini cca 0,4 mm, ponévadz z kapilar o mensi svétlosti rtut’ jiz samovolné nevytéka.
McLeodiiv manometr méii absolutni tlak, jehoz velikost neni zévisla na druhu plynu.

Proto poskytuje spravné vysledky 1 pro smési plyni. Nemtize vSak spravné meéfit tenzi par,
které pii stlaCeni v méfici kapilafe kondenzuji. K jeho dal$im nevyhoddm patii manipulace
s velkym mnozstvim toxické rtuti a nemoznost plynulého sledovani zmén tlaku v kratkych
Casovych intervalech. Riziku uvolnéni velkého mnozstvi rtuti pii rozbiti sklenéného
manometru lze alespon z&asti Celit zhotovenim zasobni nadoby na rtut’ z oceli. V soucasné
dobé se vSak McLeodliv manometr vyuzivad spiSe jen ke kontrole a kalibraci elektrickych
vakuometrd, takze riziko kontaminace laboratofi rtuti bylo vyrazné snizeno.

T‘ Mérené vakuum 1
1\ Vakuum |
- #| Referenéni I
> ka .I - .. | {
pilara
£ | (] o] |
Referenéni kapilara -E‘ : J ) -
} ®)
Mérici kapila > 4 A\ ey
érici kapilara q ::_,' & | —
| J Vi
Baiika s kalibrovanym T Rtut ze za'sobm'kuT J
objemem [| B 4
b) c) A
[/:/LEE‘) L ;
Dvoucestny kohout | L E =
Rezervoar rtuti ‘/?7\*4
) NZ — |
S A
Rtut'/‘@/‘/@
a) d) °)

Obr. 8-14 McLeodiv kompresni rtutovy manometr (a), detaily zapInéni kapilar rtuti (b, c) a
oto¢ny McLeodGv manometr v poloze umoziujici vyrovnani tlaku v manometru s méfenym
prostorem (d) a v métici poloze po pieklopeni (e)

ZmenSenou variantu predstavuje tzv. otocny neboli preklapeci McLeoditv manometr
(Obr. 8-14d,e), ktery je zaloZen na stejném principu, ale obsahuje pouze cca 10 cm® Hg.
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Pristroj je k méfené aparatuie piipojen horizontdlné orientovanym kuzelovym zabrusem
NZ14/23, kolem n¢€hoz lze cely vakuometr otacet. Na pocatku méfeni je otoCen tak, Ze
veskerd rtut’ je vrezervoaru A a prilehlych trubicich. Po vyrovnani tlaku v manometru
s tlakem v méfeném prostoru piistroj oto¢ime o 90°, aby méfici i referenéni kapilara zaujaly
vertikalni polohu. Plyn z baniky B je pfitom rtuti stlacen v méfici kapilafe a z rozdilu hladin
mezi méfici a referencni kapilarou lze urcit pocatecni tlak px. Zpravidla je paralelné
s kapilarami umisténa nelinearni stupnice, z niz Ize tlak pfimo odecist (Ptiloha 8-8). Méfici
rozsah a nejmensi odecitatelna hodnota jsou urCeny pomérem objemu banky B a méfici
kapilary. U komer¢né dostupnych piistrojii byva pro méfici rozsah 0 — 10 Torr rozliseni
2-10° Torr, kdezto vakuometry s rozsahem 0 — 1 Torr dosahuji rozligeni 1-10° Torr.

8.3.2 Deformaé¢ni manometry a vakuometry

Zakladem méfeni tlaku pfistroji tohoto typu je velikost deformace pruzného prvku
(¢idla). Podle provedeni c¢idla rozliSujeme manometry S trubici Bourdon, membranové,
krabicové a vinovcové. Tyto manometry miizeme dale rozdélit podle zptsobu, ktery méfime
velikost deformace pruzného prvku a prevadime ji na udaj o velikosti tlaku. Takovy pfevod
l1ze uskutecnit bud’ pifimo mechanickou cestou anebo nepiimo, transformaci deformace na
vhodny elektricky signdl. Hovofime potom napf. o kapacitnich, indukénich, tenzometrickych
nebo piezoelektrickych c¢idlech tlaku. Pokud jde o méfici rozsah, ten miize byt velice Siroky:
robustni manometry typu Bourdon mohou méfit tlaky az 6000 bar, zatimco kapacitni
membranové senzory jsou schopny méfit vakuum az 10° mbar. ProtoZe nabidka
deformac¢nich manometri, jez jsou v soucasné dobé na trhu, je neobycejné rozsahla,
seznamime se blize pouze s n¢kolika typy vhodnymi pro chemické laboratofte.

Deforma¢ni manometry typu Bourdon vyuzivaji jako ¢idlo trubici ovalného prirezu,
ktera je stocena do kruhového oblouku o rozsahu 270° a jeji konec je uzavien. Otevienym
koncem, ktery je upevnén na kostfe manometru, mé dovnitt pfistup méteny plyn, jehoz
tlakem se trubice napfimuje a jeji konec se vychyli (Obr. 8-15a). Tato vychylka se
mechanicky pfevadi na pohyb rucky, ktera na kruhové stupnici manometru ukazuje velikost
tlaku.

Ve standardnim provedeni je méfici Bourdonova trubice obklopena atmosférickym
vzduchem, takZze manometr udava tlak relativni vzhledem k tlaku atmosférickému. Ten se
ovSem bé&zné pohybuje v rozmezi cca 720 — 760 Torr, coz pii mefeni srovnatelnych nizSich
tlakii vede k nezddouci neptesnosti. Mizeme ji odstranit méfenim absolutniho tlaku, kdy
referencnim tlakem je hluboké vakuum. Mechanické manometry, v nichz je tlakovym c¢idlem
Bourdonova trubice nebo méfici krabicka aneroidového typu (Obr. 8-15c¢), 1ze pro méteni
absolutniho tlaku pfizptsobit dvéma zplisoby. Pfi prvém je skiift manometru hermeticky tésna
a Vv prubeéhu méfeni je evakuovana alespon na 10" Torr. Pokud dovnitf napustime vzduch
o urcitém, pevné zvoleném tlaku, mizZe takovy pfistroj méfit libovolny diferencialni tlak. Pfi
druhém zpisobu jsou proti sobé zapojena dvé tlakova cidla stejného typu, z nichz jedno je
evakuovano a hermeticky uzavieno, takze manometr vzdy udava tlak absolutni. S obéma
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feSenimi se mizeme setkat pouze u nejpfesnéjSich mechanickych manometrii s méticim
rozsahem nejvyse 0 — 1500 Torr.

trubice Bourdon £
s ovalnym prifezem trubice Bourdon

smér pohybu trubice
pFi vzrastu tlaku

spiralova 3
pruzinka »  prevodovy
P N

+ %) mechanismus
/ Eiselnik
1L gise

rucka

napln kapaliny [ J

pripojovaci \ @
priruba
— aneroidového
"""""""""" referenéni | —Tméfenv' typu
vakuum tlak

membrana

c)
a) b)

Obr. 8-15 Konstrukce deforma¢niho manometru s trubici Bourdon (a) a obdobného
manometru s predsunutou ochrannou membranou a vnitini naplni kapaliny (b).
Diferencialni, popf. absolutni, manometr s ¢idlem aneroidového typu (C).

Manometrii tohoto typu existuje nepfeberné mnozstvi a lisi se méficim rozsahem,
rozliSenim a ptesnosti, jakoz i kalibraci v riznych tlakovych jednotkéach. Pfedstavu o jejich
podobé si lze udélat z vyobrazeni manovakuometru stfedni tfidy a velkého testovaciho
manometru v Pfiloze 8-9a,b. Pfesné manometry mivaji praimér ¢iselniku alespont 200 mm, aby
bylo mozné vyuzit jejich jemného rozliSeni, a jsou vybaveny zrcitkem umoziujicim
eliminovat chyby odeéitani vzniklé z paralaxy. Nejptesné&j$i mechanické manometry fy
Wallace&Tiernan pro vakuum 0 — 1060 mbar abs. a nizké tlaky 0 — 10 bar vyuZzivaji trubice
Bourdon nebo krabice aneroidového typu zhotovené ze specidlni niklové slitiny Ni-Span-C.
Pti rozsahu 0 — 1060 mbar abs. maji rozliSeni 1 mbar a méfi tlak s piesnosti +0,1 % méficiho
rozsahu. Takové manometry by sice plné vyhovovaly pro presné davkovani plynii na zakladé
p-V-T méfeni, jsou vSak pfili§ velké a tézké a jejich cena pfevySuje cenu kapacitnich
membranovych manometrli se srovnatelnymi parametry. Proto se vyuZivaji spiSe jako
sekundarni standardy pfi testovani a kalibraci jinych pfistroji.

Pro vyuziti v laboratofi pfichdzeji v ivahu zejména malé manometry pro tlaky
0 — 300 (600) mbar, které mohou indikovat nastaveny pretlak inertniho plynu pfi anaerobnich
pracovnich technikéch. Pti praci na vakuovych linkach se mohou uplatnit rovnéz absolutni
manometry s rozsahem 0 — 1060 mbar a rozliSenim < 5 mbar, které maji dostate¢nou piesnost
(0,25 — 0,50 % meéfici skaly) pro vétsinu tenzimetrickych odmétovani plynt v preparativni
chemii. Budeme-li pracovat s agresivnéj$imi plyny, je samoziejmé tieba vybrat takovy
manometr, jehoz ¢idlo a dals$i ¢asti, vystavené méfenému médiu, jsou zhotoveny z dostateéné
korozivzdorného materidlu. V takovych piipadech mizeme volit mezi nerez oceli
a kombinaci Monel/Inconel, kterd je odolna zejména vici fluoru a agresivnim fluoridim.
Prevazna vétSina deformacCnich manometri ma ovSem c¢idla ze slitin médi: mosazi,
berylliového bronzu nebo tombaku.
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Jiné feseni, pouzivané vSak spise pro priimyslové ucely, pfedstavuje prediazeni pruzné
membrany z korozivzdorného materidly pfed vlastni Bourdonovu trubici, kterd je zcela
vyplnéna vhodnou kapalinou pro pienos tlaku, napf. silikonovym olejem (Obr. 8-15b
a Priloha 8-9c). Ponévadz kapaliny jsou nestlacitelné, zména tlaku plynu, ktera pisobi
deformaci membrany, se pfenasi kapalinovou ndplni na pohyb Bourdonovy trubice. Dochazi
vSak k ur¢itému snizeni citlivosti a pfistroje tohoto typu nejsou vhodné pro méieni podtlaku.

Pro precizni méieni nizkych tlakii agresivnich sloucenin (vyjma fluoridi) pfi
snizenych nebo zvysenych teplotach byvaji vyuzivana sklenéna nebo kiemenna tlakova cidla,
jez predstavuji ur¢itou variantu Bourdonovy trubice, ponévadz ptevadéji pusobici tlak na
zménu polohy nebo rotaci zakonceni ¢idla. Sklenéné membranové ¢idlo ma obvykle tvar duté
1zicky (angl. spoon gauge), ktera prechazi do sklenéného vlasu (Obr. 8-16a), jehoz zakonceni
pfi zménach tlaku méni svoji polohu. V pfipadé¢ kiemenného manometru je Cidlem spirala
Z tenkosténné zplostélé trubice, u niz je deformace pii zméné tlaku pfevadéna na castecnou
rotaci koncového zrcatka, které odrazi svételnou znacku (Obr. 8-16b). To sice umoziuje
ptevod tlakové zmény na elektricky signal a kalibraci stupnice v jednotkach tlaku, jednodussi
vSak je vyuZivat ob€ ¢idla jako indikatory ekvivalence vnitiniho a vngjs$iho tlaku. Za tim
ucelem jsou ¢idla vlozena do sklenéného plasté, ktery umoziuje ménit vngjsi tlak vzduchu
nebo dusiku tak, aby ¢idlo vykazovalo nulovou vychylku. Velikost vnéjsiho tlaku méfime
pfesnym rtutovym, mechanickym nebo elektronickym manometrem. Konstrukce téchto
manometri zpravidla umoznuje jejich temperaci v termostatované kapalinové nebo vzdusné
lazni, takze tlakové ¢idlo, pfivodni trubice i nddobka s méfenou latkou mohou byt udrzovany
pii zvolené teploté, kterou lze v ur€itém rozsahu meénit. Takové pfistroje umoziuji napf.
sledovani zavislosti tenze par na teploté pro latky, jako jsou Brp, PCls ¢i (SeOy)x, nebo
provadéni tenzimetrickych titraci apod.

—> —>
N2 Vakuum P, / “/_\
6
Manometr \\1/ Otacivé zrcatko

Vakuova linka
—>

Prechod
kiremen / Pyrex

—_— . Kfemenna spirala
Meérici trubice P

Mérena latka Opticka okénka~| Zrcatko b)
Obr. 8-16 Sklenény membranovy (a) a kiemenny spiralovy manometr (b)
Zmény tvaru elastickych tlakovych ¢idel v deformaénich manometrech lze registrovat

nejen mechanickou cestou, nybrz i pfevodem tlakové zmeény na elektricky signal.
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Z konstrukéniho hlediska se v téchto ptipadech jedna bud’ o tzv. aktivni tlakovy prevodnik,
ktery produkuje vlastni elektricky vystup nebo jde o pasivni prevodnik, jenz vhodné moduluje
elektricky signal pfivadény z vnéjsku. Typickym predstavitelem aktivnich pievodnikl jsou
piezoelektrické snimace tlaku, jejichz zédkladem je ncktery necentrosymetricky krystal, napf.
ktemene. V chemickych laboratofich se vSak cCastéji setkame s kapacitnimi membranovymi
manometry, které patii mezi pievodniky pasivni a jsou vhodné&jsi pro méfeni vakua. Nékteré
piistroje mohou mit podobu klasického manometru Bourdon s digitdlnim displejem (Ptiloha
8-10), Castéji je vsak Cidlo odd€leno od vlastniho méticiho pristroje.

Konstrukci kapacitniho membranového ¢idla fy MKS Baratron znézoriiuje Obr. 8-17.
Jeho zakladem je radialné ptedpjata, kruhova kovova membréna, na niz z jedné strany ptsobi
méteny tlak a na strané¢ druhé je evakuovany prostor obsahujici chemicky getr, jenz by mél
pohltit vzduch piipadné pronikajici netésnostmi do referencniho vakua. Na keramické
podlozce pod membranou jsou upevnény kovové elektrody, které spolu s membranou
vytvareji deskovy kondenzator, jehoz kapacita se méni podle vzdalenosti membrany od
elektrody. Tato zména kapacity je imérna tlaku pisobicimu na membranu a je poté prevedena
na elektricky signdl. Kondenzitor v membranovém ¢idle je proto  soucasti
vysokofrekven¢niho oscilaéniho obvodu, ktery zménu jeho kapacity pievadi na zménu
frekvence, jez je imérna velikosti vychylky membrany.

elektrody (kov na keramice)
membrana

chemicky getr
elektronika

pripojeni k
aparatuie

Obr. 8-17 Konstrukce ¢idla
membranového kapacitniho

manovakuometru

mérici prostor Px referencni vakuum

Kapacitni membranové manometry dosahly zna¢ného rozSifeni, ponévadz mohou
piesné uréovat tlak ve velmi Sirokém rozmezi 5-10” mbar az 5-10° bar a podle velikosti tlaku
a méficiho rozsahu dosahuji typické presnosti 0,25 — 0,005 % odecitané hodnoty. Uvedené
rozmezi nemuze ovSem zvladnout jediné cidlo. Kapacitni manometry fy MKS Baratron
obvykle pokryvaji 5 dekdd méticiho rozsahu, napft. 1-10 — 10° Torr nebo 1-10°— 1 Torr. Pro
chemické aplikace jsou kapacitni ¢idla vhodnd, ponévadZ mohou byt zhotovena z vysoce
odolnych materiald. Materidlem membrany je obvykle nerez ocel, ale v pripadé potieby lze
pouzit také niklové slitiny Inconel nebo Hastelloy, popt. membranu potahnout stéibrem, jez je
velmi odolné vici elementarnim halogentim. Vyobrazeni kapacitniho senzoru Baratron lze
nalézt v Pfiloze 8-11). Kapacitni ¢idlo VSK 3000 fy Vaccubrand zase vyuziva membranu
z Al,O3 keramiky, jez je rovnéz chemicky velmi odolna. Hodlame-li v§ak méfit tlak néjakého
agresivniho plynu ¢i par, je Ucelné zjistit, které materidly jsou uvnitf ¢idla métené latce
vystaveny. Pdjeni mékkou péajkou nebo té€snéni z Vitonu mohou zivotnost ¢idla opravdu
vyrazné sniZzit.
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8.3.3 Elektronické vakuometry zaloZené na nepiimych metodach méreni hustoty plynu

Zatimco mechanické a kapalinové vakuometry méti celkovy tlak a naméfena hodnota
nezavisi na druhu plynu, v piipadé elektronickych vakuometri naméfené hodnoty tlaku na
druhu plynu zpravidla vyrazné zaviseji. Je tomu tak proto, ze tlak plynu, jenz je pfimo imérny
jeho hustoté, zjistujeme nepiimo, napt. na zakladé jeho viskozity nebo tepelné vodivosti,
které se ovSem u jednotlivych plyni zna¢né lisi. Existuje cela fada vakuometrt, jez pracuji na
téchto a podobnych principech, popiSeme vSak blize pouze dvé skupiny, které se bézné
pouzivaji pro méfeni v oblasti sttedniho a vysokého vakua.

Tepelné vakuometry vyuzivaji skuteCnosti, ze tepelna vodivost plynu v oblasti vakua
zavisi na jeho tlaku. Umistime-li do vakua tenky, konstantnim proudem vyhtivany dratek,
jeho povrchové teplota bude snizovana odvodem tepla pfitomnymi atomy ¢i molekulami
plynu tim vice, ¢im bude tlak plynu vyssi. V ¢idle termoc¢lankového vakuometru (Obr. 8-18a)
je dratek o priméru 0,1 mm vyhfivan konstantnim stejnosmérnym proudem 20 — 200 mA
a jeho teplota je sledovana termoclankem, jehoZ spoj je v tésné blizkosti dratku. Usporadani
v méficim elektrickém obvodu znazornéném na Obr 8-18b umoziuje méfit tlak v rozsahu cca
110~ 1 az 2 Torr.

termoélanek $havené =

A\ X vlakno ‘

A = ~._méfici trubice

- T i) S

X | - -
— | e / 3 srovnavaci

% E méfici vidkno . L\ " trubice

# Zhavené

vlakno @
. _srovnavaci vldkno L
a) 14 || zatavené ve vakuu 3

\ méfeni proudu  zdroj

termoclanek

c) d)

miliampérmetr Zhavené vlakno
e

milivoltmetr

b)

Obr. 8-18 Konstrukce termoclankového ¢idla (a) a schéma jeho zapojeni (b).
Konstrukce ¢idla vakuometru Pirani (c) a jeho zapojeni do Wheatstoneova mostu (d)

Po urcitych upravach cidla, konverzi analogového signdlu na digitdlni a jeho
elektronickém zpracovani vSak 1ze méfici rozsah rozsifit az k 800 Torr. Dolni hranici rozsahu
vSak zménit nelze, ponévadz ztraty zplsobené tepelnou vodivosti pfivodi a vyzafovanim
povrchu dratku, by jiz pfevySovaly odvod tepla zpusobeny tepelnou vodivosti plynu. Pfi
celkovém méficim rozsahu 1-10° — 1 Torr lze v pfiznivém piipads dosdhnout piesnosti
+1mTorr pro rozmezi 1 — 20 mTorr a piesnosti £5 % odecitané hodnoty pro tlak od
20 —1000 mTorr.

ProtoZe tepelnd vodivost jednotlivych plyni zavisi mj. na jejich molekulové, resp.
atomové hmotnosti, jsou termoc¢lankové vakuometry kalibrovany na vzduch, popt. dusik, jez
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maji shodnou tepelnou vodivost. Naméfené hodnoty pro ostatni plyny jsou proto nespravné a
je nutno je vydélit korek¢nim faktorem, jehoz hodnota se u béznych plynti pohybuje od 0,67
pro Hy az k 1,56 pro Ar.

Termoclankové cidlo je tfeba chranit pfed parami organickych sloucenin
a vyvévového oleje, jez mohou na povrchu vyhiivaného vlakna vytvéret povlaky, které snizuji
odvod tepla plynem. V takovych piipadech je tieba ¢idlo opakované proplachnout vhodnym
rozpoustédlem, poté destilovanou vodou, methanolem a vysusit je ve vakuu. Vzdy je nutno
zabranit kontaminaci ¢idla rtutovymi parami, které ho mohou nevratné poskodit.

Vakuometr Pirani je rovnéz zalozen na méfeni tepelné vodivosti plynu, zjist'uje ji vSak
méfenim elektrického odporu vyhiivaného kovového vlakna. Cim je totiz tlak plynu nizsi, tim
méné tepla je molekulami plynu z vldkna odvadéno a teplota vlakna stoupd, coz se projevi
nartstem jeho elektrického odporu. V ¢idle Pirani (Obr. 8-18c¢) jsou dv¢ identickd vyhiivana
vlédkna, z nich jedno je exponovano métenému vakuu, kdezto druhé je zataveno ve sklenéné
trubicce, obsahujici referencni vysoké vakuum o znamém tlaku. Méfici a srovnavaci vldkno
jsou spolu s dalsimi dvéma odpory zapojeny do Wheatstoneova mostu, ktery je soucasti
elektrického méficiho obvodu znazornéného na Obr. 8-18d. V soucasné dobé¢ se elektricky
vystup c¢idla vétSinou zpracovava v elektronickych obvodech, které méii ptikon proudu
potfebného k udrzeni konstantniho odporu a tudiz i stalé teploty méticiho vlakna. Udrzovani
konstantni nizsi teploty vlakna pfitom snizuje odvod tepla vyzafovanim a zvySuje proto
pfesnost méteni.

Cidlo Pirani ma linearni vystup v rozmezi 10 az 10 Torr, pii vyssim tlaku je vystup
zhruba logaritmicky. Jeho elektronickou linearizaci je mozné méfici rozsah rozsifit az
k atmosférickému tlaku. Pfesnost méfeni dosahuje asi 2 % v kalibra¢nim bod¢ a okolo £10 az
15 % indikované hodnoty pro tlaky vyssi nez 110 Torr. Chemick4 odolnost &idla je dobra,
zejména pokud jsou vyhiivana vlakna z Pt nebo Ni. Podobné jako u termoclankového ¢idla
jsou i zde tlakové tidaje zavislé na druhu plynu. Vyrobei ¢idla kalibruji na vzduch a pro jiny
plyn je naméteny tlak tfeba korigovat. Vhodny typ pro chemické laboratotre ptredstavuje napf.
digitalni vakuometr Vaccubrand DCP 3000 s ¢idlem VSP 3000 (Ptiloha 8-12)

Pro méfeni nizkych tlaki v oblasti HV a UHV se nejCastéji pouzivaji ionizacni
vakuometry, u nichz plyn nejdiive z¢asti ionizujeme a poté métime iontovy proud protékajici
mezi katodou a anodou, jenZ je tmé&rny tlaku plynu. Ionizace zbytkového plynu je realizovana
srazkami s energetickymi elektrony, které jsou emitovany bud’ Zhavenou katodou nebo
tichym vybojem probihajicim v okoli studené katody.

Vakuometry se studenou katodou jsou pro meéteni tlaku v chemickych vakuovych
aparaturach vhodné&jsi, ponévadz studend katoda neni atakovana reaktivnimi slouceninami
natolik, jako katoda zhavena. Mezi elektrodami vakuometru Penning byva stejnosmérné
napéti okolo 2 kV, které excituje v plynu tichy studeny vyboj. Aby pravdépodobnost srazek
elektrontt s molekulami plynu byla dostate¢né velka a vyboj se udrzel i pfi velmi nizkych
tlacich, pohybuji se elektrony v poli permanentniho magnetu (Obr. 8-19a), jehoz silocary
kolmo protinaji silocary elektrického pole. Tak jsou elektrony pfinuceny pohybovat se po
spirale, jejich draha je prodlouzena a pravdépodobnost srazek s molekulami plynu zvysena.

Kladné i zaporn¢ nabité castice vzniklé pfi srazkach potom putuji k odpovidajicim
elektrodam a vytvareji pfitom vybojovy proud, jehoz velikost je imérna tlaku plynu. Horni
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hranice méticiho rozsahu je pfitom urcena skutecnosti, ze nad 10 mbar tichy vyboj prechazi
na vyboj doutnavy, provazeny intenzivnim svételnym zafenim, kde jiz proud pfi stalém napéti
zavisi na tlaku jen v omezené mife a nelze jej vyuzit pro méteni.

Pro dosazeni co nejvétsiho méteného proudu byly u ionizacnich vakuometrii se
studenou katodou postupné zkouSeny rizné tvary obou elektrod a ménila se i sila a orientace
magnetického pole. Z diivodi mensiho méficiho rozsahu a nizs§i piesnosti byla pocatecni
Penningova konstrukce s valcovou anodou a deskovymi katodami nahrazena magnetronem
s centralni katodou tvofenou trubickou nebo dratem. Nakonec pievazily vyhody uspotadani,
v némz je v ose ¢idla tyCinkovita anoda, kterou obklopuje valcova katoda (Obr. 8-19b) a které
se proto nazyva inverzni magnetron. Navzdory provedenym konstrukénim zménam je vSak
i toto ¢idlo vyrobci Casto oznacovano jako Penningovo.

magnet
magnet

L]

kruhova anoda

méfené ___
vakuum

a) deskové katody Imasgnelt

b)

izolace télo cidla

Obr. 8-19 Konstrukce a schema zapojeni Penningova
vakuometru (a). Konstrukéni feseni inverzniho magnetronu (b)

U vSech ionizacnich vakuometrli jsou namétené udaje tlaku zavislé na druhu plynu.
Ptistroje jsou kalibrovany na vzduch nebo dusik, pro ostatni plyny je zméteny tlak tieba
vydélit korekénim faktorem, ktery nabyva nasledujicich hodnot:

Plyn He | Ho | O | N2 | Ar | CO,| Kr | Xe | aceton
Korek¢ni faktor | 0,15 | 0,46 | 0,84 | 1,00 | 1,19 | 1,37 | 1,86 | 2,73 5

Pivodni vakuometry Penning byly schopny méfit do 10° — 107 Torr, zatimco
vakuometr scidlem typu inverzni ~magnetron ma obvykle méfici rozsah
1-102 — 1-10® (10™) Torr. P¥i méfeni tlaku dusiku dosahuje presnosti 30 % odegitané
hodnoty a reprodukovatelnost se pohybuje okolo +£5 %. Piesnost méfeni mize vyznamné
ovlivnit skutecnost, Ze ¢idlo se studenou katodou soucasné plisobi jako iontova vyvéva
s Gerpaci rychlosti 0,1 — 0,5 dm® s. MuZe se proto stat, ze plyny v ¢idle budou vy&erpany
diive, nez se tlak mezi aparaturou a Cidlem staci vyrovnat a vakuometr bude vykazovat nizsi
tlak, nez je skutecny tlak v aparatufe. MiZeme tomu celit umisténim cidla co nejblize
k aparatuie a propojenim ¢idla s aparaturou potrubim s co nejveétsi svétlosti.

Prehled typickych meéficich rozsahti jednotlivych typt vakuometri uvadi nasledujici
tabulka.
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TYPICKE MERICi ROZSAHY VAKUOMETRU [Torr]

TLAKOVE
CIDLO

10°

760 | 10> | 10 | 1 | 10* | 10

10°

10

10% | 10° | 107 | 10°®

10°

10-10

10-11

BOURDON

760 —-7,5 Torr

MEMBRANOVE

1500 - 0,75 Torr

KAPACITN{

2000 — 10 Torr

TERMO-
CLANKOVE

760 — 102 Torr

PIRANI

760 — 10" Torr

PENNING

102-10° Torr

8.4 Zjistovani a lokalizace netésnosti vakuovych aparatur a jejich
soucasti

Pii praci na vakuovych linkach, ale i pfi vyuzivani Schlenkovy techniky, je
samoziejm¢ nezbytné pravidelné¢ kontrolovat, zda pouzivané aparatury jsou vakuové tésné.
Netésnici vakuova linka, do niZ pronikd atmosféricky vzduch, by:

e neumoziiovala dosaZeni nizkého tlaku cca 10® Torr a tim i dostate¢né odplynéni
vnittniho povrchu, jakoz i elastomerd a plasti z fitinkd a ventilt

e po izolaci od Cerpaci aparatury statické vakuum v pracovnim potrubi rychle pokleslo,
takze by nezbyl dostatek ¢asu pro provedeni planovanych operaci

e vlhky atmosféricky vzduch pronikajici dovnitt aparatury zplsobil nezddouci reakce se
slouceninami podléhajicimi hydrolyze nebo oxidaci kyslikem.

Obdobné komplikace lze oc€ekavat 1 u aparatur Schlenkova typu, predevSim pii
vakuové destilaci nebo sublimaci, pii podtlakové filtraci a vakuovém suSeni.

Proto pred zapocetim prace ovéiujeme, jestli pfi obvyklém uspotadéani Ize aparaturu
Vv piimétené dobé evakuovat na pozadovany tlak. Predpokladem ovsSem je, ze vyvéva, resp.
cela Cerpaci aparatura, je schopna dosahnout svého limitniho tlaku a Ze pouzivany vakuometr

udava spravné a presné hodnoty. Proto nejdiive testujeme samotnou vyvévu a vakuometr.
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Jsou-li vyvéva i vakuometr v potadku, mize byt diivodem pro neschopnost dosazeni
mezniho tlaku nebo jeho rychlého nartistu po ptechodu ke statickému vakuu odplyiovani. To
je zptisobeno desorpci plynu ¢i par t€kavych latek a zejména vody z vnitinich stén aparatury,
jakoz i jejich uvoliiovanim ze zabrusového tuku nebo tésnicich O-krouzki a teflonovych jehel
ventild. Uplngj§i desorpce vyzaduje vakuum alespoii 10° Torr a je-li aparatura nové
sestavend, napf. po CiSténi, je nutné Cerpani po dobu mnoha hodin. Obtizné je zejména
odstranéni polarnich molekul vody z povrchu skla, které vyzaduje vypékani aparatury
ve vysokém vakuu pfi minimalni teploté 150 °C.

Jelikoz mazané zabrusy nebo kohouty vyhiivat nelze a sklo-teflonové ventily, resp.
O-krouzkové spoje, je mozné vyhiivat pouze na teplotu, kterou snese nejméné odolny
konstrukéni material, chemické sklenéné vakuové aparatury vétSinou vypékat nemlzeme.
Proto se v nich statické vakuum obvykle rychle zhorSuje. Z¢asti tomu lze celit vyhtatim
sklenénych ¢asti aparatury horkovzduSnou pistoli nebo jejich opatrnym ptezihanim
nesvitivym plamenem plynového hotaku.

Rozlisit mezi odplynovanim a skutecnou netésnosti, kdy do aparatury pronika
atmosféricky vzduch, mizeme sledovanim ¢asové zavislosti poklesu tlaku v aparatufe nebo
Vjeji oddélitelné ¢asti, po dosazeni nejniz§tho mozného tlaku a odpojeni vyvévy.
Zaznamenavame-li tlak v nékolikaminutovych a pozd¢ji az hodinovych intervalech, ziskany

graf zavislosti tlaku na ¢ase bude odpovidat n¢které z kiivek uvedenych v Obr. 8-20.

log p

Obr. 8-20 Zavislost tlaku v izolované
aparatufe na Case v pfipade natékani skutecnou
netésnosti (1), odplynovani (2) a soubézného
natékani i odplynovani (3)

log t

Jestlize aparatura byla dobfe odplynéna, ale je vni jedna nebo vice realnych
netésnosti, tlak bude narustat stale stejnou rychlosti a grafem bude piimka 1. Pokud aparatura
dobfe tésni, ale nebyla zcela odplynéna, nartst tlaku se bude postupné zpomalovat
a v okamziku, kdy bude dosazeno rovnovahy mezi sorpci a desorpci neodcCerpanych plyni, se
vzrust tlakil zastavi aplné (kiivka 2). V pfipadé soubézného natékani i odplyiovani aparatury
obdrzime kiivku 3, v nizZ je tlak souctem obou ptispévkii.
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Registrujeme-li udaje o vzristu tlaku dostate¢né dlouhou dobu, miZeme vypocitat
velikost netésnosti ze vztahu

Q=P2_Pl
t

P: na Py V [dm®] = objem vakuové aparatury, v niz méfime tlak. Pro zjisténi velikosti
skutecné netésnosti volime P; a P2 az v oblasti, kde odplyilovani jiz nepfispiva k nartstu tlaku
a kiivka 3 ptesla opét v piimku, tentokrat rovnobéznou s horizontalni osou grafu.

Zjistime-li uvedenym postupem, Ze v aparatufe je opravdu netésnost, je tfeba ji
lokalizovat a odstranit. V chemickych aparaturach, jez jsou pifevazné sklenéné, jsou

V  [dm?® Torr s, kde t [s] = doba potfebna k nartstu tlaku z hodnoty

obvyklymi pfi¢inami netésnosti:

e otvor ve sténé€, jenz mize mit podobu praskliny nebo miniaturniho kapilarniho otviirku
(angl. pinhole), ktery vznika pii sklofouka¢ském zpracovani skla, nejcastéji v misté
zatava a bocnich natavl trubic nebo zatavii kovu do skla. Takové otviirky jsou tedy
ptitomny jiz od vyroby, a proto novou nebo opravenou aparaturu musime vzdy peclivé
provétit z hlediska jejich vyskytu. Naproti tomu praskliny se Casto tvoii v disledku
tepelného pnuti pfi ndhlém lokalnim ohfevu nebo ochlazeni, popi. mohou vznikat Cisté
mechanickou cestou pfi rozebirani ¢i myti aparatury.

e zavady spojovacich a uzaviracich prvki aparatury, tj. zabrusd, Sroubovych spojl
a uzaveért, fitink, kohoutl a ventili. Mohou byt zplsobeny Spatnym namazanim
zabrusti a kohoutd, chybnym sestavenim Sroubového spoje anebo mechanickym
poskozenim ¢i opotifebovanim elastomerového O-krouzku nebo PTFE tésnéni.

Nenajdeme-li netésnost pii vizualni kontrole, miZzeme se u sklenénych aparatur, jez
jsou evakuovany na tlak 100 — 10 Torr pokusit ji vyhledat pomoci vysokofrekvenéni
zkouSecky vakua (angl. Tesla coil). ZkouSecka ma obvykle tvar pistole (Pfiloha 8-13), jejiz
spoust’ slouzi jako okamZzity spina¢. Na zkuSebni elektrodu tvaru draténého Stétecku nebo
smycky je ze sekundarniho vinuti vysokonapétového transformatoru vyvedeno regulovatelné
napéti 30 — 50 kV o frekvenci cca 1,5 MHz. Vysoké napéti ionizuje molekuly plynu ve svém
okoli a v nizkém nebo stfednim vakuu budi doutnavy vyboj.

Lze ji vyuZit:

e Kk vyhledavani a lokalizaci realnych netésnosti v nekovovych aparaturach
e Kkorientaénimu zjistovani trovné vakua podle typu a barvy svételného tkazu pii
doutnavém vyboji

Pti vyhleddvani netésnosti postupujeme nésledujicim zptisobem:
Pomalu pohybujeme elektrodou zkouSecky 1 — 2 cm nad evakuovanou sklenénou aparaturou,
Vv niz dochazi k doutnavému vyboji, jehoz tvar a zabarveni jsou ureny urovni vakua a
slozenim plynu. Pfiblizime-li se k netésnosti, dlouha modra jiskra zamifi z elektrody ptimo do
ni a otvor nebo prasklinka se prozradi intenzivnim bilym zafenim. Nalezenou netésnost

159



8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

vyznac¢ime popisovacem skla a elektrodu od netésnosti rychle vzdalime, ponévadz pokracujici
vyboj by otviirek zvétSoval.

Tento postup nelze pouzit, jestlize:

e Vv blizkosti elektrody je kovovy pfedmét (pfechod kov — sklo, zatav dratu, kovovy
fitink ¢i ventil anebo laboratorni drzak), ktery pro vyboj ptedstavuje uzemnéni.

e sklo je prilis tenké (< 0,5 mm) a miize byt vybojem prorazeno. Projevuje se 10 zejména
u drobnych bublinek, jez ve skloviné zlstavaji, pokud pfi zpracovani méla pfilis
velkou viskozitu.

e povrch skla je v tésném kontaktu s elastomerovym O-krouzkem nebo predmétem
z PTFE (jadro kohoutu, zdbrusovd manzeta), na jejichz povrchu muze jiskra vypalit
kandlek, a tak je neopraviteln¢ poskodit.

e netésnost je zpusobena Spatné namazanym zabrusem ¢i kohoutem, kde se casto
vyskytuje splet tenounkych kanalkl, jejichz netésnosti jsou pod hranici
detekovatelnosti.

V takovych pripadech se mizeme pokusit vyuzit zmén ve zbarveni vyboje
indukovaného vf zkouseckou po proniknuti nékterého testovaciho plynu netésnosti dovnitt
aparatury. ZkouSeckou vybudime vyboj co nejblize podezielému mistu na trase smérem
k vyvéve. Vyboj ma obvykle slabé rizoveé-fialové zbarveni, zpisobené zbytkovym vzduchem,
popt. dusikem. Poté k mistu s pifepoklddanou netésnosti ptiblizime smotek vaty napustény
acetonem, piipadné jim vymezeny tsek sklenéné trubice potifeme. Dotkneme-li se netésnosti,
proniknou pary acetonu dovnitt aparatury a zbarveni vyboje se zméni na tyrkysové modré, jez
po odCerpani par rychle ptejde na purpurové Cervené. Alternativné lze pouzit oplachovani
povrchu zkouSené aparatury proudem zkuSebniho plynu, napi. CO;, ktery méni zbarveni
vyboje na zelenobilé. Abychom dosahli v okoli aparatury vys$i koncentrace plynu, a tak
zvysili citlivost detekce, je mozné na Cast aparatury navléknout plastovy sacek, ktery
zkuSebnim plynem naplnime.

Jelikoz vnimani barevnych odstini vyboje miiZze byt zna¢né subjektivni, je vhodné si
vSe ovéfit s uméle vytvofenou netésnosti. ZkouSime obvykle za Sera nebo pii zatemnénych
oknech, aby zbarveni vyboje bylo 1épe patrné. Pied zapojenim zkouSeCky neopomeneme
vypnout elektronické vakuometry piipojené ke zkouSené aparatute, popi. PC a jiné
elektronické pfistroje v okoli, aby nedoSlo k jejich poSkozeni vyzafovanymi radiovymi
vinami.

Ponévadz charakteristicky tvar vyboje indukovaného vf zkouseckou i jeho zbarveni se
meéni podle tlaku plynu, miZzeme zkouSecku pouzit rovnéz k orientatnimu urceni Urovné
vakua v ¢erpanych aparaturach se zbytkovym vzduchem (Pfiloha 8-14). Vztahy mezi trovni
vakua a zbarvenim i utvaifenim vyboje zachycuje nasledujici prehled:
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p/ Torr | Zbarveni Utvareni a rozsah vyboje
10-1 | purpurové | uzky paprsek
1-10" | rozové vyboj zprvu pouze v blizkosti elektrody
10" - 107 | namodralé | vyboj se §if{ v evakuovaném prostoru
10% - 10 | modravé | svétélkovani pouze na vnitinim povrchu skla
<10° | zadné k vyboji nedochazi

V aparaturach kontaminovanych chemickymi slouceninami, jez se postupné uvoliuji
ze zébrusového tuku nebo z elastomeri a plastl, vSak zbarveni vyboje mize byt odlisné.

K vyhledavani lze rovnéz vyuzit termoclankového nebo Piraniho
vakuometru, jez jsou standardni soucasti kazd¢ aparatury pracujici v oblasti stiedniho vakua.
Uvedené vakuometry vyuzivaji ke zjistovani tlaku méfeni tepelné vodivosti plyni a jsou
kalibrovany na vzduch nebo dusik. Pokud tedy budeme jednotlivé ¢asti zkousené aparatury

netésnosti

zvenci ofukovat plynem s vyraznéji odliSnou tepelnou vodivosti a tento plyn bude né&jakou
netésnosti nasat dovnitf, vakuometr kratce poté ukdze zdanlivé vysSi nebo nizsi tlak
V aparatute. Vysledek bude zaviset na tom, zda pouzijeme plyn s vyss$i nebo nizsi tepelnou
vodivosti, nez ma vzduch. Protoze malymi netésnostmi sndze proniknou plyny s nevelkymi
molekulami ¢i atomy a s nizkou viskozitou, vyuzivaji se pro dany ucel zejména helium nebo
vodik. Ponévadz maji vys§i tepelnou vodivost nez vzduch, jejich nasati se projevi
kratkodobym zdanlivym vzristem tlaku, ktery ve skutecnosti v pritbéhu testovani zlstava na
stejné urovni.

V diivéjsich dobach byly komeréné bézné dostupné halogenové detektory netésnosti,
které vyuzivaji skutecnosti, Ze slouCeniny s vysokym obsahem halogenti, napt. freony, zvysuji
emisi kladnych ionti (Na*, K*) z povrchu Pt anody navinuté na keramické ty¢ince a zhavené
na cca 800 °C. Velikost iontového proudu, jenz sméfuje na valcovou Pt katodu, kterd
obklopuje anodu, je zvySena dopovanim keramického nosice alkalickymi kovy. Prokazat 1ze
iontovy proud o intenzité ~10® A, coz odpovida parcialnimu tlaku testovaciho CF,Cl,
(Freon 12) cca 10°® mbar. Pii hledani netésnosti se sonda detektoru zabuduje do zkougené
aparatury pied hlavni vymrazovacku a v pribchu Cerpani se povrch aparatury postupné
ofukuje Freonem 12, ktery se vypousti dlouhou jehlou z testovaci pistole v blizkosti
predpokladanych netésnosti. Nasati freonu dovniti aparatury se projevi nartistem iontového
proudu na méficim mikroampérmetru a soucasné je indikovano také svételnym a akustickym
signalem.

Halogenové detektory netésnosti mohou byt vyuzity ve vakuovych aparaturach
S nizkym, stfednim 1 vysokym vakuem a nejmensi detekovatelnd neté€snost se mize pohybovat
mezi 1-10° = 5-10”7 dm® mbar s™*. Vzhledem k zasadnimu omezeni vyroby a pouzivéani freont
po piijeti Montrealského protokolu vr. 1985 vSak byla jejich vyroba zastavena, takze
v soucasné dobé se lze setkat pouze se starSimi pfistroji. Freon 12 je sice mozné nahradit
nékterym chlorovanym rozpoustédlem, napt. CH,Cl, nebo CHCICCI,, dosahovana citlivost
vSak miiZe byt sniZena.

Nejcitlivéjsi detektory netésnosti jsou zalozeny na méfeni obsahu testovaciho plynu
ve zkouSené aparatuie prostfednictvim hmotnostniho spektrometru. V této roli je obvykle
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vyuzivan zjednoduSeny kvadrupdlovy hmotnostni spektrometr, jenz je optimalizovan pro
detekci “He. Helium se pouZiva jako testovaci plyn, ponévadz jeho maly atom dobie pronika
i velmi malymi netésnostmi a jeho relativni atomova hmotnost je pomérné vzdalena od M;
ostatnich plyni, coz umoziuje dosazeni vétsi citlivosti spektrometru. Vyhodou je rovnéz jeho
nizky parcialni tlak ve vzduchu ~4-10"° mbar (5 ppm), snadna dostupnost a okolnost, Ze se
jedna o chemicky inertni, netoxicky a nehotlavy plyn.

Pro zjistovani netésnosti se detektor piipoji k evakuované aparatuie, jejiz povrch je
postupné ofukovan bodovym zdrojem plynného helia. Dojde-li Kk nasati helia dovnitf, je
netésnost indikovana akusticky i svételnym signalem a z intenzity iontového proudu lze
soudit na velikost netésnosti. Citlivost soucasnych heliovych detektorit netésnosti se obvykle
pohybuje v rozmezi 10* — 10® dm® mbar s?, pfi mensich netdsnostech vSak jiz ptsobi
problémy piirozend koncentrace helia ve vzduchu. Elektronické potlaceni pozadi ale
umoziiuje rozsifit hranici citlivosti az k 5-10™ dm?® mbar s™.

Pii detekci nizkych koncentraci helia zpisobuje nejvétsi komplikace absorpce He
v konstruk¢nich materialech, zejména v elastomerech a plastech, jejichZ pouziti je proto tieba
omezit na minimum nebo vylou¢it. Siroké pouzivani sklo-teflonovych ventild a tésnicich
O-krouzki v chemickych vakuovych aparaturach prakticky vylucuje moznost jejich testovani
Vv oblasti zvysené citlivosti heliovych detektorti. Proto se také vakuové linky pro praci se
statickym vakuem 10"® mbar nebo niZzsim konstruuji s kovovymi ventily a fitinky, na n&Z jsou
sklenéné ¢asti nataveny, takze aparatury 1ze vypékat ve vakuu pii teplotach 200 — 300 °C.

Vyhledavat netésnosti heliovym detektorem Ize také pii obraceném postupu, kdy je
aparatura napusténa mirnym pietlakem He a v okoli mist, kde lze ptepokladat vyskyt
netésnosti, je vzduch nasavan dutou jehlou a veden do detektoru. Pouzivani této varianty je
vSak omezenoO spiSe na kovové vakuové aparatury, jez jsou vici mensimu pietlaku spolehliveé
odolné. Obraceny postup je ostatné mozné pouzit i pro jiné plyny, pouze je tfeba provadeét
detekci na zéklad¢ specifickych vlastnosti vybraného plynu. Lze tak napt. detekovat
z aparatury unikajici helium nebo vodik na zakladé sledovani zmén tepelné vodivosti
nasavaného vzduchu katarometrem, anebo indikovat ve vzduchu piitomnost SFg ¢i jiného
plynu s vysokym obsahem halogeni pomoci detektoru vybaveného ¢idlem elektronového
zachytu (ECD).
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9 ANAEROBNI TECHNIKY V CHEMICKE SYNTEZE

Pii chemické syntéze se Casto setkavame s produkty i prekurzory, které pii styku
s atmosférickym vzduchem samovolné reaguji s kyslikem (napt. Na, P4, NO, AlMe3) nebo
s vodou (NaNH;, BCl3, SO3), popt. s obéma (Na, AlMe3). Kromé toho existuji i slouceniny,
jez za laboratorni teploty reaguji s CO,, napt. M'OH, Ti(NMe,)s, RMgX, PhLi) nebo s CO,
a vodou (alkylaminy, pyridin a jiné dusikaté baze). Dokonce i pomérné inertni elementarni
dusik jiz za normalnich podminek snadno reaguje s kovovym Li a nékterymi komplexy
pfechodnych kovt. Aby bylo mozné chemii takovych sloucenin blize studovat, bylo nutno
vyvinout pracovni techniky, které umoznuji provadéni riiznych laboratornich operaci v inertni
atmosféfe za vylouceni pfistupu vzduchu.

Takové anaerobni techniky mohou byt zalozeny bud’ na uchovavani a manipulaci
citlivych slou€enin v ochranné atmosféte plynu, jenz s nimi nereaguje anebo na vyuziti vakua
vroli inertni atmosféry. Jako ochranny plyn se zpravidla pouziva dusik nebo argon,
Vv piipad€, Ze je zapotiebi pouze ochrana pfed vzdusnou vlhkosti, posta¢i dobie vysuSeny
vzduch. Pro kvantitativni praci splyny a silné tékavymi latkami je vyhodné pouziti
specialnich vysokovakuovych aparatur, tzv. vakuovych linek, v nichz lze ve statickém vakuu
podle potieby destilovat nebo sublimovat tékavé slouceniny z jedné nadoby do druhé,
odmeétovat je a provadét s nimi standardni laboratorni operace.

9.1 Inertni plyny a jejich ¢iSténi

Dusik i argon jsou komeréné dostupné v tlakovych lahvich v Cistoté, jez je naprosto
dostatecna pro jejich pouziti jako ochranné atmosféry. Skute¢ny obsah necistot ve vybraném
plynu vzdy zjistime v technické specifikaci konkrétniho vyrobce. Udava-li napf. firma Linde
pro dusik o Eistot& 5.0, tj. 99,999 %, obsah negistot: H,O 5cm®*m?>a 0, 3cm®*m?, odpovida
to jejich ptiblizné koncentraci 5 ppm obj. H,O a 3 ppm obj. O, coz vyhovuje pro vétsinu
aplikaci. V ptipadé zvySenych ndrok na Cistotu, pak zcela jisté¢ vyhovi dusik ¢i argon Cistoty
6.0, s obsahem cca 0,5 ppm obj. vody i kysliku. Navic se ze specifikace dozvime jesté obsah
CO,, CO, CyHp, a v ptipad¢ argonu i obsah No.

9.1.1 Odstranéni vody

Odporovy
, - . s . Vo~ we ’ v drat

Nemame-li k dispozici dostate¢né Cisty dusik ¢i argon anebo I'al .

zolacnli

hodlame vychazet ze stlaten¢ho vzduchu, miZzeme plyn vysusit vhodnym plast

Obr. 9-1 Vyhtivana sklenéna kolona s naplni molekulového
sita pro odstranéni vody, popf. S naplni BTS katalyzatoru, pro N2/

odstranéni kysliku z inertniho plynu
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ucinnym vysousedlem, které za normalniho tlaku snizuje rovnovdznou koncentraci vodni pary
pod 5:10° Torr.

V praxi se nejvice vyuzivaji molekulova sita 4 nebo 5 A, kterd susi az na hodnotu
p(H,0) < 2:10” Torr a lIze je snadno regenerovat. Granulované sito je obvykle naplnéno do
vertikalni sklenéné kolony opatfené elektrickym vytapénim a tepelnou izolaci (Obr. 9-1).

Dosazitelny stupent vysusSeni plynu zavisi na teploté¢ a mife vyCerpani vysouSeci
kapacity sita. Pro molekulové sito 5 A se udava dosazeni rosného bodu —82 °C, pii teploté
kolony 20 °C a obsahu adsorbované vody V situ 3,2 % hm. Nelze vSak zapominat, ze adsorpce
vody je dynamicky proces, ktery pro dosazeni rovnovazného stavu vyzaduje dostatecné
dlouhy kontakt suseného plynu S vysouSedlem o velkém aktivnim povrchu. V laboratornim
m¢éfitku je proto u suSicich kolon s molekulovym sitem doporuc¢ovano dodrZeni nésledujicich
parametrii:

Minimalni vyska adsorp¢niho loze 0,8m
Minimalni hodnota poméru & loze/< granuli sita 20
Nejvyssi linearni rychlost plynu v koloné 06ms*
Nejvyssi teplota plynu vstupujiciho do kolony 35°C

Neumoznuje-li velikost granuli dodrzeni druhého pozadavku, je tfeba adekvatné
zveétsit vysku adsorpéniho loze anebo snizit pratok plynu kolonou. Regeneraci molekulového
sita provadime in situ v kolon¢ zahtivanim na teplotu 350 — 400 °C v proudu suchého plynu
nebo ve vakuu. Nedoporucuje se prekrocit pfitom teplotu 450 °C, kdy mtze dojit k omezeni
az uplné ztraté suSici ucinnosti a kapacity sita. Intervaly mezi regeneracemi volime tak, aby
ptirGstek hmotnosti sita nepfevysil 3 %. Je Ucelné zjistit, kolika lahvim pouzivaného
stlaceného plynu takovy pfirtistek odpovida a o spotiebé plynu si vést zdznamy.

Jako ekonomicky zdroj suchého plynného dusiku byva vyuzivan zkapalnény Ny, ktery
se odebird z Dewarovych nadob, vnichz je skladovan. Pfi menSim odbéru vystacime
S piirozenou rychlosti jeho odpatfovani, pii vétsim je nutné odpafovani urychlit opatrnym
ohtfevem elektrického topného téliska ponofeného do kapalné¢ho dusiku. Protoze pii teploté
varu Ny(l) =196 °C je tenze vodnich par fadové 10% Torr, mél by odpafeny dusik byt
absolutn¢ suchy. Ve skutecnosti tomu tak neni a u velkych centralnich rozvodt dusiku
trubkami z médi nebo nerez oceli byva dosahovano rosného bodu —60 az —70 °C. Pfi odbéru
plynného N; z bézného 32 dm® kontejneru mize byt jeho vlhkost jest¢ vyssi a na zacatku
odbéru miize rosny bod vzrist i nad —50 °C. Pfi¢inou vlhkosti je zejména pfitomnost
drobouckych krystalk ledu v kapalném dusiku. Tyto krystalky jsou proudem odpatfeného
plynu unaseny do rozvodného potrubi, kde pfi teplotach nad 0 °C roztaji a vznikla vodni para
kontaminuje okolo proudici dusik.
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9.1.2 Odstranéni kysliku

Zbytkovy kyslik v inertnim plynu miuZeme odstranit bud’ na ,,mokré“ anebo na
,suché’ cesté. V prvém piipad¢ plyn probublavame vodnym roztokem vhodného redukéniho
¢inidla, napt. CrSO4 nebo pyrogallatu draselného. Vyhodami tohoto postupu jsou uplné
vyuziti redukéniho ¢inidla a v ptipadé CrSO, také velka rychlost absorpce O; v roztoku a jeho
snadna regenerace redukei vznikajiciho Cr'"' amalgamovanym zinkem. Obecnou nevyhodu
predstavuje silna kontaminace inertniho plynu nasycenou vodni parou a uvoliiovani
nezadoucich plynt nékterymi redukénimi roztoky. Vodné roztoky CrSOg4 napt. uvoliuji urcité
mnozstvi Hy a z alkalickych roztokli pyrogallolu se zase vyviji CO. Z uvedenych divodu se
odstranovani kysliku jeho pohlcovanim v reduk¢nich roztocich nepouziva v ptipadech, kdy je
tteba inertni plyn také vysusit. ,,Mokré* postupy se vSak mohou dobie uplatnit pfi vytvareni
inertni atmosféry pro vodné roztoky sloucenin citlivych vii¢i oxidaci elementarni kyslikem.

Potfebujeme-li suchy a soucasné kysliku prosty inertni plyn, zbavujeme ho O,
provadénim pfes loze reaktivniho kovu nebo oxidu kovu. Takové loze byva elektricky
vyhfivano navinutym odporovym dratem, ponévadz za vys$i teploty probiha chemisorpce
kysliku rychleji. Z kovt je pro tyto ucely nejcastéji vyuzivana meéd’, ktera pfi teploté 600 °C
z proudu Ar nebo N; efektivné pohlcuje kyslik. Ponévadz i jemné médéné piliny nebo
soustruzenim ziskané ttisky se na povrchu pokryji oxidovou vrstvickou, kterd brani aplnému
vyuziti dosud nezreagovaného kovu, pouzivad se radéji méd’ velmi jemné rozptylend na
povrchu keramického nosice, ziskana redukci CuO vodikem.

Pro uvedeny tcel je Siroce pouzivan predevsim tzv. BTS katalyzdtor (nyni Cu-0226 S)
firmy BASF, jenz pii teploté 20 °C pohlti az 4 dm® Oy/kg BTS, co za standardnich teplotnich
a tlakovych podminek (STP) odpovida 5,7 g O,. Pti teploté zvysené na 150 °C vSak lze
dosahnout az 6 x vyssi sorpéni kapacity. Pii pohlcovani O, se zbarveni BTS katalyzatoru
meéni z tmaveé hnédého na nazelenalé, takze lze vizualné sledovat, nakolik je napln kolony jiz
spotiebovana. Vycerpany katalyzator je mozné snadno regenerovat zahtivanim na
120 — 140 °C v proudu vodiku zfedéného dusikem. Ponévadz ptitom vznikd voda, zatfazujeme
kolonu s BTS katalyzatorem pied kolonu s vysouSedlem, kterou pied zapocetim regenerace
odpojime a vystupujici regeneracni plyn zavaddime do odtahu digestofe. Teplotu loZe
s katalyzatorem je tfeba v pribéhu regenerace peclivé kontrolovat, ponévadz nad 200 °C
dochazi k sintrovani (spékani) ¢astic kovové médi, coz snizuje aktivitu katalyzatoru.

Pro odstranovani kysliku z inertnich plynii se Casto vyuziva rovnéz MnO rozptyleny
na keramickém nosici. Jemné dispergovany svétlezeleny MnO, ziskany termickym rozkladem
oxalatu MnC,04 - 2H,0 piti 330 °C ve vakuu, je na vzduchu pyroforicky a pfti teploté 150 °C
redukuje obsah O, na 1 — 2 ppm obj. Protoze pfi reakci s kyslikem prechazi na ¢ernohnédy
Mn3O,, 1ze podle zmény zbarveni monitorovat postupné vycerpani aktivni ndpln¢ kolony.
Regenerovat jej Ize zahfivanim v proudu Hy/N; na teplotu 350 °C.

Pti pouzivani Ar nebo He jako inertniho plynu muize byt n€kdy zapotiebi odstranit
rovnéz pritomny dusik. V takovych ptipadech se vysuseny a kysliku zbaveny plyn vede pres
kovovou kolonu s hoblinami Ca, resp. slitiny Ca s 10 % Mg, vyhfatou na teplotu 650, resp.
500 °C, kdy jsou spolehlivé odstranény také ptipadné zbytky kysliku a vody. Komer¢né jsou
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dostupné rovnéz trubkové picky skovovou kolonou obsahujici titanovou houbu na
keramickém nosici, které slouzi k zavérecnému docisténi vzacnych plynt.

9.1.3 Detekce zbytkové vody a kysliku v inertnim plynu

Ackoliv v soucasné dobé lze pfesné¢ monitorovat obsah zbyvajici vody a kysliku
ve vycCisténém inertnim plynu pomoci hygrometri a oximetrd, v prubéhu pouzivani
anaerobnich technik byla vyvinuta fada kvalitativnich testi pro detekci H,O a O,. Jsou
zalozeny na vizualnim pozorovani barevnych a jinych zmén spojenych s hydrolyzou nebo
oxidaci vybranych, vysoce reaktivnich sloucenin. Takové zmény jsou v daném casovém
intervalu patrné az od urcité koncentrace H,O ¢i O, V inertnim plynu. Pokud je tedy test
negativni, muzeme piedpokladat, Zze koncentrace necistoty je nizSi nez jeji hranice
detekovatelnosti, napt. 5 ppm obj. Oy.

Obsah necistot v plynech se zpravidla udavd v ppm vztazenych na objem. Vlhkost
plynu se vyjadiuje také v ppm hm. nebo pomoci tzv. rosného bodu [°C], coz je teplota, pii niz
je vodni para v plynu praveé nasycena a pii dalSim ochlazovani se zacne vyluCovat na pevném
povrchu jako kapalnd faze a pod 0 °C jako led. Teplotni stupnice, v niz rosny bod
vyjadiujeme je sice linearni, ale skute¢ny obsah vody v plynu se s klesajici teplotou snizuje
nelinearn¢. Proto ho posuzujeme podle odpovidajici koncentrace H,O v ppm anebo jej
muzeme vyjadfit parcialnim tlakem vodni pary, ktery uvadime v Torr nebo Pa. Pievod
vybranych hodnot rosného bodu na ostatni zptisoby vyjadfovani koncentrace H,O v plynech
uvadi Tab. 9-1.

Tab. 9-1 Zpisoby vyjadieni obsahu H,O v plynu pii tlaku 760 Torr

Rosny bod p(H20) c(H.0) c(H.0)
/°C [ Torr /ppmobj. | /ppm hm.
+20 17,355 23072 14769
-30 0,2859 376 234
—-40 0,0966 127 79,1
-50 0,0295 38,8 24,2
—60 0,00808 10,6 6,59
-70 0,00194 2,55 1,64
-80 0,00040 0,526 0,33
-90 0,00007 0,092 0,057

Obsah zbytkové vody v inertnim plynu muizeme kvalitativné posoudit napt. podle
tvorby bilého dymu v parach TiCly, Kk niz dochazi, je-li rosny bod vyssi nez —60 °C. Test lIze
snadno provést na vakuové lince nebo pii pouzivani Schlenkovych nadobek a spociva
v nadestilovani 0,2 — 0,3 g TiCls do evakuované ampule nebo baiiky o objemu >100 cm’®. Po
ohtati nadobky na laboratorni teplotu se TiCls odpafi, p(TiCls) ~11 Torr pii 25 °C, a k param
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potom piipustime testovany plyn az do atmosférického tlaku. Za ptritomnosti vlhkosti 1ze proti
¢ernému pozadi pozorovat bilé dymy TiO,, resp. TiIOCl,. Analogickym postupem muzeme
pomoci AlEts nebo ZnEt, ovéfit pfitomnost zbytkového kysliku V inertnim plynu.
V piitomnosti cca 5 — 10 ppm O, se opét tvoii bilé dymy odpovidajicich oxidi. Pro testovani
atmosféry v rukavicovém suchém boxu uvedené metody pochopiteln¢ nejsou vhodné,
ponévadz bychom atmosféru boxu kontaminovali testovacimi slou¢eninami.

V suchych boxech lze kvalitu inertni atmosféry vyhodné sledovat pomoci slabsi
15 nebo 25 W zarovky, kterou opatrn¢ zbavime sklenéné banky. Piekroci-li thrnny obsah O,
a H,O cca 2 ppm, wolframové vldkno se v kratké dobé prepali. Metoda je vhodna zejména
jako okamzity indikator nahlého zhorSeni kvality atmosféry v disledku pochybeni obsluhy
boxu, kdy se vlakno piepali okamzité.

V nékterych laboratofich se ke kontrole obsahu kysliku v atmosféfe suchého boxu
vyuzivd zména zbarveni zeleného roztoku, ktery vznika pti redukci cyklopentadienylového
komplexu Cp,TiCl,, rozpusténého v tetrahydrofuranu nebo v toluenu praskovym zinkem.
Jestlize kapka roztoku béhem odpafovani rozpoustédla nezméni zbarveni, koncentrace O je
mens$i nez cca5 ppm. Vétsi obsah kysliku je indikovan postupnym ptfechodem na olivové
zelené, zluté a nakonec oranzové zbarveni, které svéd¢i o vyssi koncentraci O,. Nevyhodou
metody je opét kontaminace atmosféry boxu parami pouzitého rozpoustédla.

Je-li nutné mit opravdu spolehlivé udaje o Cistoté inertniho plynu, nebo je zapotiebi
jeho Cistotu pritbézné monitorovat, je nezbytné méfit obsah vody pomoci hygrometru a obsah
kysliku sledovat oximetrem. V obou kategoriich je v soucasné dobé na trhu fada pfistroju,
které se mohou liSit jak principem samotného stanoveni, tak i1 méficim rozsahem
a dosahovanou piesnosti.

Nejcastéji uzivanymi hygrometry jsou:

e Indikator rosné¢ho bodu, jenZ je zalozen na pfimém urceni rosného bodu jako teploty,
pii niz se chlazené kovové zrcatko zamlzi namrzajicim filmem ledu. Zrcatko je
chlazeno termoelektricky s vyuzitim Peltierova efektu a zamlzeni je objektivné
zjisfovano fotoelektrickym méfenim zmén v jeho odrazivosti. Spi¢kové piistroje
tohoto typu maji méfici rozsah +15 az —80 °C a dosahuji rozliseni 0,1 °C pfi presnosti
+0,2 °C. Pouzivaji se proto jako primarni standardy ke kalibraci ostatnich typt
hygrometru.

e Elektrolyticky hygrometr méii elektricky proud protékajici senzorem pfi elektrolyze
vrstvicky  polyfosfore€nych  kyselin, kterd vypliuje prostor mezi dvéma
Pt-elektrodami. Pti elektrolyze se kyseliny rozkladaji na vodik a kyslik za soucasné
regenerace oxidu fosforecného, ktery je vysoce hygroskopicky a pii pohlceni vody
Z inertniho plynu je opét prevadén na smés polyfosforecnych kyselin.

elektrolyza

POp + 2H,0 ——>» 4HPO; ——— 2H, + O, + P,Oy
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Hygrometr tedy pii malych pritocich méteného plynu zajiStuje jeho dodatecné
vysouseni a pii konstantnim pratoku plynu je proud potiebny pro elektrolyzu
chemicky vazané vody pfimo imérny jeji koncentraci. Tento druh hygrometri miva
méfici rozsah urceni rosného bodu —20 az —95 °C, rozliseni 0,1 ppm obj. a urcuje
koncentraci H,O s piesnosti £5 % odeétené hodnoty. Casto se pouziva k monitorovéni
vlhkosti inertni atmosféry v rukavicovych suchych boxech.

e Hygrometr s kapacitnim ¢idlem méfi elektrickou impedanci kondenzatoru tvoiené¢ho
vrstvou porézniho oxidu hlinitétho mezi Al folii a ve vakuu napatfenou permeabilni
vrstvickou zlata. Impedance se méni v zavislosti na mnozstvi vody adsorbované
vysoce aktivhim Al,O3 V su$§im plynu voda poméré rychle desorbuje, takze
hygrometr vykazuje rychlou odezvu na zmény vlhkosti méfeného plynu. Nejlepsi
hygrometry tohoto typu udavaji rosny bod Vv rozsahu +20 az —110 °C s pfesnosti
2 — 3 °C a reprodukovatelnosti £0,5 az 1,0 °C. Jsou Siroce pouzivany pro védecké
ucely 1 v primyslu, protoZze maji velmi odolnou konstrukci ¢idla a spolehlivé pracuji
pii provoznich tlacich 5- 107 Torr az 200 bar.

Komeréné dostupné pftistroje pro meétfeni koncentrace O V plynech jsou rovnéz
zalozeny na n¢kolika rozdilnych principech a vyuzivaji senzory elektrochemické, se ZrO;
keramikou a paramagnetické. Nejuniverzalngj$i oximetry maji keramické senzory tvorené
oxidem zirkoniCitym, jenz je dopovan oxidem yttria. Takovy senzor mé obvykle tvar trubice,
jez je oboustranné potazena porézni vrstvickou platiny, ktera slouzi jako elektrody. V trubici
proudi méfeny plyn, z druhé strany je trubice vystavena atmosférickému vzduchu, ktery
slouzi jako referen¢ni plyn. Pii teploté¢ 650 — 700 °C kyslik difunduje defektni krystalovou
miizkou ZrO; jako oxidové anionty a koncentraéni gradient mezi méfenym plynem
a atmosférickym vzduchem vytvaii na elektrodach potencidlovy rozdil, jenZ je Umérny
poméru parcidlnich tlaki O, v méfeném vzorku a referencnim vzduchu.

Zirkon-oxidové oximetry mohou v nékolika pracovnich rozsazich méfit koncentrace
0,1 ppm obj. az 100 % O; s ptesnosti £2 % a reprodukovatelnosti +1 % odectené hodnoty.
Vynikaji velmi rychlou odezvou na zménu koncentrace O,, ale méfené plyny musi byt zcela
prosté redukujicich pfimési, jako jsou uhlovodiky, CO nebo Hj, které pfii teploté 700 °C
s kyslikem reaguji a tudiz sniZuji jeho koncentraci.

Ponévadz 1 n€kolik mm silnou vrstvou pryZze ¢i jiného elastomeru nebo plastu pomérné
snadno difunduji molekuly H,O a O, je tfeba ptivod métené¢ho plynu k senzorim pfistroji
sestavit bez pouziti hadic nebo trubic z téchto materialti, popf. omezit jejich pouziti na
nezbytné minimum. Nejspolehlivéjsi vedeni inertniho plynu zajisti kovové trubicky a fitinky.
Sklenéné piivody se vyznacuji obtiznou desorpci vody z vnitinich stén, kterd vyzaduje vyhtati
nad 150 az 200 °C ve vysokém vakuu. V kazdém piipadé je u nove sestavené aparatury nutno
pocitat s delsi, i nékolikahodinovou dobou, jez je zapotiebi k dokonalému vysuSeni ptivodu

proudem inertniho plynu a k indikaci rosného bodu v rozmezi —70 az —80 °C.
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9.2 Pracovni techniky vyuZivajici ochrannou atmosféru inertniho plynu

Nejjednodussim  zpasobem, jak zabranit kontaktu reaktivnich sloucenin
s atmosférickym vzduchem, je provadét veSkeré manipulace snimi pod ochrannou
atmosférou inertniho plynu. Tento princip je vyuzivan v rukavicovych suchych boxech,
Vv technice Schlenkovych nadobek i v odvozené technice injekéni stiikacky a kanyly. Pokud
vSak nepracujeme s piili$ citlivymi slouc¢eninami v pfili§ malém mnozstvi (< 5 az 10 g), ¢asto
vystacime s aparaturami sestavenymi z bézného laboratorniho skla se zabrusy a kohouty,
které pied zapocetim prace dikladné proplachneme inertnim plynem. V pribéhu experimentu
mirnym proudem inertniho plynu chranime oteviené vystupy z aparatury do atmosféry. Za
vystupem umistujeme malou probubldvacku naplnénou vétSinou parafinovym olejem, ktera
nam umozni vizualni kontrolu mnozstvi vystupujiciho inertniho plynu. Aby pii piipadném
nahlém poklesu tlaku v aparatufe nedoSlo k nasati oleje dovniti, je Gcelné pouzit nékterou
Z probublavacek uvedenych na Obr. 9-2. Naplnime ji takovym mnoZstvim oleje, aby byl
Vv aparatufe udrzovan staly ptetlak nékolika Torrti inertniho plynu, ktery zabrani vnikani
atmosférického vzduchu drobnymi netésnostmi V zabrusech, kohoutech ¢i v lozisku
hiidelového michadla.

- - /)
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a) b) c) d) e)

Obr. 9-2 Probublavacéky s funkci pietlakového ventilu: U (a — c) jejich konstrukce
nedovoluje zpétné nasati kapaliny do aparatury pii poklesu tlaku. V ptipadé (d) Ize
nastavit hloubku ponoru zavadéci trubicky a u (e) brani nasati oleje zpétny ventil.

Inertni plyn musi byt do aparatury vzdy zavadén tak, aby nedochéazelo k unaseni plynt
nebo par t€kavych latek ven z aparatury. Pro tento ucel obvykle vyuzivame T-adaptér, ktery
ptipojujeme k hornimu konci zpétného chladic¢e (Obr. 9-3), za alonz destila¢ni aparatury nebo
k vystupu z hlavy destila¢ni kolony.

9.2.1 Technika Schlenkovych nadobek

Je-li zapotiebi dokonalejSiho vylouceni atmosférického vzduchu pfi praci s pevnymi
latkami, rozpoustédly a roztoky v mnozstvich cca 1 — 100 g, je nejcastéji vyuzivana tzv.
technika Schlenkovych nadobek. Vychazi z pracovnich postupti a vyuziti specializovaného
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laboratorniho skla, jez poprvé pouzil némecky chemik Wilhelm Schlenk (1879 - 1943) pii
praci s organokovovymi slou¢eninami.

Obr. 9-3 Trojhrdla reakéni baika s prikapavaci nalevkou,
teplomérem a zpétnym chladicem. Vystup z chladice je

chranén proudem suchého N, jehoz pretlak v aparatufe je
nastaven vyskou hladiny kapaliny v probublavacce. Pied
naplnénim chemikalii vyfoukame vzduch z aparatury
dusikem, ktery dovniti zavadime trubickou prochazejici
Sroubovym spojem misto teploméru.

V soucasné dob¢ tato technika zahrnuje:

e Pouziti reakénich nadob a dalSich soucasti aparatur opatfenych bo¢nim vyvodem
uzaviranym kohoutem. Bo¢ni vyvod jednak umoziiuje snadnou evakuaci a nasledné
zaplnéni nadob inertnim plynem, jednak dovoluje ochranu otevienych nadob proudem
inertniho plynu. Hrdla nadob, popf. jiné vyvody, jsou zpravidla zakonceny
kuzelovymi zébrusy stejné velikosti, takze znich mohou byt snadno sestaveny
aparatury pro filtraci a suSeni pevnych latek, destilaci, vakuovou sublimaci a fadu
dal$ich operaci.

e Diukladné odstranéni atmosférického vzduchu z vnittku nadobek i celych sestavenych
aparatur nckolikerym opakovanim cyklu evakuace — napusténi inertniho plynu —
evakuace, ktery umoziuje odstranéni vzduchu i1 z odlehlych ¢asti vnitiniho prostoru,
kde by pii pouhém proplachovani inertnim plynem zustala pivodni atmosféra z¢asti
zachovana.

Na rozdil od vakuové linky, kterou je tieba vycerpat na 10° — 107 Torr, pro Gerpani
Schlenkovych nadobek zcela postaci stfedni vakuum 102 — 10° Torr, jez je snadno
dosazitelné dvoustupiiovou rotacni olejovou vyvévou. Ponévadz cCistici cyklus lze vicekrat
opakovat, pro dostatecné¢ u¢inné odstranéni vzduchu ve skutecnosti postac¢i i mnohem nizsi
vakuum. Jsme-1i napi. schopni dosahnout vakua pouze 2 Torr, po druhé evakuaci a napusténi
inertniho plynu do celkového tlaku 760 Torr bude parcidlni tlak zbyvajiciho vzduchu cinit
2 x 2/760 Torr. Po tetim cyklu se tak dostaneme na hodnotu 2 x (2/760)* = 10°° Torr, kterou
by jinak bylo mozné dosdhnout pouze pii pouZiti difuzni nebo turbomolekularni vyvévy.
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9.2.1.1 Aparatura pro rozvod inertniho plynu a vakua

Protoze pii praci se Schlenkovymi nadobkami se neustale opakuje Cistici operace
zalozena na stfidani evakuace CiSténého prostoru s jeho napousSténim inertnim plynem, je
vyhodné vyuzivat pro tento ucel specializovanou aparaturu, jez umoziuje snadné ptipojeni
k rozvodu vakuum/inertni plyn na dvou az ¢tyfech mistech soucasné. Obvyklé provedeni
takové aparatury je znazornéno na Obr. 9-4.

Jednosmeérny &

Obr. 9-4 Rozvod vakua a inertniho plynu
Rotaéni vyvéva pro Schlenkovu techniku

||“|| —

=

Vlastni rozvod zajist'uji dvojcestné kohouty se Sikmym vrtdnim, jejichZ piivody jsou
nataveny ke dvéma rovnobéznym trubicim. Jedna z nich je pfes vymrazovacku chlazenou
kapalnym dusikem spojend s rotacni olejovou vyvévou, druha je propojena se zdrojem
inertniho plynu, jehoz pretlak je mozné nastavit vySkou hladiny parafinového oleje
v probublavacce. Vyska se obvykle miize pohybovat v rozmezi 60 — 120 mm, coz odpovida
pietlaku 4,5 — 9 Torr. Pro dosazeni vyssi hodnoty pietlaku se probublavacky diive plnily rtuti,
nyni lze pouzit stavitelny pretlakovy ventil doplnény mechanickym manometrem
s odpovidajicim méficim rozsahem. Z bezpecnostnich divodi vSak pfetlak inertniho plynu
nastavujeme nejvyse do 50 Torr.

Uvedenou aparaturu lze podle potfeby doplnit o rliznd pomocna zafizeni. Mezi
pojistny ventil a trubici rozvodu plynu mizeme zafadit rotametr pro méfeni aktualniho
prutoku plynu. Pfi praci se Schlenkovymi nadobkami o vét§im objemu je uzite¢né k rozvodu
plynu pipojit rezervoar o objemu 2 — 4 dm?®, abychom na vyrovnani tlaku v evakuovanych
nadobkach necekali piili§ dlouho. Proniknuti par snadno t€kavych rozpoustédel do vyvévy
zabranime zafazenim dalSi vymrazovaCky ptfed vymrazovacku zachycujici olejové pary

Z Vyvevy.

propojuji  vystup dvoucestnych kohoutii se Schlenkovymi nadobkami, resp. z nich
sestavenymi aparaturami. Jak jiz bylo uvedeno v 9.1.3, sténami hadic snadno difunduji CO,,
0O i H,O a rychlost difuze v tomto piipadé jesté zvysSuje tlakovy rozdil pii jejich evakuaci.
Proto jsou obvykle pouzivany vakuové pryzové hadice s velkou tlouStkou stény, kterd difuzi
omezuje. Vzdy je vSak nutné¢ zjejich vnittku odstranit talek a po dikladném vymyti
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a vysuSeni je dlouhodobé evakuovat. Hadice by nemély byt zbyte¢n¢ dlouhé (<100 cm)
a jejich zakonceni, které v dasledku mechanického napéti snadno popraska, je tieba
pravidelné kontrolovat. Pti zjisténi prasklin na vnitinim povrchu hadice poskozenou cast
Vv délce 2 — 3 cm odfizneme.

Alternativou Kk pryZzovym hadicim mohou byt hadice z Vitonu, polyethylenu nebo
teflonu FEP, které maji niz§i hodnoty difuznich koeficienti pro uvazované plyny a jsou
chemicky odolngjsi. Jsou vSak méné€ ohebné a s vyjimkou Vitonu nejsou pruzné, takze jejich
pfipojeni ke sklenénym trubicim vyzaduje bud’ vhodny fitink anebo propojeni pomoci
kratkych kouskti hadice z elastomeru. Vyhodou hadic z FEP, resp. PFA, je skutecnost, ze
prakticky nestarnou a v pfipadé kontaminace né&jakou chemikalii je lze jednoduse
proplachnout vodou a vysusit v susarn¢é pii teploté az 200 °C, kdy se desorbuje i Cast
adsorbovanych plynti a par.

Problémy pramenici z pouzivani elastomerovych nebo plastovych hadic 1ze odstranit,
vyuzijeme-li krozvodu vakua a inertniho plynu vakuové linky adaptované pro pfipojeni
Schlenkovych nadobek. Takto upravena aparatura (Obr. 9-5) misto mazanych zébrusii a
kohoutti vyuziva O-krouzkové spoje a sklo-teflonové ventily, coz usnadnuje jeji tdrzbu.

Vakuometry Rezervni pfipoj Hlavni vymrazovacka
Vyvévy

Tékava
rozpoustédla

Obr. 9-5 Vakuova linka adaptovana pro ptipojeni nadobek a aparatur Schlenkova typu

Spole¢ny vyvod vakua a inertniho plynu je zakoncen O-krouzkovym spojem, jimz
musi byt vybaveny i pfipojované nadoby ¢i aparatury. Jsou tedy ptfipojeny na trubici hlavniho
rozvodu vakua, coz umoznuje rychlejSi dosazeni vys$siho vakua 10* — 10™ Torr, neZ pii
cerpani pres pfipojovaci hadice. Trubici rozvodu vakua lze kromé toho vyuzit k transportu
plyni ¢i t€kavych par mezi pfipojenymi nadobkami v podminkach statického vakua. Pfi
potiebé zajistit vice flexibilni pfipojeni Ize k nému vyuzit krat§i vlnovcovou hadici z nerez
oceli a vhodné kovové fitinky tésnéné O-krouzky. Uvedend aparatura a jeji klony tedy ucelné
dopliiuji Schlenkovu techniku o moZnosti vakuové linky a pro studium fady sloucenin
piedstavuji optimalni anaerobni techniku.
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9.2.1.2 Nadobky a aparatury pro Schlenkovu techniku

S vyuzitim principu ochrany citlivych latek proudem inertniho plynu ptfivadéného do
nadobky postrannim ramenem, bylo do laboratorni praxe postupné zavedeno mnoho druht
nadobek Schlenkova typu, jako jsou rtizné banky a ampule, délici 1 piikapavaci nalevky,
rizné filtra¢ni frity a zafizeni pro vakuovou destilaci nebo sublimaci.

Je ucelné pouzivat spiSe hlubsi nddobky valcového tvaru, aby inertni plyn zavadény
postrannim ramenem nevifil pary uvnitt nddobky a nevyfukoval je otevienym hrdlem do
atmosféry. Jako inertni plyn je vhodn&jsi argon, jenz ma vétsi hustotu (1,661 g dm™ pti 20 °C
a tlaku 101,325 kPa) nez dusik (1,165 g dm™), ktery je dokonce o n&co leh&i nez vzduch
(1,205 ¢ dm'3). Proto argon spolehlivéji brani pfistupu atmosférického vzduchu dovnitt
oteviené nadobky.

Plvodné se Schlenkovy nadobky osazovaly mazanymi kohouty a kuzelovymi zébrusy,
ztracely vSak brzy vakuovou tésnost v disledku vymyti zdbrusového tuku tékavymi
rozpoustédly. Proto byly mazané kohouty, jez jsou v piimém kontaktu s kapalnym
rozpoustédlem, napf. v prikapavacich nalevkach a filtra¢nich fritach, nahrazeny kohouty
s PTFE kladivkem nebo sklo-teflonovymi ventily. Z téhoz divodu byly kuzelové zabrusy
tésnény PTFE manZetami anebo byly pouzivany zabrusy s O-krouzky. Pro praci s agresivnimi
a tékavymi slouceninami byly postupné zavedeny nadobky, jez jsou vybaveny pouze sklo-
teflonovymi ventily a misto zabrusli pouzivaji Sroubové spoje a uzavery.

Pii menSich rozmérech muze takové sklo spolehlivé odolavat vnitinimu pretlaku az
0,5 MPa, takze v uzavienych nadobkach je mozné pracovat i s velmi t€kavymi kapalinami
(N204, BCl3 ¢i Me,NH) nebo se zkapalnénymi plyny, jeZz maji teplotu varu vyssi nez cca
— 25 °C (SO, Me,0). Manipulaci s natolik t¢kavymi slou¢eninami lze samoziejmé provadét
pouze svyuzitim vakuové linky, napf. v aparatufe znazornéné na Obr. 9-5. Po jejich
oddestilovani ve statickém vakuu vSak zbyvajici reakéni smés Ize dale zpracovavat za pouZiti
techniky Schlenkovych nadobek.

Vyhodou Schlenkovy techniky je moznost pfizplsobit objem nadobek
zpracovavanému mnoZzstvi, jeZ se mize pohybovat v rozmezi cca 1 — 100 g. Tomu odpovidaji
typické objemy 100 — 500 cm?, jimZ by mé&la byt piizptsobena i velikost pouZitych zabrust &i
Sroubovych spojti. Kuzelové zabrusy se obvykle voli v rozsahu NZ 14/23 az NZ 29/32.

K uskute¢néni zékladnich operaci syntetické chemie jako jsou piiprava roztokd a
jejich kontrolované miseni, zahfivani pod zp&tnym chladi¢em, destilace nebo krystalizace a
filtrace, se dvé nebo vice Schlenkovych nadobek spojuje do malych aparatur, které umoziuji
provést pozadovanou operaci v inertni atmosféte. Piiklady takovych aparatur jsou znazornény
na Obr. 9-8.

Jednotlivé nadobky jsou navzajem propojeny prostiednictvim zdbrusi nebo
Sroubovych spojii, pfiCemz zabrusy je tifeba zajistit vhodnymi svorkami nebo alespon
gumickami ¢i pérky. Aparatury by mély byt vakuovée tésné, takze jejich vysuseni opakovanym
stfidanim evakuace a zavadénim inertniho plynu lze provést az u sestavené aparatury.
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Zakladni typy nadobek jsou uvedeny na Obr. 9-6 A, B, rizné dopliujici adaptéry a
nastavce jsou znazornény na Obr. 9-7.
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Obr. 9-6A Ruzné typy komeréné dostupnych Schlenkovych nadobek (a — e), ptikapavacich
nalevek (f — h), vymrazovacka (i), ampule s ventilem (j) a filtra¢nich frit (k — n)
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Obr. 9-6B Hlavy kolon umoziujici frakcionaci v anaerobnim prostiedi:

a) standardni provedeni, b) konstrukce s vykonné&jsim chladi¢em a piichlazovanim
kondenzatu, ktera je urcena pro nizkovrouci kapaliny, napt. Et,O, Mel nebo CH,Cl,

C) |
mi%r;

4 \

B[

I

d) f) 0)

Obr. 9-7 Nastavce a adaptéry pro praci se Schlenkovymi nadobkami:

a), b) Y- a X-adaptér pro propojeni tii nebo ¢tyi Schlenkovych nadobek

¢) destila¢ni mustek

d) probublavacka s pojistnou funkci

e), f) sklo-teflonové ventily pro pfipojeni k nadobkam s kuzelovymi zabrusy

g) adaptér se dvéma septy umoziujici odbér kapalin injekéni stiikackou nebo kanylou
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Magneticka

michacka

e) f)

Obr. 9-8 Ukazky aparatur pouzivanych ve Schlenkové technice:

a) ke kontrolovanému ptidavani kapaliny

b) k odfiltrovani vylouc¢enych krystalti nebo srazeniny,

¢) k odfiltrovani krystalt a jejich promyti, rekrystalizaci a naslednému odfiltrovani na

oboustranné frité

d) k extrakci pevné faze t€kavym rozpoustédlem,

e) k destilaci suchého rozpoustédla na koloné, kdy destilat je jiman do banky, ktera je
soucasti jiz sestavené aparatury

) k vakuové sublimaci
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Pochopitelné pouze tehdy, je-li prazdna a chemikalie jsou do ni vneseny az po jejim
zaplnéni inertnim plynem. N¢&kdy muze byt vyhodnéjsi opacny postup: jednotlivé
komponenty aparatury jsou vysuSeny zvlast, nasledn¢ jsou do nich navazeny nebo odméieny
reaktanty a rozpousteédlo a teprve poté je z nich sestavena pozadovana aparatura.

Pfi provadéni kterékoliv operace je nejdiive nutné 2z hermeticky uzavienych
Schlenkovych nadobek a aparatur odstranit vzduch alespoii trojndsobnym opakovanim
zakladni Cistici procedury evakuace-napusténi inertniho plynu (E/IP). Pot¢ muzeme pod
proudem inertniho plynu do nich vnést potfebné mnozstvi reaktantli a po uzavieni nadobek
zkontrolovat jejich mnozstvi vazenim.

Pokud chceme oteviit jiz vysuSenou nadobku anebo nadobku, obsahujici nékterou
latku a tato nadobka jiz byla odpojena od rozvodu vakuum-inertni plyn, musime po opétném
piipojeni k rozvodu nejprve odstranit atmosféricky vzduch z trubicky boéniho vyvodu
procedurou E/IP. AZ po poslednim napusténi IP mizeme oteviit kohout, resp. ventil, bo¢niho
vyvodu a vpustit plyn dovnitt. Jakmile manometr u pojistného ventilu v rozvodu IP ukaze, ze
bylo dosazeno nastavené hodnoty pietlaku, miizeme oteviit zdbrus nebo Sroubovy uzavér na
hrdle nadobky. Je-li v nadobce té€kava latka s t. v. <40 — 50 °C, omezime vyfukovani jejich
par tim, Ze kapalinu pfedem vychladime.

Stejny postup pochopitelné predchazi kazdému spojeni dvou ¢i vice nadobek pii
sestavovani nékteré aparatury nebo odpojeni naddobky z aparatury jiz sestavené. V takovém
ptipad¢ provadime proceduru E/IP soucasné na bocnich vyvodech vSech nadobek, u nichz
dojde ke kratkodobému otevieni hrdla. Rozvody vakuum-inertni plyn proto mivaji 3-5
ptipojovacich mist. Poctu aktudln¢ pouzivanych piipojeni je ovSem tieba ptizplsobit priitok
inertniho plynu. Proto je ucelné pied rozvodem inertniho plynli mit zafazen pritokomér
s mé&ficim rozsahem cca 01000 cm® min™. Pro ochranu jednoho otevieného zabrusu vétsinou
postacuje pritok 100-200 cm® min™.

Pro lepsi pochopeni muZeme popsat sekvenci jednotlivych
ukonl pifi odfiltrovani a suSeni krystalli vyloucenych z organického
rozpoustédla v aparatufe zndzornéné na Obr. 9-9.

Obr. 9-9 Schlenkova aparatura pro anaerobni podtlakovou
filtraci vyloucené pevné faze, jeji promyvani a vysuseni:
N1 a N2 — Schlenkovy banky, SF — Schlenkova frita,

V1 az V4 — sklo-teflonové ventily, K — krystaly, F — filtrat.
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Aby nedochazelo k vymyvani vazeliny z kohoutli a zabrust rozpoustédlem, zvolili
jsme Schlenkovy nadobky se sklo-teflonovymi ventily a zabrusy t€snénymi PTFE manzetami.
Piedpokladejme, Ze v bafice N1 jiz probéhla reakce a zrozpoustédla, napf. CH,Cl,. se
vylouc€il produkt — krystaly K. Dale popiSeme obvykly postup pro izolaci krystalt
Z matecného roztoku filtraci, jejich promyti Cistym rozpousStédlem a vysuseni ve vakuu.
Standardni proceduru E/IP, kterd musi predchazet kazdému otevieni ventili na bo¢nim
vyvodu a naslednému otevieni zabrusu, jiz nebudeme zminovat.

e Spojime Schlenkovu fritu SF snadobkou N2 a hrdlo SF uzavieme sklenénou
zabrusovou zatkou tésnénou PTFE manzetou nebo PTFE zabrusovou zatkou.

e Aparaturu obratime tak, aby N2 byla nahotfe a pii otevienych ventilech V3 a V4
3x az 4x aplikujeme proceduru E/IP na cely vnitini prostor aparatury. Je piitom
dilezité, aby vtavena frita byla v susarné¢ opravdu dokonale zbavena zbytk vody.
Desorpci vody z vnitiniho povrchu aparatury usnadnime vyhiatim skla proudem
vzduchu o teploté 150 — 200 °C z horkovzdusné pistole nebo opatrnym piezihanim
nesvitivym plamenem plynového kahanu. Nesmime ale zahfivat zabrusy s manzetami
a ventily, které by mohly prasknout.

e Po posledni evakuaci uzavieme ventil V4 a do frity SF napustime inertni plyn.

e V protiproudu inertniho plynu otevieme zabrusy na hrdlech SF i N1, oba dily spojime
a spoj zajistime zabrusovou spojkou. Pfipojeni N1 provedeme tak, aby se ventily
V1 — V3 nachdzely na téze stran¢ filtracni aparatury.

e Odpojime ob¢ hadice rozvodu vakuum-inertni plyn od aparatury, vyjmeme ji z drzaku,
opatrnym krouzivym pohybem rozvifime krystalky produktu v matecném louhu a
aparaturu rychle pfevratime o 180°, takze baitka N1 se octne nahofe. Otoceni
provedeme tak, aby matecny louh nenatekl do bo¢nich vyvoda.

e Jestlize se Cast krystalkli nepodafilo pfevést na fritu, miiZeme po usazeni suspenze
naklonénim aparatury prelit Ciry roztok zpét do N1 a pokus o transfer krystall
zopakovat.

e Filtra¢ni aparaturu opét uchytime do dvou drzaka ve vertikdlni poloze a opatrnym
pootevienim ventilu V4 zahdjime pomalou filtraci, pfi niz filtrat stéka do evakuované
banky N2. Pfi ndhlém otevieni G4 by proudem roztoku mohly byt strZzeny nejmensi
krystalky, které¢ by fritu ucpaly. Odsdvani nesmi byt v zadném piipad€¢ provadeéno
V dynamickém vakuu pfi otevieném ventilu V2, ponévadZz pary rozpoustédla by
kontaminovaly hadici rozvodu. V ptipad¢ nizkovrouciho CH,Cl, by ziejmé doslo
k natolik bouflivému varu, Ze by se do hadice dostal i kapalny filtrat a pary
dichlormethanu by pronikly pies vymrazovacku az do vyvévy.

e Po skonceni filtrace je tfeba izolované krystaly na frit€ promyt ¢istym rozpoustédlem,
ponévadz v mateném louhu mohou byt pfitomny i vychozi reaktanty. Musime se
proto pfedem rozhodnout, zda promyvaci roztok pfipojime k prvému filtratu anebo jej
budeme jimat zvlast do dalSi banky N3. V druhém pfipadé¢ uzavieme ventil V4
a otevienym V2 napustime do N2 inertni plyn. Poté nadobku rychle odpojime od frity
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SF a na dolni zébrus frity nasadime vysuSenou bainku N3. Batku s filtratem rychle
uzavieme zatkou.

e Chceme-li jimat promyvaci roztok do banky s prvnim filtratem, po uzavieni V4
vychladime banku N2 ve vhodné chladici lazni alespon na —70 °C, kdy CH,Cl, ma jen
zanedbatelnou tenzi par. Poté pomalu otevieme ventil V2, bainku kratce evakuujeme a
V2 opét uzavieme. Dalsi postup je jiz shodny pro ob¢ varianty. Nadobky SF a N1
zaplnime inertnim plynem piivadénym ventilem V3, znchoz poté vyjmeme
teflonovou jehlu. Injekéni stiikackou nastiikneme skrz sedlo ventilu potiebné
mnozstvi rozpoustédla do SF a ventil V3 uzavieme. Krouzivym pohybem krystaly
suspendujeme V rozpoustédle a po jejich usazeni kapalinu pomalu odsajeme do
pfipojené¢ banky N2, resp. N3.Jinou moznost vneseni rozpoustédla do aparatury
predstavuje jeho naplnéni do NI, pootoceni aparatury o 180° nebo nahrazeni N1
prikapavaci nalevkou, vniz muze byt dostatek rozpoustédla i1 pro opakované
promyvani.

e Promyté krystaly vysuSime oddestilovanim zbytku rozpoustédla ve vakuu. Uzavieme
ventil V4, kratkym kouskem hadice nebo fitinkem pfipojime k ventilu V3
vymrazovacku, kterou zbavime atmosférického vzduchu procedurou E/IP
a vychladime ji kapalnym dusikem. Po posledni evakuaci uzavieme na rozvodné
aparatufe piipojeni k vyvévé a opatrné pootevieme ventil V3. Tento postup by mél
zamezit strzeni jemnych krystalkli parami rozpoustédla pfi jeho pocatecnim rychlém
odpatfovani. Postupné V3 vice otevirame a po né€kolika minutach mizeme otevienim
ventilu v rozvodu vakua piejit od destilace ve statickém vakuu do rezimu cCerpani
vV dynamickém vakuu. Az je produkt zcela vysuSen, ptesypeme ho do banky N1 nebo
do cisté Schlenkovy nadobky, kterou banku N1 nahradime. Pied presypanim je
vhodné uvolnit krystaly ptilepené na frit¢ dlouhou Spachtli.

Uvedeny postup se sice zac¢atecnikovi miize zdat slozity, osvoji-li si v§ak postupy pro
nékolik zakladnich operaci uplatiovanych v syntetické chemii a ziskd urcité praktické
zkuSenosti, dok4dZe sam vhodné modifikovat pouZivané aparatury i procedury tak, aby dosahl
co nejvyssich vytézkd a nejlepsi Cistoty produktt. Predpokladem je samoziejmé pochopeni
prubéhu studované reakce a spravné posouzeni vlivu fyzikalnich vlastnosti (t. t., t. v., tenze
par, rozpustnosti) reaktantt, rozpoustédel, produktd i vedlejSich produkti na procesy
separace, izolace a Cisténi.

9.2.2 Anaerobni techniky vyuZivajici injekéni stiikacky a kanyly

Transfer tékavych kapalin, zejména pokud se jednd o velmi reaktivni a casto
1 pyroforické organokovové slouCeniny, piinaSi pro Schlenkovu techniku fadu obtiznych
problémi. Ty se tykaji pfedevSim jejich davkovani, ztrat vzniklych v disledku vysokeé
t€kavosti a mozZnosti samovolného vzniceni par vyfukovanych proudem inertniho plynu
Z reak¢nich nadob do atmosféry. Proto takové latky, ale obecné vSechny kapaliny, s vyhodou
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odméiujeme a davkujeme pomoci injekénich stiikacek. Aby se piedeslo vyfukovani jejich par
Z otevienych zabrusi ¢i Sroubovych uzavéri, prekryvaji se tyto otvory pryZovymi septy, ktera
1ze injek¢ni jehlou snadno propichnout. Injekéni stiikacky se pouzivaji pro objemy do 50 cm®
kapaliny, vétsi mnozstvi, zejména bezvodych rozpoustédel, se ze zasobnich nadob pievadi do
reak¢nich ban¢k pomoci kanyl, nerezovych trubicek tvaru U, jez maji na obou koncich hrot
injekéni jehly. Pro transport kapalin na vétsi vzdalenosti se pouzivaji kanyly sestavené
ze dvou injek¢nich jehel propojenych PTFE hadickou.

9.2.2.1 Injekéni stiikacky, jehly a kanyly

Nemame-li extrémni naroky na uplné vyloueni moznosti malé kontaminace
odmérovanych kapalin vodou a kyslikem, lze pro transfer pouzit bézné PE stiikacky s PP
pistem, které maji objem 2, 5,10 a 20 cm® a pouzivaji se pro lékatské ucely. Jejich hlavnim
nedostatkem byva absence pojistného zavitu Luer Lock, ktery zajistuje pevné spojeni jehly
s vystupnim kuZelem téla stifkacky. V CR jsou sice v souasné dobé jiz dostupné dovazené
PP sttikacky se zajistovacim zavitem, mivaji vSak pist utésnény pryzovym O-krouzkem, coz
znacné snizuje chemickou odolnost stiikacky. Uréitym nedostatkem plastovych stiikacek je
rovnéz prili§ hrubé déleni objemové stupnice, kterd neumoziuje presnéj$i odmerovani.

Dokonalejsi odmétfovani objeml dovoluji sklenéné, tzv. plynotésné strikacky
s teflonovym vystupnim kuzelem typu Luer Lock a PTFE hlavou pistu, které jsou inertni viici
naprosté vétsingé sloucenin. Jsou ale nesrovnatelné draz$i nez plastové stiikacky. K jejich
vyhodam patii dostupnost nahradnich dili a doplitkové vybavy, napf. miniaturnich PCTFE
ventilli s ptipoji Luer Lock, které se montuji mezi jehlu a télo stiikacky. Ventil umoziuje
stiikacku hermeticky uzavfit a zabranuje tak samovolnému tuniku velmi tékavych nebo
pyroforickych kapalin béhem manipulace, napt. pfi vaZeni.

Standardni injek¢ni jehly jsou tvofeny tenkou trubic¢kou z nerez oceli, jez je na jedné
stran¢ zalisovana do konektoru s kuZelovym vybranim pro nasazeni stiikacky a na opa¢ném
konci je Sikmo zbrouSena do hrotu. Jehly pro 1ékaiské ucely maji vétSinou plastovy konektor,
jehoz barva uréuje vné&jsi pramér jehly a délka jehly se pohybuje od 25 do 70 mm. Jehly
vhodné pro anaerobni techniku jsou zpravidla mnohem delsi (30 — 60 cm) a maji kovovy nebo
PCTFE konektor. Nejvyhodnéjsi jsou jehly s Kel-F konektorem a zavitem Luer Lock, u nichz
nemuze dojit k netésnosti nebo dokonce k odpadnuti jehly béhem manipulace. Specializovani
vyrobci, jako je napf. Svycarska firma Hamilton AG dodavaji jehly opatiené také jinymi
konektory, ptip. stiikacky, do jejichz téla jsou jehly zatmeleny a nelze je vyménovat. Rovnéz
konec jehly je moZzné dodat v n€kolika provedenich, napt. tupy anebo zbrouseny pod tthlem
12° pro snazsi penetraci septa. Pro laboratorni ucely jsou velmi uziteéné tzv. teflonové jehly,
coz jsou PTFE trubic¢ky s Kel-F konektorem Luer Lock, které je mozné protahnout malymi
otvory, napf. sedlem ventilu, a nasat kapalinu z jinak nepfistupnych ¢asti aparatury. Primér
jehel je standardizovan v palcovych mirach oznacovanych Needle Gauge 10 az 32. Piehled
jmenovitych vn&jSich 1 vnitinich primérd pro nejbéznéjsi rozméry je uveden
v Tab. 9-2.
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Tab. 9-2 Jmenovité vng&jsi a vnitini priméry Casto pouzivanych jehel

Needle Gauge | 22 21 20 19 18 16 14 12
vnéjsi @/ mm | 0,711 | 0,813 | 0,902 | 1,067 | 1,270 | 1,651 | 2,108 | 2,769
Vnitini &/ mm | 0,394 | 0,495 | 0,584 | 0,688 | 0,838 | 1,194 | 1,600 | 2,159

Siroky vybér priméri jehel je podminén skuteénosti, Ze rychlost proudéni nasivané
nebo vytlatované kapaliny vyrazné zavisi na vnitinim primeru i délce jehly a samoziejmé
rovnéz na viskozité kapaliny. Proto volime pramér jehly s pfihlédnutim k precerpavanému
objemu, napf. pro objemy 1 — 5 cm?® postaéi jehla &. 20, kdeZto objem 10 — 20 cm?® vyzaduje
zhruba velikost 16. Pro vétsi objemy a pieCerpavani pomoci kanyl se vyuzivaji hlavné
velikosti 14 az 12. Kanyly se zpravidla dodavaji jako 60 — 90 cm dlouhé rovné trubicky
S penetracnim hrotem na obou koncich, které si uzivatel sam natvaruje podle potieby.

9.2.2.2 Davkovani kapalin s pomoci injek¢ni stfikacky a kanyly

Injek¢ni stiikaCky maji vyznacenou objemovou stupnici, takze je lze vyuZzit pro
pohodlné odméfeni a transfer pozadovaného mnozstvi kapalného reaktantu nebo
rozpoustédla, jez jsou vétSinou uchovavany v zasobnich nadobéch opatfenych jednim otvorem
hermeticky pfekrytym septem. Pfed zapocetim odmétfovani je pfirozené nezbytné zbavit
vnittek stfikacky vzduchu a adsorbované vody a zaplnit jej inertnim plynem. K tomuto ucelu
lze vhodné vyuzit prazdnou Schlenkovu banku, kterd ma zabrus nebo Sroubovy spoj uzavien
septem. Bariku ptipojime postrannim ramenem k rozvodu vakuum-inertni plyn a nékolikerym
opakovanim procedury E/IP ji vyCistime a zaplnime inertnim plynem. Poté propichneme
jehlou septum, vytaZenim pistu do krajni polohy naplnime stfikacku inertnim plynem
(Obr. 9-10), ktery po vytaZeni jehly z banky vyfoukneme do atmosféry. Postup zopakujeme
3x az 4x.

[T
0«— N, / Ar
Obr. 9-10 Naplnéni injekéni stiikacky

W inertnim plynem pfi Cistici procedufe
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Takto pfipravenou stiikacku nyni mizeme pouzit k odméteni a ddvkovani menSich
mnozstvi kapalnych reaktantti. Nadobu, v ni je kapalina uchovavana je tieba nejprve
natlakovat inertnim plynem, jehoz pfetlak je urCen nastavenim pojistného ventilu v rozvodu
inertniho plynu. U Schlenkovy nadobky k tomu vyuZzijeme boc¢ni vyvod, u ampuli uzavienych
pouze septem, napt. v systému Aldrich Sure/Seal, nejdiive skrz septum zavedeme jehlu do
které¢ je hadickou pfivadén inertni plyn. Poté uchopime jehlu palcem a ukazovakem pftiblizné
5 cm od hrotu, propichneme ji septem a hrot jehly ponofime pod hladinu kapaliny. Pomalym
vytazenim pistu natdhneme do stfikacky pozadovany objem, ktery po vytazeni vypustime do
dalsi nadoby opatiené septem.

Protoze nad hladinou kapaliny nasaté do stiikacky zpravidla ziistava plynova bublina,
popsany zpusob neumoziuje piesné odmeieni objemu. Toto 1ze dosahnout pfi nésledujicim
postupu, kdy pouzijeme 30 — 60 cm dlouhou jehlu o velikosti nejvyse ¢. 16, kterd je
dostate¢né pruzna a lze ji ohnout o 180° bez trvalé deformace. Do stiikacky nasajeme o néco
vice kapaliny, nez je zapotiebi, odpojenim piivodu odpustime pietlak inertniho plynu, poté
povytahneme jehlu nad hladinu a ohnutim jehly o 180° stiikacku prevratime (Obr. 9-11). Tim
se bublina dostane k usti jehly a opatrnym zdvizenim pistu je ze stiikacky vytlacena spolu
s malym piebytkem kapaliny, takze ve stiikacce zbude pozadovany objem.

N,(Ar) l

T Obr. 9-11 Vypuzeni plynové bubliny nad kapalinou ze
stiikacky a odméteni pozadovaného objemu kapaliny

Z bezpecnostnich diivodli pouzivame pro tyto operace pouze stiikacky a jehly
s pojistkou Luer Lock a stfikacky plnime pouze do poloviny jejich objemu. Protoze ptesné
a plynotésné stiikacky se vyrabéji s objemem nejvyse 100 cm®, je uvedend technika urcena
pro transfer nejvyse 50 cm’® kapaliny a pro vétsi objemy se pouZzivaji kanyly. Pfi manipulaci
s pyroforickymi organokovovymi slouceninami a jejich roztoky dochazi pfi usti jehly k jejich
hydrolyze a oxidaci, pfip. samovzniceni. Abychom ptedesli kontaminaci odméteného vzorku
vznikajicimi necistotami, pouzivame kazdou stfikacku pouze jedenkrat. Uvedené problémy
vSak lze do zna¢né miry omezit, chranime-li hrot jehly asi 3 cm dlouhou sklenénou trubickou
0 & 8 — 9 mm, kterd md na oba konce nasazena septa a je naplnéna inertnim plynem
(Obr. 9-10). Pfi penetraci septa nadoby, z niz je kapalina odebirana, je ochranna trubicka
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pouze posunuta vzhiru ke konektoru jehly a po ukonceni odbéru je opét stazena doli
Kk ochrang tsti.

Urcity problém mize piedstavovat davkovani velmi malych mnozstvi kapalnych
reaktantii, které byva zapotiebi napt. pii piipravé vzorkli pro méteni spekter NMR. Na trhu
sice jsou mikrostiikacky o objemech 10, 25, 50 a 100 mm?, s nimiz lze dosahnout pfesnosti
odmeéteni az 1 %, spolehlivéjsi vSak je odmétovat vétsi objemy ziedénych roztokli o presné
znamé koncentraci. Neni-li fedéni mozné, 1ze skuteéné odméfené mnozstvi urcit diferenénim
vazenim stiikacky. Pii davkovani velmi tékavych a malo viskoznich latek mize dochazet
k jejich ubytku v dasledku odpafovani z jehly anebo samovolného vytoku kapaliny pfi ohfati
stiikacky rukou. Je proto vhodné zapichnout hrot jehly do malé zatky z mékké pryze
a zablokovat tak usti jehly po dobu vazeni a dal$i manipulace.

Pro anaerobni transfer vétSich mnozstvi kapaliny je nejlépe vyuzit kanylu, kterad
propojuje dvé nadoby, jejichz hrdla jsou uzaviena septy. Je-li zapotiebi kapalinu davkovat, je
nutné ji nejdiive naplnit do kalibrovaného valce opatieného septem a bo¢nim vyvodem, ktery
lze vyuzit k vy¢isténi nadoby procedurou E/IP. Poté propojime obé nadoby kanylou, ptfi¢emz
objem pteCerpavané kapaliny pfiblizné¢ nastavime ponofenim usti kanyly do odpovidajici
hloubky pod hladinu v kalibrované nadobce. Vlastniho ptecerpani kapaliny lze dosahnout
bud’ vytvotenim pietlaku inertniho plynu nad kapalinou v odmérné nadobce, nebo podtlakem
v naddobé, do niz se kapalina davkuje. Bezpecnéjsi je prvy zptsob, jelikoz evakuace mulze
Vv ptipad¢ netésnosti zapti€init proniknuti atmosférického vzduch dovniti nddoby. Pfi pouziti
pretlaku vSak nesmime opomenout ventilovat plnénou bainku tenkou jehlou, kterou
propichneme septum (Obr. 9-12). Nékdy byva upiednostiiovana tzv. technika tii jehel, kdy se
treti jehlou do nddobky jesté piivadi inertni plyn. V ptipad¢ t€kave;si latky se ovSem jeji pary
budou ventila¢ni jehlou rychleji vyfukovat mimo nadobku.

Kanyla Ventilaéni

jehla
Septum

N2/ Ar Septum @

N2/ Ar

T I ——
L) LA UL /—\IT,_@F

Obr. 9-12 Odméteni pozadovaného mnozstvi
kapaliny v kalibrované nadob¢ a jeho transfer
kanylou do reak¢ni Schlenkovy ampule
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9.2.3 Rukavicové boxy s inertni atmosférou

Radu dtlleZitych laboratornich operaci, jako je navazovani piesné uréeného mnoZstvi,
izolace pevnych produktii z autoklavii nebo jinych reaktorti & piiprava vzorkil pro méteni IC
spekter, lze v inertni atmosféfe jen obtizné realizovat s vyuzitim konvencnich anaerobnich
technik vazanych na pouzivani laboratorniho skla. Muzeme je vSak pomérné snadno
uskutecnit v rukavicovych boxech s inertni atmosférou, které umoziuji pfimou manipulaci
operatora s vysoce reaktivnimi pevnymi latkami i kapalinami. Takové boxy jsou komeréné
dostupné, ponévadz se vyuzivaji pro rozli¢né technické aplikace v primyslu. Jejich zdkladem
je plynotésna skiin s ¢elni st€nou z ¢irého plastu, v niz jsou kruhové otvory pro par dlouhych
rukavic (Obr. 9-13).

Skiin rukavicového boxu
Cistici jednotka
Prestupni komora

Mala prestupni komtrka
Rotacni olejova vyvéva
Ovladaci panel
Hygrometr

Oximetr

. Rukavice z butylkauc¢uku
10. Stavitelné police

11. Vnitini kryt otvoru pro rukavice
12. Osvétleni boxu

—

FTI T FTI T T F (T TT

il
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o T
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Obr. 9-13 Rukavicovy box vybaveny recirkulaéni Cistici jednotkou, velkou
i malou pfestupni komorou a vyvévou k jejich evakuaci

Skifh boxu o objemu 0,5 — 1,0 m® je zpravidla zhotovena z nerez oceli nebo
eloxovaného hliniku a je montovana z dilti anebo svafena. Prihledné Celni sténa o tloust'ce
okolo 1 cm je z polymethylmetakrylatu nebo polykarbonatu, jez jsou vSak oba pomérné
snadno atakovany r0znymi rozpouStédly. Rukavice a r0zna té€snéni se vyrabé&ji
Z butylkaucuku, ktery ma nizké hodnoty difuznich koeficientl pro atmosférické plyny. Difuze
O i HyO priithlednou sténou a rukavicemi totiz vyznamné piispiva ke kontaminaci inertni
atmosféry hlavni komory boxu. Abychom co nejvice omezili kontaminaci podminénou
vnaSenim nadob s chemikaliemi a riznych pomtcek dovniti boxu, vkladaji se tyto predméty
nejprve do evakuovatelné piestupni komory o objemu 40 — 80 dm?, kterou zbavime
proniklého atmosférického vzduchu nékolikerym opakovanim cistici procedury E/IP. Teprve
po poslednim napusténi inertniho plynu lze zevniti boxu otevtit plynotésna dvirka odd€lujici
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prestupni komoru od pracovniho prostoru boxu a predméty vnést dovniti. Pti této prilezitosti
se soucasn¢ z boxu odstranuji nepotiebné pomticky, pouzité sklo a riizny odpad.

Ptestupni komora ma pomérné znacny objem, ktery i vyvéva s velkou saci rychlosti
dlouho cerpa. Je-li proto zapotiebi vnést do boxu pouze jeden ¢i dva mensi predméty, Ize
k tomu s vyhodou vyuzit piestupni MINI-komirku s objemem 2 — 3 dm®, kterou je mozné
evakuovat mnohem rychleji. Casté otevirani boxu viak v kazdém piipadé praci zdrzuje,
a proto je ucelné experiment vzdy peclivé naplanovat a do boxu piedem vnést vSechny
nezbytné potieby.

Soudobé rukavicové boxy pouzivaji jako inertni plyn dusik nebo argon ¢i helium
vysoké Cistoty. Ponévadz do boxu stdle difunduje okolni vzduch, je nezbytné z inertniho
plynu pribézné odstranovat vodu a kyslik. K tomu slouzi Cistici jednotka, v niz se voda
sorbuje na molekulovém sité a kyslik se odstrafiuje v kolon¢ naplnéné BTS katalyzatorem.
Velikost naplni obvykle postacuje k zachyceni 20 — 30 dm® 0, pii STP a okolo 1 — 2 kg HO.
Po vycCerpani je naplné€ nutno regenerovat nebo vymenit za nové. Rukavicové boxy, v nichz je
nutno pracovat nepretrzité, jsou obvykle vybaveny dvéma cCisticimi jednotkami, z nichZ jedna
zajistuje provoz boxu, zatimco v druhé probiha regenerace.

Moderni rukavicové boxy jsou vétsinou schopny udrzet vysokou Ccistotu inertni
atmosféry s obsahem O, i H,O <1 ppm obj. Dosahuji toho kontinualnim monitorovanim
obsahu téchto necistot elektronickym hygrometrem a oximetrem, které pii vzristu
koncentrace necistot automaticky aktivuji Cistici proces. V jeho pribéhu je inertni plyn
obéhovym Eerpadlem cirkulovéan rychlosti 60 — 100 m?® hod™ pres absorpéni kolony. Je vSak
tteba chranit se pred kontaminaci atmosféry v boxu halogeny a parami t€kavych halogenidd,
fosfany a thioly, ponévadz tyto slouCeniny nevratné¢ poskozuji BTS katalyzator. Urcitou
ochranu sice skytd prediazeni kolony s molekulovym sitem 13X, spolehlivéjsi ochranu vsak
zajistime provadénim reakci s témito latkami mimo prostor boxu a omezenim jejich
manipulace uvnitt boxu na nejnutnéjSi transfer injekéni stfikaCtkou mezi nadobami
vybavenymi septy. V piipad€ rozsahlejs$i kontaminace inertniho plynu v disledku provozni
nehody se doporucuje ihned uzaviit vstupy do recirkula¢niho Cistictho systému, oteviit
ventilaci boxu do atmosféry a pomalym proudem cistého inertniho plynu box del§i dobu
proplachovat.

Aby do rukavicového boxu nebyl drobnymi netésnostmi nasdvan atmosféricky
vzduch, udrZzujeme uvniti maly pretlak inertniho plynu. Jelikoz ale moZnosti pouZzivani
rukavic pfi praci v boxu vyrazné zavisi na velikosti pretlaku, u komer¢nich boxti byva mozné
nastavit aktualné potfebny pietlak pomoci nozniho ovladace umisténého na podlaze pod
boxem.

Vybaveni boxu parem rukavic je sice obvyklym standardem, vyrobci vsak nabizeji
fadu uprav, které rozsituji pouzitelnost boxu a zvysuji pracovni komfort. Na bo¢ni st€n€ boxu
tak miize byt umisténa tieti rukavice anebo ma box dvé prithledné stény proti sobé&, kazdou
s vlastnim parem rukavic. Objednat 1ze i prodlouzeny box se dvéma pary rukavic vedle sebe a
Vv ptipadé€ potieby je mozné propojit 1 nékolik boxl pfestupnimi komorami, do nichZ je pfistup
z obou stran. Uvnitf boxu lze také instalovat rizna specializovana zafizeni, jako jsou
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stereomikroskop, chlazena pracovni deska, vakuova pec anebo ventily uzavirajici ptivody
vybranych, dokonale vysusenych a kysliku zbavenych rozpoustédel.

Pro praci s méné citlivymi slouceninami a pro nékteré operace muzeme vyuzit také
mensi (100 — 200 dm3) rukavicové boxy, cel¢ zhotovené z polymethylmetakrylatu, které
nejsou vybaveny recirkulaci inertni atmosféry. Ta je Casto vytvafena pouze proplachovanim
boxu inertnim plynem, napf. dusikem odpafovanym z Dewarovy nadoby s kapalnym No.
V takovych boxech byva dopliikové suSeni zajisténo vysousedlem v ploché misce, na kterou
je inertni plyn nasmérovan elektrickym fénem.

Otevirani zadsobnich nadob s agresivnimi, snadno hydrolyzujicimi nebo pyroforickymi
pevnymi latkami (napt. PCls, LiAIH, a jiné hydridy) a jejich ptepliiovani do jinych nadob, je
mozné uskuteénit v tzv. rukavicovych vacich. V CR jsou napf. znamy vyrobky AtmosBag,
dodavané firmou Sigma-Aldrich, jez jsou vCetné integrovanych rukavic zhotoveny z PE folie
tloustky 0,08 mm (Obr. 9-14).

Obr. 9-14 Suchy vak, jenz je mozno evakuovat i proplachovat inertnim plynem:
a) prazdny vak; b) vak s vloZenou plastovou podlozkou a lahvi je proplachovan
inertnim plynem, ktery z n&j vyté€sni vzduch; c) vstupni ¢ast vaku byla uzaviena
a lahev je mozno otevtit v atmosféie inertniho plynu

Po pfipojeni k rozvodu vakua a inertniho plynu se dovnitf umisti vSechny potiebné
nadoby 1 dal$i nezbytné pomiicky, u vstupniho otvoru se vak dvakrat ptelozi a zajisti svorkou.
Poté¢ se 3x — 4x evakuuje a opét naplni inertnim plynem. K ventilku, kterym byl vak
evakuovan se poté misto vyveévy piipoji pojistna probublavacka naplnéna parafinovym olejem
a vak se proplachuje pomalym proudem inertniho plynu. Za téchto podminek lze oteviit
zasobni nadobu a slouceninou naplnit napt. ptipravené Schlenkovy nadobky. Kvalita inertni
atmosféry dosahovana v rukavicovém vaku je sice niz$i nez v boxu, lze to vSak zasti
kompenzovat rychlejsi praci, pii niZ se neni tfeba obavat kontaminace vaku chemikaliemi.
Vzhledem k nizké cené se vak povazuje za pomtcku uréenou pro jedno pouziti a znecistény
vak se likviduje.

Co se tyce spravného zpiisobu prace v rukavicovém boxu, je nutno fidit Se ndvodem
vyrobce a osvojit si bezchybny dril u stale se opakujicich ukonti. Nejvice problémt zpravidla
pfindsi nedodrzeni spravného postupu pii vnaSeni chemikalii a laboratornich pomticek dovnitt
boxu a pfi obsluze ptestupni komory.
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K nejcastéj$Sim chybam patii:

e Vneseni vody a kysliku do boxu v uzavienych nadobach. Vsechny banky musi byt do
prestupni komory vlozeny evakuované nebo naplnéné inertnim plynem. Obdobné je
tieba oSetfit nadobky s rozpoustédly a jinymi chemikéliemi, u nichz je rovnéz tieba
spolehlivé zajistit uzaveéry.

e Otevieny pfivod inertniho plynu do prestupni komory pfi jeji evakuaci.

e Neuzaviend vnitini dvitka pfestupni komory pii zahdjeni Cerpani komory vyvévou.
Muze dojit k nasati rukavic do boxu, jejich nafouknuti a posléze i prasknuti.

e Prace v boxu bez ochrany rukou tenkymi latexovymi rukavicemi. V rukavicich
Z butylkau¢uku se potom hromadi pot, coz mize az o tad zvysit rychlost difuze
vodnich par dovniti boxu.

V porovnani s ostatnimi anaerobnimi technikami rukavicové boxy poskytuji vyraznou
vyhodu v moznosti provadét i slozité operace s pevnymi latkami, a to ve velmi Sirokém
rozmezi zpracovavaného mnozstvi 107 az 10% g. Protoze soudobé rukavicové boxy jsou
schopny udrzet obsah necistot v inertnim plynu pod 1 ppm obj., mize manipulace i s velmi
malym mnozstvim trvat del§i dobu, aniz by latka byla ve vétSi mife oxidovdna Cci
hydrolyzovana. V ptipad¢ potieby lze manipulaci provadét také ze nizkych teplot, coz
umoziuje piipravu vzorkll sloucenin, jez se za normalni teploty rozkladaji, pro rtzna
spektroskopicka méfeni nebo rtg. difrakci.

9.3 Vakuum jako ochranna atmosféra - technika vakuové linky

Manipulace s plyny a tékavymi slou¢eninami citlivymi vici vodé nebo kysliku se
nejsndze provadéji ve vysokovakuovych aparaturdch oznacovanych jako vakuové linky.
Obvykle se jedna o sklenénou vakuovou aparaturu, kterd v nejjednodussim ptipad¢ sestava
Z Cerpaci vakuové jednotky a pracovniho potrubi, v némz lze pfipojenym vakuometrem
sledovat postup Cerpani a manometrem méfit tlak v aparatuie v rozmezi cca 1 — 800 Torr.
Jednoducha vakuova linka tohoto typu, kterd umoziuje transfer t€kavych latek z jedné nadoby
do druhé, véetn& plnéni vzorkit do NMR trubic & IC plynovych kyvet, je uvedena na
Obr. 9-15.
konkrétni podobu urcuji fyzikalni i chemické vlastnosti sloucenin, s nimiz bude na lince
manipulovano a operace, které zde budou provadény. Obecné konstrukéni schéma takové
multifunkéni vakuové linky uvadi Obr. 9-16.

Vakuum se v ni dostava i do vzdalenégjSich ¢asti aparatury hlavnim rozvodem vakua,
ktery tvofi potrubi o vnitinim priméru okolo 25 mm, osazené kohouty, resp. sklo-teflonovymi
ventily, s velkym pramérem vrtani, resp. sedla ventilu. Na rozvod vakua je napojeno pracovni
potrubi, ke kterému lze pfipojit rtizné ampule nebo mensi specializované aparatury.
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Z pracovniho potrubi je obvykle pfistup do frakcionacni linky, v niz Ize d¢lit rizné tekavé
latky pomoci nizkoteplotni frakéni kondenzace v fadé vymrazovaéek nebo U-trubic
chlazenych na postupné se snizujici teplotu.

Termoé&lankovy vakuometr

bR

©
£
© © o
&’ & 2 5
P g =
R g
= ; =) Obr. 9-15 Jednoduchéa vakuova linka tvofena
a x < , N
a 2 Cerpaci vakuovou aparaturou, vymrazovackou
= a pracovnim potrubim s manometrem a
vakuometrem. ProtoZze nema samostatny
rozvod inertniho plynu, v angl. literatuie se
Olejova rotagni vyvéva oznacuje jako ,,single manifold*.
Vakuometry
Hlavni rozvod vakua Il
Vymrazovacka
[l |
Zdroj Rezerv?éry R — Sch!enkova
vakua plynt linka
|| Pracovni potrubi ||
P
| | 1| Inertni plyn
Frakcionaéni Toeplerova Zasobni
linka vyvéva rozpoustédla

Obr. 9-16 Blokové schéma multifunkéni vakuové linky umoznujici frakcionaci tékavych sloucenin
s rozdilnou hodnotou teploty varu a kvantitativni transfer nezkondenzovatelnych plynti pomoci
Toeplerovy vyvévy.
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a presné odméfovani rozpousStédel a pfipravu roztokd, je znazornén na Obr. 9-17.
S jinym typem vakuov¢ linky, kterd vedle hlavniho rozvodu vakua ma samostatné potrubi pro
rozvod inertniho plynu (angl. dual manifold) jsme se jiz seznamili, viz Obr. 9-5. Jeji
konstrukce umoznuje snadnou kombinaci s technikou Schlenkovych nadobek, pficemz rozvod
vakua a inertniho plynu sklenénymi trubicemi misto pryZovymi hadicemi dovoluje dosazeni
vyssiho vakua a niz§i kontaminace inertniho plynu kyslikem a vodou.

9.3.1 Konstrukce vakuovych linek

Aby Vv podminkach statického vakua bylo mozné uskutecnit kvantitativni transfer
tékavych sloucenin zjednoho mista vakuové aparatury na druhé, je nezbytné snizit
Vv aparatute tlak tzv. nezkondenzovatelnych plynt (napt. N, O,, Hp, Ar, CO) na cca 10" az
10°® Torr. Evakuace na takto nizky tlak soucasné usnadni desorpci vody z vnitiniho povrchu
aparatury, zejména jejich sklenénych c¢asti, jez je k dosazeni uplné desorpce tieba nékolik
hodin vyhiivat na 150 — 200 °C v dynamickém vakuu 10 Torr,

Tak nizky tlak ovSem nelze dosdhnout olejovou rotacni vyvévou. Proto se vakuové
linky zpravidla Cerpaji olejovou difuzni vyveévou, pro kterou vytvaii potiebné piredvakuum
102 az 10 Torr dvoustupiiova rotaéni olejova vyvéva. Difuzni vyvéva je potom schopna
vycCerpat aparaturu na 10° az 107 Torr. Protoze po dosazeni limitniho vakua difunduji horké
olejové pary v protisméru, zatazuje se mezi difuzni vyvévu a uzavér hlavniho rozvodu vakua
tzv. hlavni vymrazovacka (angl. main trap), chlazena kapalnym N,. Je-li zapotiebi Cerpaci
aparatura, kterd neprodukuje zadné olejové pary, lze vyuzit malou turbomolekularni vyvévu
v kombinaci s tfistupfiovou membranovou vyvévou, kde je dosahovano mezniho vakua
10® az 10”° Torr. Ve sklenéné vakuové lince s mnoZstvim mazanych zabrusu a kohoutd anebo
S PTFE jehlami ventili a tésnicimi O-krouzky z Vitonu, je ovSem prakticky dosaZzitelné
vakuum fadové opét 10° Torr.

Takové vakuum pii nékolikahodinovém cerpani obvykle postaci k odplynéni
aparatury, pokud v ni nejsou né&jaké netésnosti. Odplynéni by mélo byt natolik dokonalé, aby
po prechodu pracovni ¢asti vakuové linky do rezimu statického vakua nebyl vzrist tlaku pfilis
rychly a i po dvou azZ tfech hodinach se tlak pohyboval mezi 10® az 10 Torru. Lze toho
dosédhnout pouze pii bezchybném stavu vSech spojovacich a uzaviracich prvki aparatury.
Mazané zabrusy a kohouty je tfeba zkontrolovat, zda se ve vrstvicce zabrusového tuku
nevytvofily kanalky, jimiz pronika atmosféricky vzduch dovnitf aparatury. Kanalky vétSinou
vznikaji v dusledku zmény viskozity mazadla, vnémz se rozpustily pary nékterého
rozpoustédla ¢i jiné t€kavé slouceniny.

Tomuto problému je mozné piedejit, pouzijeme-li misto kohoutli sklo-teflonové
ventily a zabrusy nahradime O-krouzkovymi spoji. I v PTFE a v elastomerech O-krouzkt se
vSak mnoho tékavych halogenslouc¢enin dobte rozpousti, a poté se tyto materialy jen pomalu
tlacich a je-li nutné jejich tlak docasné¢ zvysit na desitky az stovky Torr, je tieba takova
meieni uskutecnit v co nejkratsi dobé.
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Materidl tésnicich O-krouzkd volime podle jeho chemické odolnosti vuci
zpracovavanym slouc¢enindm. Univerzalni feSeni predstavuji perfluorelastomery typu Kalrezu,
které jsou sice velmi drahé, avSak chemicky kompatibilni prakticky s jakoukoliv latkou.
Odplynovani PTFE jehel ve ventilech mizeme z vétsi ¢asti eliminovat pouzivanim ventili se
sklenénymi jehlami, jez jsou rovnéz vybaveny pouze -elastomerovymi a PTFE
O-krouzky. Po skonceni experimentu a vycisténi aparatury je v kazdém pfipadé nezbytné
PTFE a O-krouzky co nejdéle odplynovat v dynamickém vakuu a je-li to mozné, soucasné
vyhtivat aparaturu horkovzdusnym fénem.

Pti syntézach provadénych na vakuovych linkach obvykle odpadaji vedlejsi produkty
a pouzité rozpoustédlo. Na pracovni potrubi linky je proto ucelné piipojit ampuli se sklo-
teflonovym ventilem, do niz lze ve statickém vakuu piedestilovat veskery tékavy odpad. Jeho
zbytek a méné tékavé podily se potom v dynamickém vakuu odtdhnou do pomocné
vymrazovacky, kterou zatfazujeme mezi hlavni vymrazovacku a pracovni potrubi. Pokud by
vétsina te€kavého odpadu nebyla jimana do ampule, je zapotiebi pouzit dostatecné velkou
pomocnou vymrazovacku, u niz by nehrozilo ucpani zmrzlym destilatem.

Ke sledovéni Girovn& vakua v hlavnim rozvodu se pro rozmezi 1 — 10 Torr obvykle
vyuzivéa vakuometr Pirani, kdeZto pro rozsah 102 az 10 Torr je vhodny vakuometr Penning.
Je celné zajistit moznost piipojeni senzort téchto vakuometri také k pracovnimu potrubi
vakuové linky, aby bylo mozné ovéfit dosazeni limitniho vakua a urcit rychlost jeho poklesu
po odpojeni vyvévy také v této Casti aparatury. Pracovni ¢ast vakuové linky musi byt rovnéz
opatfena presnym manometrem pro rozsah cca 0 — 800 Torr, ktery umozni odmeétovani
mnozstvi plyni ¢i par prostfednictvim p-V-T méfeni. Diive se pro tento ucel pouzivaly
nezkracené rtutové U-manometry, Vv soucasné dob€ se prevazné vyuzivaji elektronické
manometry s kapacitnimi membranovymi nebo piezoelektrickymi senzory. Pfesnost udajii
vSech uvedenych pfistroju je samoziejmé nutno pravidelné kontrolovat a v ptipadé potieby je
prekalibrovat. U manometri to lze udé¢lat s pomoci otevieného rtutového U-manometru,
ke kalibraci elektronickych vakuometrii v rozsahu 1 — 10® Torr miZeme vyuzit kompresni
rtutovy manometr typu McLeod. K uskute¢néni p-V-T méfeni musime kromé tlaku p znat
i objem V odmétovaného plynu. Proto je uzitetné zkalibrovat objem samotného pracovniho
potrubi nebo objem 250 — 1000 cm?® kulaté baiiky opatiené sklo-teflonovym ventilem, ktera je
k pracovnimu potrubi pfipojena.

w7 oW

Na hlavni pracovni potrubi obvykle navazuji dalsi ¢asti vakuové linky:

e Frakcionac¢ni linka tvofend nékolika vymrazovackami nebo U-trubicemi propojenymi
do série, z nichz kazd4 je samostatné uzaviratelnd dvéma sklo-teflonovymi ventily. Na
této lince je mozné déleni latek s odliSnou tenzi par pomoci nizkoteplotni frakéni
kondenzace ve vymrazovaCkach chlazenych na postupné Kklesajici teploty
v rozpoustédlovych laznich. Postup déleni je moZné kontrolovat na zdkladé
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tenzimetrického sledovani slozeni jednotlivych frakci anebo sledovanim zmén jejich

teploty tani.

e Pomocna linka se zasobnimi rozpoustédly a bankami pro uchovavani vzorkt plyna.
Zasobni rozpoustédla se skladuji v kulatych baikach uzavienych sklo-teflonovymi
ventily a jsou jiz zcela suchd a vycisténa anebo se dosusuji az tésn¢ pred pouzitim

pfimo na lince — viz Obr. 9-17. Protoze davkovani rozpoustédla na zakladé P-V-T

meéieni by bylo zdlouhavé, odmétuje se piiblizny objem rozpoustédla v kalibrované
nadobce, do niz se rozpoustédlo ze zasobni banky nadestiluje ve statickém vakuu.
Jelikoz objem kapaliny je vyrazné zavisly na teploté, piesnéjsiho odméfeni objemu
dosdhneme pii pouziti termostatovanych byret, jez jsou soucasti vakuové linky

zndzornéné na Obr. 9-17.

A - dvojita hlavni vymrazovacka
S; - ¢idlo termoclankového vakuometru
S, - ¢idlo Penningova vakuometru
E - rezervoar zasobniho rozpoustédla
C - banka pro susené rozpoustédlo
D - praskové vysousedlo
H - sestupny chladic¢
| - zpétny chladic¢
L - vystupy z pracovniho potrubi
T, - vakuové kohouty

7

Obr. 9-17 Vakuova aparatura se dvéma pracovnimi linkami je vybavena pro suseni
rozpousteédel in situ a odméfovani jejich objemu ve dvou termostatovanych byretach F a G.

N 24

plynt, které i pfi teploté —196 °C maji velky tlak par, a proto je nelze kompletné pievést do
nadob chlazenych kapalnym dusikem. K jejich transferu se vyuziva tzv. Toeplerova vyvéva,
coz je pistova vyvéva s kapalinovym pistem tvofenym rtuti a nékolika jednosmérnymi ventily.
Komeréné dostupné modely mivaji zcela automatizovany provoz, kdy pfeerpavani rtuti mezi
dvéma pracovnimi komorami vyveévy je provadéno stfidavym pisobenim stlacené¢ho vzduchu
nebo vakua a je fizeno pomoci kontaktnich relé.
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9.3.2 Funkce a zédkladni operace provadéné na vakuové lince

Vysokovakuovou linku mizeme v chemii vyuzit k feSeni rlznych problému. Jeji
hlavni pfednosti je, ze dovoluje kvantitativni transfer t€kavych sloucenin na zaklad¢ jejich
destilace, resp. sublimace, v evakuované aparatuie z nadoby I do chlazené nadoby II. Aby
tlakovy gradient byl co nejvyssi, ke chlazeni se zpravidla pouziva kapalny Ny, ponévadz pfti
teploté —196 °C je tenze par vétSiny latek zcela zanedbatelna. S pomoci Toeplerovy vyveévy
lze navic kvantitativné manipulovat rovnéz s plyny, které maji i pii teploté¢ —196 °C
nezanedbatelnou tenzi par.

Druhou vyhodou je moznost presného odméfovani hmotnostniho mnozstvi plynt a par
tékavych latek pii tzv. p-V-T méfeni, zalozeném na vyuziti stavové rovnice idealniho plynu.
Zname-li naopak také hmotnost méfeného plynu, mizeme ze stavové rovnice vypocitat
rovnéz jeho relativni molekulovou hmotnost My, coz usnadiuje identifikaci nezndmé latky.

Vakuova aparatura vybavend frakcionacni linkou navic umoziuje separaci latek
s rozdilnou tékavosti pomoci nizkoteplotni frakéni kondenzace. Lze tak napt. oddélit t€kavy
produkt od rozpoustédla nebo hlavni produkt od vedlejSiho. VSechny izolované frakce lze
pfitom charakterizovat teplotou tani, resp. varu, popt. zavislosti tenze jejich par na teploté.
Kromé¢ toho je mozné z téchto frakci odebrat vzorky pro méteni infracervenych, Ramanovych
a NMR spekter a za vylou€eni atmosférické vlhkosti a kysliku je naplnit do piislusnych kyvet.

Uvedené postupy a metody umoznuji kvalitativni 1 kvantitativni sledovani pribéhu
reakci, kterych se ucastni plynné reaktanty nebo pfi nich vznikaji plynné produkty. Tyto latky
jsou pfitom manipulovany ve vysokém vakuu, jez zde pfebira roli inertni atmosféry. Proto lze
s vyuzitim vakuové linky studovat i slouceniny, které jsou extrémné citlivé vici kysliku
a vodé. Pro GspéSnou praci je ovSem zapotiebi dokonale pochopit princip ¢innosti vakuové
linky, dobfe rozumét funkci jejich jednotlivych €asti a osvojit si provadéni nasledujicich
zakladnich operaci.

Transfer kondenzovatelnych plynit ve vakuové aparature spoc¢iva v jejich odpareni
a opétné kondenzaci v chlazené nddobé. Aby transfer byl kvantitativni, musi byt kondenzat
chlazen na teplotu, pfi niZ je jeho tenze par < 1.10™ Torr. Druhou podminkou je nepfitomnost
nezkondenzovatelnych plynd, které odstranime dlouhodobou evakuaci aparatury na tlak cca
10 Torr, pfi némz dochézi také k odplyn&ni polymerii a elastomerd. Odplynit viak musime
také vSechny reaktanty a rozpoustédla, jezZ budou pfi experimentu pouZity a vyuzijeme k tomu
postup Vv angli¢tiné pojmenovany ,,freeze and thaw“. Proto po pfipojeni banky s t€kavou
slouceninou k pracovni casti vakuové linky pifi uzavieném ventilu banku vychladime na
—196 °C v kapalném dusiku a soucasné evakuujeme pracovni potrubi linky. Poté ventil
otevieme a evakuujeme prostor nad zmrzlou kapalinou. Nasleduje uzavieni ventilu banky
a zmrzlou kapalinu nechame roztat. V priabéhu tani je patrna intenzivni tvorba bublinek
rozpusténych plynd, pievazné N, a O,. Az jejich vyvoj ustane, kapalinu opét zmrazime
a uvolnéné plyny z banky odc¢erpdme. Proceduru opakujeme tak dlouho, dokud se pfi tani
bublinky vytvareji. K uplnému odplynéni vétsinou postaci Ctyti cykly.
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Je-li kapalina odplynéna, miizeme pfistoupit k jeji vakuové destilaci ze zésobni do
reakéni nadoby. Postup miizeme demonstrovat na transferu plynného diboranu ze zasobni
baiikky pro uchovavani plynd do U-trubice, vniz poté probéhne jeho reakce
s trimethylaminem. Usek pracovniho potrubi vakuové linky, v némz transfer uskute¢nime, je
sestaven z dilti navzajem propojenych O-krouzkovymi spoji, osazen sklo-teflonovymi ventily,

a je znazornén na Obr. 9-18. =i

w

4 5
=RX P

Obr. 9-18 Transfer diboranu ze zasobni ‘%2

banky pro uchovéavani plynii do chlazené
. L1 7
U-trubice na vakuové lince @

Prvym krokem bude evakuace pracovniho potrubi pii otevienych ventilech 2, 3, 4, 5 a
6. Po dosazeni tlaku 1.10™ Torr jesté n&jakou dobu evakuujeme, abychom dosahli odplynéni
teflonovych jehel ventilt a O-krouzkd, poté vychladime U-trubici kapalnym N, a uzavieme
ventil 6. Potom pomalu pootevieme ventil 7 a ve statickém vakuu nakondenzujeme veskery
B,Hg do U-trubice. Na displeji manometru pfitom uvidime, jak tlak diboranu v aparatuie

postupné klesd a dosaZeni nulového tlaku znamena, ze Zadny ByHg jiz v zdsobni barice
nezbyva. Piesnéji feceno, jeho tlak poklesl pod 1 Torr, ponévadz vétsi rozliSeni nez 1 Torr
pouzity manometr nema. Abychom z banky i z aparatury odstranili posledni zbytky diboranu,
pomalu otevieme ventil 6 a v dynamickém vakuu je pietdhneme do U-trubice. Nyni miZzeme
uzaviit ventily 2 a 7, odpojit prazdnou baitkku od vakuové linky a nahradit j1 ampuli s dal$im
reaktantem, v nasem piipad¢ trimethylaminem.

Odmeéieni mnoZstvi plynu s vyuZitim stavové rovnice. \ predchozi ¢asti jsme do
reakéni nddoby pievedli veskery diboran, jehoZ hmotnost v zasobni bafnice byla zjiSténa
diferen¢nim vaZenim evakuované a naplnéné bainky. Nyni musime presné¢ odméfit
dvojnasobek ekvimolarniho mnozstvi trimethylaminu a nakondenzovat ho k diboranu do
U-trubice. Ktomu se vyuziva stavova rovnice idealniho plynu pV = mRT/M, zniz
k pozadované hmotnosti m plynu 0 molarni hmotnosti M, mizeme k danému objemu V pfi
teploté T vypocitat potiebny tlak plynu p. Pfi praci na vakuové lince se jako fixni objem
vyuziva bud’ nékterad zkalibrovana banka, kterou k lince pfipojujeme nebo objem urcité ¢asti
pracovniho potrubi, vCetné pfipojeného manometru, jenz je vymezen uzavienim urcitého
poctu ventild. V daném piipadé piedpokladejme, Ze zndme objem V pracovniho potrubi
vymezeného ventily 1, 2, 3 a 4, v némz je zahrnut i vnitini objem ¢idla manometru.

Po pripojeni ampule s kapalnym MesN k aparatuie opét evakuujeme pracovni potrubi,
tentokrat pii otevienych ventilech 1 a 2. Po ukonceni evakuace uzavieme ventil 1 a opatrnym
pootevienim ventilu 7 na ampuli napouStime do vymezené¢ho objemu MesN az do dosaZeni
vypocteného tlaku pro aktualni teplotu v laboratofi. V okamziku, kdy pozadovaného tlaku
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dosahneme, uzavieme ventil 7 a hned poté i 2. Nasleduje pomalé otevieni ventili 4 a 5
a kondenzace odmeéfeného mnozstvi trimethylaminu v U-trubici chlazené kapalnym No.
Piesnost davkovani mizeme po odpojeni U-trubice od aparatury zkontrolovat vazenim.

Pfi popsaném postupu jsme vychdzeli ze znalosti hodnoty teploty varu
trimethylaminu, ktera je 2,9 °C. To znamena, ze za teploty laboratote 20 — 25 °C je v zasobni
ampuli pouze maly pretlak (p = 680 Torr pii 0 °C) a ze pouzitym jehlovym ventilem je
napousténi MesN do aparatury mozné kontrolovat. Pfi vétsim pretlaku a s nékterymi typy
sklo-teflonovych ventild vSak takova kontrola nemusi byt mozna a mohlo by dojit k zni¢eni
¢idla manometru nebo dokonce k explozi aparatury. V takovych piipadech je nutné zasobni
nadobu se zkapalnénym plynem piedem vychladit na teplotu, pii niz je jeho tenze par nizsi,
nez je tlak vypocteny ze stavové rovnice. Teprve potom mizeme oteviit ventil 7 a vyckat, az
bude v dusledku samovolného ohfevu nadoby tento tlak dosazen.

Déleni smési metodou nizkoteplotni frakcni kondenzace. K rozdéleni smési plyni,
které viou v rozmezi 0 — 150 °C, lze pfirozen¢ vyuzit rektifikaci na kolonég, kterd ov§em musi
byt prizplsobena pro provoz za téchto nizkych teplot, aby se v ni mohla ustavit rovnovaha
mezi Stoupajici plynnou a dolt stékajici kapalnou fazi. Takovou kolonu je tieba dobie tepelné
izolovat postfibifenym vakuovym plastém a jeji chlazeni se vétSinou zabezpecuje studenym
dusikem ziskanym odpatfovanim kapalného Nj. Teplota kolony je pfitom regulovana rychlosti
odpatovani kapalného dusiku. V literatufe je popsdna fada riznych konstrukci nizkoteplotnich
kolon, pfic¢emz 1 pomérné jednoduchd kolona o délce 80 — 100 cm je schopna oddélit slozky
lisici se teplotou varu o cca 15 °C. V piipad¢ potieby je mozné takovou nizkoteplotni kolonu
ptipojit k pracovnimu potrubi vakuové linky. Jde-li v§ak o déleni pouze malych mnozZstvi
plynt, je v novéjsi dobé spise pouzivana preparativni plynova chromatografie.

Pokud se teploty varu jednotlivych slozek smési dostatecné 1i$i, mizeme se pokusit
o jejich rozdéleni nizkoteplotni frakéni kondenzaci, ktera je po technické strance mnohem
jednodussi nez rektifikace na koloné. Metoda je zaloZena na pomalém propousténi smési
plynu ¢i par tékavych latek sérii 3 — 4 vymrazovacek, jez jsou chlazeny v rozpoustédlovych
laznich na teploty, pii nichZ jednotlivé slozky smési budou selektivné kondenzovat.

Uvedeny postup si miZzeme demonstrovat na deleni dvouslozkové smési BFj;
(t. v. 99,9 °C) a CH,Cl; (t. v. 39,8 °C), ktery slouzi jako rozpoustédlo. Protoze rozdil 140 °C
Vv jejich teplotach varu je opravdu velky, postaci k déleni pouze dvé vymrazovacky a pouzitd
aparatura muze mit podobu uvedenou na Obr. 9-19, kde jsou Vv roli vymrazovacek pouzity
uzaviratelné U-trubice. 1

5
tepelna NG vakuum
izolace
BF3
+
CH,CI, ™
prazdna -126°C -196°C

Obr. 9-19 Déleni smési BF; a CH,Cl,

R R L, i Dewarova nadoba Dewarovy nadoby
nizkoteplotni frak¢ni kondenzaci

(vychlazena N.(1))
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Pro dobré rozdéleni slozek je podstatna spravna volba teplot, na které budou U-trubice
vychlazeny. V daném pfipadé byla pro prvou vymrazovacku zvolena teplota —126 °C
(methylcyklohexanova lazen), pii niz je tenze par BF3 jesté 75 Torr, kdezto tenze par CH,Cl,
jes 1.10° Torr jiz zanedbatelné nizka, takze by mélo dojit k jeho UpIné kondenzaci. Druhou
vymrazovac¢ku muzeme chladit kapalnym N, na —196 °C, kdy je tlak BF3 nulovy. Ponévadz
teploty tani jsou —95,1 °C pro CH,Cl, a —127 °C pro BF3, obé latky budou kondenzovat jako
pevna faze a je tfeba dat pozor, aby se pfitom vymrazovacky neucpaly.

Je-li smé&s BF3 s CH,Cl, jiz odplynéna, otevieme kohouty 2 — 5 a pii zavieném
kohoutu 1 aparaturu evakuujeme. Soucasné zmrazime sm¢s plynu v ampuli v kapalném No.
Poté uzavieme kohout 5, vylijeme kapalny dusik z Dewarovy nadoby a prazdnou ji opét
nasuneme na ampuli. Usti Dewarovy nadoby poté tepelné zaizolujeme pénovym
polyurethanem. Timto zplGsobem zajistime velmi pozvolné oteplovani zmrazené smeési
BF; + CH,Cl; a tim také jejich pomalé odpafovani. Nakonec ponoiime obé vymrazovacky do
vybranych chladicich lazni a otevieme kohout 1. Pokud bude destilace probihat dostate¢né
pomalu, mizeme o¢ekavat velmi dobré rozdéleni obou slozek jiz pti prvé frakcionaci.

Malé jednoucelové vakuové aparatury. V piipadech, ze potiebujeme aparaturu pro
dobré odplynéni vypéci pii teploté nad 200 °C, coz neni mozZné pfi jejim osazeni vakuovymi
kohouty nebo sklo-teflonovymi ventily, lze pouzit mensi aparaturu, v niz jsou piedem
pfipravena mista pro zatavy, které predstavuji jeji jediné uzaviraci prvky. Jako piiklad Ize
uvést celosklenénou aparaturu pro sublimaci a resublimaci malo tékavych sloucenin na
Obr. 9-20a, kterou mizeme piipojit k hlavnimu potrubi vakuové linky.

—>| |€=6mm

CJUUULOJUU

Vakuum

b)

Obr. 9-20 Celosklenéna vakuova aparatura pro sublimaci méné t€kavych
slou¢enin (a), H- frita osazena sklo-teflonovymi ventily, vhodna pro prace se
zkapalnénymi plyny
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Aparaturu nejprve dokonale odplynime vyhiatim na cca 300 — 400 °C (Ize ptezihat
nesvitivym plamenem) v dynamickém vakuu cca 10° Torr. Po vychladnuti aparatury latku
uréenou k sublimaci, napf. (SeOz3)s, V protiproudu inertniho plynu vsypeme do nadobky A,
kterou poté¢ uzavieme zatavem v misté¢ E. Nadobku A pak opatrné zahtivame, aby slouc¢enina
V dynamickém vakuu sublimovala do ochlazované baiky B. Aparaturu potom odtavime
v mist& C a po dosazeni vakua cca 10 Torr také v bodé D. Nasleduje zavéreéna resublimace
preparatu do banicek P ve statickém vakuu. Nakonec banicky s resublimovanou slouc¢eninou
odtavime. Takovym zpisobem lze ziskat vysoce Cistou latku, kterou uvedena procedura
spolehlivé chrani pied vzdusnou vlhkosti a hydrolyzou.

Pro vyuziti sublimované latky v dalSim experimentu zvaZenou banicku P se
slouc¢eninou vlozime do pfipravené nadoby a v inertni atmosféfe nebo ve vakuu ji rozbijeme
tzv. magnetickym kladivkem, coz je zelezny valecek zataveny ve sklenéné trubicce a ovladany
zven¢i magnetem. Skute€nou navazku slouceniny zjistime po odecteni hmotnosti stfepi, které
po skonceni experimentu odfiltrujeme, promyjeme vodou a vysuSime.

Dalsi piiklad malé specializované aparatury je uveden na Obr. 9-20b. Jedna se
0 variantu tzv. H-frity, ktera umoznuje izolaci vyloucené pevné faze ze zkapalnéného plynu,
napt. SO, nebo NHs, pouzitého jako rozpoustédlo. Je odolna do pretlaku cca 10 bar.

Vychozi pevné latky je mozné do aparatury vpravit sedlem ventilu po vyjmuti jehly.
Izolovany pevny produkt mizeme po oddestilovani vSech té€kavych slozek ziskat napf.
odpuknutim ¢asti aparatury v rukavicovém boxu, kde ho také mizeme pieplnit do zasobni
Schlenkovy nadobky.

Z kovovych trubek, fitinktl a ventildi je také mozné konstruovat mensi vakuové linky
stavebnicového typu, které 1ze podle aktualni potieby doplnit nadobkami ze skla, fluoroplastt
nebo kovi. Linky jsou vétSinou zhotoveny z nerez oceli a v kombinaci sampulemi a
vymrazovackami z prihledného teflonu FEP ¢i PFA umoZiuji manipulaci vétSiny tékavych
fluoridi. Jsou-li pfipojené nadobky sklenéné, 1ze linku vyuzit napt. pro praci s korozivnimi
halogenidy a halogenid-oxidy i méné agresivnimi fluoroslou¢eninami. Jednu z moznych
podob takové aparatury zachycuje Foto 9-4 v Ptiloze 9. Linka je mechanicky odolngjsi nez
celosklenéna aparatura a po skonceni experimentu ji Ize snadno demontovat a umyt. UrCitou
nevyhodou je moZnost &erpani max. na 10™ — 10™ Torr pro malou svétlost potrubi a ventiliL.

Pfi praci na vakuové lince samozifejmé¢ muizeme upotiebit i fadu dal§i uziteCnych
technik a standardnich operaci, napf. transfer nezkondenzovatelnych plynti pomoci
Toeplerovy vyvévy, rizné metody stanoveni molekulové hmotnosti nebo ur¢ovani zakladnich
fyzikalnich konstant latek.

Z dvodi limitovaného rozsahu tohoto ucebniho textu se vSak ¢tendfi musi v tomto
ohledu obratit na doporucenou literaturu. Odpovédi na nekteré otazky spojené s vakuovou
technikou a jejim pouzivanim lze nalézt rovnéz v Kap. 8.
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ROVNICE, JEDNOTKY A VELICINY —
JAK S NIMI?
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Kli¢ova slova: matematické symboly, jednotky SI,
symboly veli¢in

1. Uvod

Nejprve né&kolik slov na ospravedInéni toho, pro¢ text
s uvedenym nazvem vibec &ist. I ve velmi trividlnich kon-
statovéanich (... tloustka vrstvy je 6 nm ... , ... reagovalo
20 % latky) se pouzivd pro vyjadfeni urCité skutecnosti
matematicky zapis, byt velmi jednoduchy, ktery by mél
byt spravny, vécné i formélng. S rozsifovanim pocitacove-
ho zpracovani textdi se pro autory objevuje s nardstajici
naléhavosti novy tkol: umét své texty i samostatn€ tech-
nicky zpracovavat, a to tim spiSe, Ze prakticky vSechny
pFisp&vky do &asopist, skripta i monografie vyZaduji vy-
davatelé ve formé&, které se ¥ika ,,camera-ready* — autor
tedy jiz tém& nemtze doufat v pomoc profesiondlniho
sazele, protoZe tato profese pomalu zanika. Nézor, Ze po-
&itatové zpracovéni textu nedovoluje urcitd jemna sazec-
ska pravidla respektovat, neobstoji — n&kdy je pravdou
pravy opak, malokdy mé&l saze¢ pracujici s klasickymi
zptsoby sazby tolik mozZnosti estetickych, az subtilnich
Giprav textu. Pro usnadnéni Zivota uZivateli pocitatové
sazby bylo vytvofeno mnoho softwarovych pomocnikd;
problém jenom né&kdy byva v tom, jak pouzivany program
donutit, aby provedl pozadované zésahy —a to samozfejmé
vyzaduje, aby autor védél, co ma chtit.

Dovoluji si proto nabidnout struény pfehled zaklad-
nich zasad, tak jak jsou zakotveny v typografickych zvyk-
lostech a v p¥islusnych normach. Hned na po¢atku je tfeba
zdfiraznit, Ze tento text se nebude (az na n&kolik drobnych
vyjimek) vé&novat popisu toho, jak pracovat s jednotlivymi
editory. Uvedeno je pouze, jak by mé&l vysledek vypadat,
a je na uZivateli, aby se toho ve svém pocitatovém prostfe-
di naucil doséhnout.

Hlavni zasady pfi matematickém vyjadfovani adaji
jsou v podstaté tfi:
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1. Zapis musi byt jednoznaén& formalné spravny. Ten-
to pozadavek je zcela zasadni a jeho poruSeni mize
zpasobit zmateni pfeddvané informace (napf. zapis
dx/dt neznamené derivaci x podle ¢, jak autor zamys-
lel, ale d — jelikoZ je napsano kurzivou — ma vyznam
jakési veli¢iny a miiZe byt ve zlomku vykréceno!)

2. Zapis by mé&l byt jednotny a piehledny, aby Ctenafi
usnadnit orientaci v textu.
3. Zapis by mé&l pasobit dobrym grafickym dojmem

a respektovat pozadavky a ,,domdci pravidla® vy-

davatele.

I kdyZ jsou tyto zasady sefazeny podle klesajici dile-
Zitosti, vyznam prvniho poZadavku naprosto jednoznacng
pfevazuje, neni spravné podcetiovat ani zbyvajici dva.

Nejprve se budeme zabyvat zakonitostmi zépisu ma-
tematickych vyrazii a vztahd a n&kolika stru¢nymi po-
znizmkami o chemickych nazvech a rovnicich, ve druhé
&asti prispévku budou uvedeny zésady pro jejich navaznost
na text a bude pojednano o tvorb& tabulek a grafi.

2. Matematické a fyzikalni vyrazy a vztahy

Nejprve si definujme pojmy: NapiSeme-li 7 = 6 s, je to
matematicka rovnice, nahradime-li rovnitko napf. znakem <,
dostaneme nerovnost (nebo nerovnici); rovnice a nerovni-
ce se souhrnng nazyvaji matematické vztahy. NapiSeme-
1i 6 ab/(8 cd), je to matematicky vyraz.

V uvedené jednoduché rovnici je ¢ symbol veli¢iny
(pravd&podobné &asu), s je symbol jednotky, ve které Cas
méfime, a 6 je &iselna hodnota veli¢iny v danych jednot-
kéch (je to &islo, které udava, kolikrat je hodnota veliCiny
v&tsi nez zvolena jednotka veli€iny). Rovnici zapsany
vztah mezi veli¢éinami nazyvame veli¢inova rovnice
(vztah neni zavisly na volb& jednotek, ve kterych jsou veli-
giny vyjadfeny — samozfejmé se ale musi pfi dosazovani
giselnych hodnot pouZit jednotky konzistentni, aby vysle-
dek byl spravny), rovnici zapsany vztah mezi Ciselnymi
hodnotami veli¢in nazyvame rovnice €iselnych hodnot —
tento vztah na volb& jednotek z4visi, plati totiz pouze tedy,
vyjad¥ime-li veli€iny pravé v uréenych jednotkach.

V matematickych vyrazech a vztazich se mohou vy-
skytnout pfedev§im tyto hlavni skupiny symbold a znacek:

2.1. &islice (spravny matematicky termin je Cisla vyjéadte-
na Cislicemi),

2.2. matematické symboly a znacky,

2.3. znacky jednotek,

2.4. symboly veli¢in.

2.1.Cisla vyjadfena &islicemi

Symboly é&islic pravdépodobn& mohou zplisobit jen
velmi malo problémi, snad tedy jen n&kolik drobnych
poznamek:
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Jako desetinné znaménko se u nds pouzivé desetinnd
¢arka, v anglickych textech desetinné tecka. Pozor na
nebezpedi zamény vyznamu (i kdyz i v Ceskych tex-
tech kazdy asi pochopi vyznam zapisu ,,1.32% jako
.jedna cela tficet dva“) a pozor na dodrZeni jednot-
nosti zdpisu v celém textu — zaludné je pfejimani ob-
razkd z anglickych textd do Geskych a jesté vice pieji-
méni obrazkd z Ceskych textl (s desetinnymi Cérka-
mi!!) do anglickych. Vé&cny omyl je asi témé&f vylou-
&en, ale zmatek v desetinnych znaménkéch je oSklivy
nesvar.

Cislice se pro lepsi ptehlednost zpravidla oddéluji do
skupin po tfech, pocitano napravo i nalevo od desetin-
ného znaménka, napf. 410568,23228. Matematici
a typografové (napt.'” nebo typograficka pravidla na
www.typo.cz) toto v odbornych textech vyZzaduji, nor-
ma’ odd&lovani uvadi jako mozné. (Poznamka: Viele
doporucuji v matematickych a jim podobnych vyjéadte-
nich pouzivat misto béZné mezery tzv. pevnou mezeru
— napf. v obvyklém editoru Word se vloZi kldvesovou
zkratkou Ctrl+Shift+Mezernik, nebo se vlozi jako
symbol. M4 tu vyhodu, Ze ma pevnou 3ifi, takZe vysle-
dek lépe vypada, a predevsim pocita¢ nerozdéli takovy
vyraz na dva fadky — odpadne tedy potom spousta
pracného hlidani. V tomto textu pro zdiraznéni mist,
kde mezera byt musi, pouzivam znacku ,,=*.) Odd€leni
mezerou se nepouziva v letopodtech, které jsou vzdy
bez mezery. V né&kterych poc&itadovych aplikacich vSak
mezera mezi &islicemi plsobi urcité komplikace, pro-
toze poéita¢ potom fetézec vnima jako ,.slovo™, nikoliv
jako ,.&islo*, a nefunguji napf. soucty ve Wordu nebo
Excelu; nezbyvé, neZ mezery nepsat do tabulek, se
kterymi se jesté v Excelu pracuje, a doplnit je az do
tabulek vyslednych (moderngjsi verze Excelu toto fesi,
musite zvolit format &isla ,,agetnicky™). V anglickych
textech se skupiny &islic po tfech nékdy oddéluji Carkou,
napf. 2,652 znamena ,.dva tisice Sest set padesat dva“.
Nazvy velkych ¢islovek mnohdy vypadaji v riiznych
jazycich podobné, ale ne vzdy maji stejny vyznam.
Cislo 10° se oznaduje (s uréitymi pravopisnymi odlis-
nostmi) &islovkou ,,milion®, ale pro 10° se u nas (ale
napf. i v Némecku) pouziva &islovka ,,miliarda®“, za-
timco v Britanii a pfedev§im v USA to je ,billion®.
Nézvem ,,bilion* se u nas oviem oznacuje &islo 10'%
V odborném textu se asi tyto &islovky jako takové nevy-
skytnou Gasto, ale pfi vyjadfovani malych obsahd se
kromé& b&znych procent a ppm (,,parts per million®, 107
pouzivéa ozna&eni ppb (..parts per billion®, 10) — coz je
rozdil od &eského vyznamu &islovky bilion.

V textu je kultivovangjsi psat jednoduché cislovky
(zakladni, fadové i nasobné) slovy, napf. ,,tfi moZnos-
ti“, .druha véta termodynamiky*, ,,dvakrat“. Vyjadfi-li
se v textu &islovka ¢islicemi, nepFipojuji se k ni pa-
dové koncovky. Zapis ,,po dobu 10ti minut* je hoky-
natsky a na libovolné vys3i intelektudlni Grovni je na-
prosto nepfijatelny. Naopak piSeme ,,1,5krat* (takto
bez mezery), 10metrovy (pokud neddme pfednost ele-
gantn&jsimu ,.desetimetrovy® nebo ,,0 délce 10 m*).
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.2. Matematické symboly

a znacky
Nejb&zngjsi z nich jsou jist& rovnéz veobecné zndmé,

pro méné& b&zné existuji zdvazna doporuceni (napf. B
Opét tedy jenom upozorn&ni na n&které zaludnosti a Casté
chyby:

Pro symbol odegitani, minus, se b&Zné pouziva divis
(neboli rozdg&lovnik), - , spravné ale je pouzit ureny
symbol, — , nebo ho v pfipad& nouze nahradit poml¢-
kou. Zvlast vyrazny je rozdil, je-li znaménko umisténé
v exponentu - divis tu vypada jako vada papiru.
Nasobeni lze oznadit znaménkem x (pozor, toto neni
malé pismeno ..iks*!), nasobici tetkou, - (pozor, je
umisténa v poloviéni vySce pismen a je oddélena
mezerami pied i za symbolem, jako kazdé matema-
tické znaménko; neni tedy identicka s vétnou teckou,
ktera je naopak na spodnim G&afi pismen a neni pfed ni
mezera, opravdu ne), nebo postali fazeni symbold za
sebou; napf. pfi nasobeni &isel vyjadfenych pismeny
nebo ve slozenych jednotkach piseme ab, mes™ — viz
dale; pro sougin &isel vyjadfenych Eislicemi je znacka
nasobeni, x nebo - , naopak povinna, piSeme a=x=2
nebo 2sxs2 . Uréit& neni symbolem nasobeni hvézdi¢-
ka, * , i kdyZ na kldvesnici poéitade ¢i kalkulacky se
timto tlagitkem nasobeni provadi. (Symbol * je znakem
pro konvoluci funkei, v§imné&te si opét odliSného umis-
t&ni od pogditatové hvézdicky * .)
Déleni lze vyjadfit vodorovnou zlomkovou Carou
(zlomkem), nebo Sikmou zlomkovou &arou (/), nebo
znaménkem : , které je opét odd&leno mezerou pied
znaménkem i za nim.
Rozlidujte prosim vyznam symboli:
= je rovno

je identicky rovno
,= je pfiblizn& rovno

wom

= ,+ je po zaokrouhleni rovno
~ je umeérné
23 odpovida

Matematické znalky se vzdy oddé&luji mezerou pred
znackou i za ni. Spravné tedy je napf. 2a=+sb===c nebo
450x03,25ea)/.

Symboly matematickych funkci (log, In, sin, cos)
i symboly matematickych operaci (zavorky, +,—, ¢,
x ) se pisi zasadn& a vzdy stojatym pismem, podobng&
i d jako symbol derivace,  jako symbol souctu, A jako
symbol diference; ale pozor: f jako symbol obecné
funkce je kurzivni. Podobné se pie vzdy stojaté i sym-
bol Ludolfova é&isla m, Eulerova &isla e (zéklad pfiroze-
nych logaritmil) a dal3ich — jsou to konstanty, nikoliv
proménné.

Pfed symbolem funkce se vidy dé€la mezera, za sym-
bolem nasleduje argument, u derivaci a diferenci bez
mezery, jinak opét s mezerou, pokud neni umistén
v zavorce, a za nim je opé mezera. Pfiklady: log=2a=,
coseae, sin“sas, 2:f(x)=, Fa(8/0k)=, 19x=, a=-=1,14=,
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yo-alis(xe—el) — vyti§tény vysledek pak vypadé takto:
log 2a , cos &, sin* &, 2 fix) , F (0/0k) , 19x ,a- 1,14,
y - Ya(x — 1). A&koliv se tato typograficka pravidla zdaji
pomé&rné trivialni, Casto se v nich chybuje, a pfitom pro
pfehlednost (a jednoznaénost!) vysledného zépisu je
jejich dodrzeni nezbytné.
2.3. Symboly jednotek
S platnosti od 1. 8. 1974 byla u nis normativné€ zave-
dena mezinarodni soustava jednotek oznacovana symbo-
lem SI“'®. Zakladni principy jsou pomé&mé jednoduché,
postavené na vzdjemn& koherentnim systému zékladnich
a odvozenych jednotek, jejich nasobki a dil; kromé& toho
jsou do soustavy zatazeny i n&které vedlejsi jednotky, kte-
ré lze pouzivat trvale, a naopak jiné jednotky, dfive b&Zné,
se zavedenim soustavy SI staly nezédkonné (nelze je
v kombinaci s SI pouzivat). Pfesto je stale pouzivani
spravnych jednotek a jejich korektni zapis kupodivu i pro
mnoho velmi erudovanych v&dct problémem, ke kterému
pfistupuji s nechuti, pfedem odhodléni ,,se nedat®. (,Na
kalorie a atmosféry jsme prece zvykli!* — a pfitom to jsou
nezakonné jednotky uZ téméf tficet let! Jak by asi dopadl
pfi stejném piistupu ptechod na euro — lidé pfece také byli
zvykli na marky nebo franky!) V tomto textu neni moZné
se poustét do detailniho vy&tu, které jednotky Ize pouzivat,
a které ne. Uvedeme jenom obecné zasady a né&které nej-
Cast&jsi chyby:
Zkratky jednotek jsou pevné uréené a jakdkoliv lidova
tvofivost v této oblasti je nepfipustnd. Normalizované
znac¢ky jednotek se tedy nesm&ji nahrazovat zkratkami,
a to ani tehdy, kdyZ by se mohly zdat pro ¢tenafe jas-
n&jsi. (Vyjimkou by snad mohly byt pfedepsané zkrat-
ky pro den, ,,d“, a pro rok, ,.a“, od latinského annum,
které v mnohych oborech skute¢n& mohou Ctendfe
pfekvapit svou neobvyklosti; snad je vhodngjsi to tedy
.n&ak obejit*, napf. slovnim vyjadfenim.) Jakykoliv
pfidavek ke znadce jednotky, informujici o zvlastni
povaze veli¢iny nebo o zplisobu jejtho méfeni, je ne-
spravny.
Jednotka ¢asu je sekunda (ne vtefina, to je dil¢i jed-
notka uhlu) a jeji zkratka je ,,s* (nikoliv ,;sec” ,sec.”,
.sek nebo cokoliv jiného). B&Zn& uzivané ndsobné
jednotky jsou v tomto p¥ipad& tvofeny vyjimecné, tj. ne
jako dekadické nasobky: jsou to minuta (zkratka ,,min®
— opét nikoliv ,,min.“ apod.) a hodina (zkratka ,,h* —
nikoliv ,,hod* nebo ,,hod.”).
Vedlejsi jednotkou objemu, povolenou k trvalému
pouzivéni, je litr se znatkou ,,I. Norma PRIPOUSTI
jako alternativni znacku i velké L — je sice v tisku vy-
znamové zfeteln&j$i nez malé 1, ale je mén& bézna
a také pozor na jednotnost.
Nazvy jednotek se pisi vzdy s malym pocétenim pis-
menem (metr, kilogram, kelvin, ampér). Zkratky jed-
notek se pisi ZASADNE STOJATE, nezivisle na
tom, jakym pismem je tiStén ostatni text, a to s ma-
lym poéateénim pismenem, jsou-li odvozeny od obec-
ného nazvu (m, kg), nebo s velkym pocatecnim pisme-
nem, jsou-li odvozeny od vlastniho jména (K, A).
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Pozor, spravné je ,kelvin“ se znackou ,,K* pro ter-
modynamickou teplotu a ,,Celsiiv stupei* se znac-
kou ,,°C¥, pro Celsiovu teplotu. Nazev ,,stupeii Kelvi-
na* nebo symbol ,,°K* jsou obludnosti.

Symboly pfedpon pro tvofeni nasobki a dilii jednotek
jsou rovnéZ pevné uréeny*™"’. Pisi se rovn&Z stojat®
a ke znadce pfislusné jednotky se pfipojuji bez mezery.
Pro dil&i jednotku 10°° m je sprévny nazev mikrometr,
pum, nikoliv mikron, se symbolem p. Jednotka
angstrém, se symbolem A, pro délku 10"° m, rovné&z
neni jiz témé&F 30 let p¥ipustna.

Mezi ¢&islem a symbolem jednotky je vidy mezera.
Plati to mj. i pro jednotku teploty °C: spravné je 25=°C,
ne 25°C nebo 25°=C (znacka pro Celsidv stupeti je °C,
bez mezery mezi krouzkem a pismenem C). Vyjimkou
je jednotka ahlu, °, ktera se piSe t&sné&, napt. 20°.
Jednotky veli¢in slozené ze symboli n&kolika jednotek
lze psat dvéma zplGsoby — oba jsou spravné, jenom
maji ur€ité vyhody a nevyhody:

— znatky jednotlivych jednotek se mohou oddé&lovat
znaménkem nasobeni (Pas-ss, kgex=m®); jelikoz ale
znaménko musi byt oddéleno po obou stranach me-
zerami, cely vyraz se tim prodluZuje a je obtiZng&jsi
ho umistit na jeden fadek;

znactky jednotek se oddg&luji pouze mezerou (Pass,
kgem?) — tento zapis je vhodngjsi, pfehledngjsi
a kratsi.

Pro vyjadfeni slozenych jednotek se zapornymi expo-
nenty existuji dva spravné zplisoby:

—  pisi se jako zlomek, napf. m/s — tento zapis vyhovu-
je v jednoduchych ptipadech, u slozit&jsich vyrazi
vyzaduje dodate¢né zavorky, napi. J/(Kekg), coZz
cely zéapis komplikuje;

se zapornymi exponenty, napf. JeK'ekg™ — zapis je
strugny, jednoznaény a je profesionalnimi typografy
doporucovan.

Procenta, promile, ppm a ppb (kromé& procent ovSem
nejsou normou’ vyslovng doporucena) je mozné chapat
jako dily nejpfirozen&jsi jednotky viibec, totiz jednotky
jedna (norma’ definuje ,%" jako ,znatku pro Cislo
0,01), a podle toho s nimi také zachazet. Z vySe uvede-
ného vyplyva, Ze sprévny zapis Udaji s procenty je
s mezerou, napf. ,.,obsah 25:%". Chceme-li ale vyjadfit
..desetiprocentni roztok®, napiSeme ,,10% roztok* (bez
mezery) — je viak lépe porusit vySe uvedené pravidlo
a psét ,,10%ni roztok®, aby nemohlo dojit k omylu (Ize
snadno pochopit, Ze zdména pokynu ,,pfidime ,,10%ni
H,SO4* za ,,pfiddme ,,10:% H,SO,* mize mit fatdlni
dsledky). K procentiim se jesté vratime dale v textu.

2.4. Symboly velicdin

Veliginy se oznaluji jednim pismenem latinské nebo
tfecké abecedy. (Z toho vyplyva i nevhodnost symbold
typu EMS.) Zvlastnim pfipadem jsou tzv. podobnostni
&isla (nazyvaji se také bezrozm&mné parametry) — napf.
Reynoldsovo kritérium Re; maji znacky sloZené ze dvou
pismen a v soudinu je nezbytné je oddélovat z obou stran

mezerami.
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Symboly bé&znych veli¢in jsou urCeny zvyklostmi

a existuji i velmi rozsahla doporuceni se seznamy doporu-
genych symboli (napt.*”). Neni jist& mozné se zde touto
problematikou podrobn& zabyvat a uvedeme jen zcela
obecné zasady a né&kolik poznamek o veliCinach, které
patfi v chemii k nejb&zn&jsim:

Zda se byt samoziejmosti, Ze v celém dile se pro danou
veliinu pouziva stejny symbol (kéZ by to tak opravdu
vzdy bylo!), a to symbol odpovidajici pfislusnému
doporugeni. Odchylky by mé&ly byt jenom vyjimecné
(napf. pokud se v textu vyskytuji dvé& veliCiny, pro
které je doporucovan stejny symbol; pfitom symbol
jiny nez doporugovany by mé&l byt pouzit pro veli¢inu
méné& bé&znou a musi byt vzdy velmi peclivé zdiraznén
a vysvétlen) a urcité by to nemé&lo byt v pfipadé veli-
&in, jejichz jednotky jsou jednotkami zakladnimi.
Zda se byt rovn&Zz samoziejmé, Ze vSechny veliCiny
v rovnici je tfeba oznaovat symboly — ve sluSném
odborném textu slova do rovnice nepatfi. Jakmile je
pro uréitou veli¢inu potfeba uvadét matematicky vztah,
stoji za to, aby se pro ni pouzil nebo i zavedl symbol.
Symboly fyzikélnich veli¢in se obecné pisi vzdy kur-
zivou (a to i symboly oznadené pismeny fecké abece-
dy). Ve slozit&jsich odbornych textech se navic rozlisu-
ji velig¢iny riizného neskalarniho charakteru (vektory,
operatory, matice atd.) riznymi typy (fezy) pisma. Pro
b&znou potiebu pravdépodobné vystacite s timto:

— pro vektory se pouziva kurzivni plltuéné bezpatko-
vé pismo (jako piiklad fontu uved’'me Arial, a, E,
V), nebo pfislusny symbol oznatime akcentem-
Sipkou (@, F.V ) —to je mozna méné sofistikované,
ale zcela spravné, navic asi i jednoznacné&jsi a pou-
zitelné i pfi prepisu pfislusného matematického
vyjadfeni rukou;

— pro operatory se pouziva kurzivni skriptové
(..psaci*) pismo, nebo pfislusny symbol oznaCime
akcentem-stfiSkou ( H ).

Pro rozlifeni vyznamu symbold se asto pouzivaji in-

dexy. Vhodné jsou dolni indexy nebo horni levé in-

dexy, horni pravé indexy jsou méné vhodné, protoze
obecné znamenaji umociiovani. U indext je nezbytné
rozliSovat, zda odkazuji k jiné veli¢in& (nebo k prabé&z-
nému &islu &i k soufadnici) — potom se pro index pou-

Zije opét kurzivni symbol, jako pro pfislusnou veli¢inu

(napf. ji, jy, ¢, pro mémou tepelnou kapacitu za kon-

stantniho tlaku p), nebo zda jsou zkratkou slovniho ¢i

&iselného oznaceni — potom se pisi stojaté (plati to pro

veskeré &islice, napt. a;, symbol m pro molarni velici-

ny, Cp. symbol r pro ,relativni®, M;, atd.).

Standardni veliiny se oznacuji HORNIM indexem

(napf. E° — je to krouzek, jako pro stupefi, nikoliv

nula; symbol E® znamena ,,E na nultou® — chceme-li

napsat ,.E nula®, mé&lo by to vypadat takto: Eo). Veli€i-
ny odpovidajici pocatecnimu stavu se tedy naopak
znadi dolnim indexem nula (Ey, V5), nikoliv malé ,,0%.

Zkratky slov (max, min) ¢i oznaceni fazi (g, I, s, aq) se

pisi vzdy stojat&, bez tecky na konci. Zkratku pro kon-

stantu lze psét ,.konst.”, ,.konst“ i ,,const” (takto, stojaté)

o
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a je také vyjimkou z vySe uvedeného zikazu slov

v rovnicich — je p¥ipustnd i jako index u jiné veliciny,

i jako ¢len v rovnici. Oznacite-li ale konstantu obvyklym

symbolem & nebo K, je tento symbol opét kurzivni.

Hmotnost se znackou m a jednotkou kg je jednou ze

zékladnich veliin, na nichZ je zaloZena SI. Vzhledem

k tomu a k velmi ¢astému vyskytu hmotnosti je vhodné

symbol m vyhradit pro hmotnost a nepouZivat jej pro

Z4dnou jinou veli¢inu, a naopak pro hmotnost nepouZi-

vat zadny jiny symbol (napf. w, ktery koliduje se sym-

bolem hmotnostniho zlomku a navic nezddoucim zpG-
sobem navazuje na doby, kdy se misto hmotnosti fika-
lo vaha — tedy anglicky weight, odtud symbol).

Obdobn& mezi zakladni veli€iny pat¥i latkové mnoz-

stvi, se symbolem » a jednotkou mol. Pfipomeiime si,

7e mol je latkové mnoZstvi soustavy obsahujici tolik
elementarnich entit (které musi byt specifikovany),
kolik je atomi v 0,012 kg uhliku 12C — tento pocet uda-
va Avogadrova konstanta N, (pozor, dosud bé&Zn&
uzivané oznadeni ,,Avogadrovo &islo® je nevhodné,
vzhledem k tomu, Ze N, ma jednotku mol"). Ani
symbol n tedy neni nejvhodn&jsi uzivat v jiném vy-
znamu, i kdyZ se tak zhusta d&je — napf. rovnice typu

Ox + n e = Red jsou velmi b&Zné. Zcela urcité ale neni

pfipustné veliginu se symbolem » nazyvat ,,poet mo-

o — pro délku by asi nikdo nepouZil nazev ,,pocet

metr®, a je to totéz.

S hmotnosti a latkovym mnoZstvi souviseji dalsi, pro

chemika velmi potiebné veliciny:

— relativni atomova hmotnost, 4,, a relativni moleku-
lova hmotnost, M,, jsou podle definice tdaje rela-
tivni, jsou to tedy Cisla bezrozmérna; mezi bioche-
miky a molekulovymi biology oblibend jednotka
,,dalton* je svou podstatou jenom jinym nazvem pro
jednotku jedna a jako takova je asi redundantni
(proto ji norma‘a jiné dokumenty zabyvajici se
jednotkami SI nepovoluji, doporuceni IUPAC ¢&i
[UPAP vsak tuto jednotku pfipoustgji);

— molarni hmotnost, se symbolem M, ktera vyjadiend
v jednotkach g mol™ ma &iselnou hodnotu shodnou
s hodnotou M, (potom M vyjadfuje hmotnost jedno-
ho molu molekul), & s hodnotou A4, (potom M vyja-
dfuje hmotnost jednoho molu atomi).

Dennim chlebem chemika je vyjadfovat obsah latek.

Slouzi k tomu veli¢iny obecn& oznacované jako kon-

centrace. V souladu s normou'? je spravné nazyvat

,koncentraci pouze velifinu, ktera je vztaZena na

objem (proto napt. je spravny termin ,,molalita®, nikoliv

.,molalni koncentrace* , protoZe jednotka je mol kg™).

Pfivlastkem se potom rozlisi:

— koncentrace hmotnostni (symbol ¢,, jednotka kg m>,
pouziva se spise vyjimecné,

— koncentrace latkova, asi nejcast&ji pouzivana
(symbol ¢, jednotka mol m™; b&n& se této veliCing
¥ik4 .,molarni koncentrace®, coZ neni upln& nejlepsi,
pfivlastek ,,molarni totiZ naznacuje, Ze v jednotce
je mol™, a zde je pravdou pravy opak; pfesny ter-
min by byl ,koncentrace latkového mnoZzstvi®, ale
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to je pomérné neohrabané)

— koncentrace objemové (jednotka m* m™ — jelikoz
po vykraceni je vlastng bezrozmérnd, je identicka
s objemovym zlomkem ¢, viz déle).

o Aktivita, symbol a, je bezrozmérna, stejné jako Casto
pouzivand koncentrace typu [AB] — je to vlastng zkrat-
ka, vyjadfujicimi relativni (tj. bezrozmérnou, protoze
vztazenou na standardni koncentraci ¢ = 1 mol 1)
rovnovaznou latkovou koncentraci astice, jejiz vzorec
je uveden. V idedlnim p¥ipadé& je hodnota [AB] Ciselng
shodna s pfislusnou aktivitou.

e Procenta, promile, ppm a ppb se uzivaji pro vyjadfeni
podiléi ¢ zlomkd (molarnich x, hmotnostnich w ¢i
objemovych ¢) a jak jiZ bylo uvedeno, jsou to vlastné
dil¢i jednotky zakladni jednotky jedna. Vyjadfime-li
obsah latky v procentech, je nevhodné tuto veliCinu
nazyvat ,.koncentrace (byt’ s jakymkoliv pfivlastkem).
Skute¢nost, ze hmotnostni podil dané latky je 25 %, lze
vyjadfit zapisem w = 0,25 = 25 % (kde w je symbol
hmotnostniho zlomku).

o Na zavér jesté o velmi b&Zném zpisobu vyjadfovani
koncentrace: Pro roztok HCI o koncentraci 1 mol I”' se
b&zn& uziva zapis ,,0,IM-HCI* (obdobn& pro molalitu
se n&kdy pouziva napf. ,,1m-HCI*) — takto, jak je to
zapsano, to je SPRAVNE, za pfedpokladu, Ze cely
vyraz chapeme (a definujeme!) jako zkratku; jako
zkratka se tedy cely vyraz piSe zasadné bez mezer a
Ize ho pouzit pouze v kombinaci s chemickym vzor-
cem. Zapis 0,ImM-HCI je nevhodny, zapis ¢ = 0,IM je
zcela nespravny. Symbol M uz viibec nelze pouZivat
ve vyjadfeni jednotek v kombinaci s jakymikoliv jiny-
mi zkratkami jednotek.

3. Chemické nazvy a vzorce

Nézvoslovi anorganickych i organickych sloucenin,
které bylo vypracovano v souladu s pravidly THRPAC™,
je u nas snad jiz do zna¢né miry pfijaté (asi Iépe neZ jed-
notky SI, o kterych bylo pojednano vyse). Zde neni misto
se vénovat jeho pravidliim, snad tedy jen n&kolik pravopis-
nych a typografickych zasad:
eV nazvech chemickych prvkid a sloucenin (ale jenom

v nich, v obecnych slovech jsou mnohdy pfipustné oba

zptisoby pravopisu a &asto se dava pfednost pravopisu

.progresivnimu®, celulosa se tedy vyrdbi v celulézkach)

se vzdy pouziva ,.tradi€ni* pravopis, ktery obecné ,,vraci

pravopis slova k tomu, z ¢eho vzniklo* 2,

— tam, kde bylo v fe&ting ,tau”, je ..t“, tam kde bylo
.théta®, je ,th* (methyl-, thiol, tyrosin, thallium
atd.), ale tam, kde bylo ,.fi, je ..f, nikoliv ,,ph®,
jako v angliéting (fosfo, ne ,,phospho®);

— dodrzuje se plivodni psani zdvojenych souhlasek
(allyl-, pyrrol);

— zavazné koncovky jsou ,,-osa“, ,,-osid* a ,,-asa* (ale
i ,-som“, je odvozen od feckého ,soma®, srovn.
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,somatologie®, a to ,,s* se ma i vyslovovat; miize se
tedy psat .lysosom* i lyzosom®, ale nikdy
lysozom®).

— prosazuje se odklon od zbyte¢ného psani dlouhych
samohlasek (ma byt napf. ,,0zon®, ,.chlor) a zby-
teéné zamé&ny -z- misto -s- (spravné je ,.arsen®).

Pravidla pravopisu (Pravidla ¢eského pravopisu, Aca-
demia, Praha 1998, Slovnik spisovné Cestiny, Acade-
mia, Praha 1994, Akademicky slovnik cizich slov,
Academia, Praha 1997) pfipoust&ji tento pravopis
..v odbornych textech® — toto rozliSeni je ale pomé&rné
vagni a doporucuji proto jako jednoznacnéjsi zmin&né
kritérium ,,v nazvech chemickych prvki a slouc¢enin®.
Nechceme-li se vyfadit z mezinarodniho odborného
spoledenstvi, je tfeba uvedena pravidla a zasady re-
spektovat, a to i v ostatnich oborech, kde se chemicka
nomenklatura p¥ejima (biologie, medicina, mineralogie
atd.).
Nézvy organickych sloucenin se v Cesting zpravidla
pisi dohromady (s vyjimkou kyselin apod.), jako jed-
no slovo, bez mezer. Pro oddéleni &asti nazvu lze
v piipadé potfeby pouzit zavorku ¢&i divis (typo-
grafové fikaji divisu téZ spojovnik nebo rozdélovnik),
napf. bis(2-chlorethyl)ether, cyklohexanon-oxim, ale
vidy bez mezer. Estery se rovn&z pisi s rozdé-
lovnikem. V jinych jazycich mohou byt pravidla odlis-
nd, pozor napf. na zna¢né rozdily v anglicting.
Vzorce chemickych slougenin a znalky chemickych
prvkd se pisi VZDY stojaté (tj. i v kurzivnim textu,
nap¥. v nadpisu). Piltu¢né pismo je pfipustné.
Poloha index® u znacek prvki je pevné piedepsa-
na, 4EZ , kde 4 je nukleonové (hmotnostni) &islo, Z je
protonové (atomové) &islo, z je oznageni ndboje, stavu
ionizace &i excitace a v je poCet atomli v molekule.
Ciselné indexy udévajici poSty atomi ve vzorcich se
dnes Gasto nahrazuji ¢islici v ¥adku (atlocitn&jsi osoby
daji ¢islici alespoti do zavorek). Smifme se s touto
nedokonalosti opravdu jenom tam, kde neni jin€ pomo-
ci, napf. polich databazi (i GA CR bohuZel takovou
ma!), a vyhnéme se ji tam, kde je to jenom lenost.

Symboly oznadujici astice (proton p, elektron e atd.)

se pisi stojaté, stejn& jako symboly hladin a slupek (K,

L, m atd. — proto napf. se pide v terminu m-elektrony,

nebo elektrony 7 stojaté ).

Lokanty o-, m-, p-, N-, O-, S- apod. pro oznaceni polo-

hy substituentt se pisi kurzivou podobné jako stereo-

deskriptory (cis, trans, meso, E, Z, R, S, P, M) a sek-,
terc-. Pfedpony bis-, tris-, cyklo-, iso- jsou v3ak vzdy
stojaté&.

Ve vzorcich slouéenin se pisi znacky prvki vedle sebe

bez mezer (toto pomé&rn& trividlni konstatovani plati

i u adi¢nich slougenin, napf. CuSO,4.5H,0), v chemic-

kych rovnicich se ale mezi Ciselnym koeficientem

a vzorcem vidy vynechava mezera.

Hy=2sH"+¢
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4. Umisténi v textu

Obecné plati, Ze matematické vztahy €i chemické rov-
nice se umistuji na zvlastni fadek, matematické vyrazy
a chemické vzorce do fadka textu. Toto pravidlo je vSak
pomé&rné volné, neni divod nenechat jednoduchou rovnici
v Fadcich textu, nebo neumistit slozity vyraz ¢i chemicky
vzorec na zvlastni fadek. Voditkem by mohlo byt hledisko
estetické: Jakmile je vyjadfeni tak ,,objemné* (napf. je to
zlomek), Ze by se kvili nému ,,rozpalila® mezera mezi fad-
ky, piisobi to neupraveng a je-li takovych mist v odstavci
vice, velmi to zhorsi plynulost &teni. Proto, chceme-li uz dat
matematické vyjadfeni do fadkd textu, je Iépe nahradit ve
zlomcich vodorovné zlomkové &ary Sikmymi, zjednodusit
psani indexti nebo pouZit jina zjednoduSeni. Uved'me né-
kolik p¥ikladd:

dx

misto

piseme dx/dt Ty

25°C
CH,COOH

ka(CH;COOH, 25 °C) misto (Ka)

exp(~E/RT) BT

misto €~

Chemické vzorce nebyvd problém psat v .jedno-
tadkové* podobg, jenom to n&kdy zhorsi piehlednost
a ztrati se Cast pfedavané informace.

Rovnice na zvlastnim fadku pak mohou byt oriento-
vany bud’ na stfed, nebo zleva, odsazené na odstavcovou
zarazku. Rozhoduje pouze estetické citéni autora nebo
pozadavky editora. Nezbytna je opét jednotnd Uprava
v celém dile. Pozor na to, Ze je-li pod sebou umisténo né-
kolik matematickych vztah@, musi byt rovnitka pod sebou
(coz se snaze docili p¥i zarovnéni rovnic ,,zleva®). Cisla
rovnic se umistuji k pravému okraji sazby, mohou byt
v zavorkéch.

Jestlize je t¥eba rovnici rozdélit do vice fadkt, potom
zésadné& piSeme rovnitka pod sebe (levou stranu rovnice
neni nutné opakovat), napf.

Am =285 840/300 000 000> =

=3,18-10"2kg=3,18-10"¢

Pokud je rovnice sama dlouha a je tfeba ji rozdé€lit na
dva fadky, lze tak uginit u znamének plus ¢i minus, jen
v naprosté krizi u znaménka nasobeni. Pfislusné znamén-
ko, kterym prvni fadek konéi (=, +, ), se vzdy musi opa-
kovat na zagatku fadku nasledujiciho (opét rozdil proti
angli¢ting, kterd toto zakladni typografické pravidlo nema
a znaménko se neopakuje). Podobng& opakujeme spojovnik,
u kterého jsme fadek pterusili, abychom ho odliSili od
rozdéleni slova.

Viimnéme si v§ak jiné véci: Symboly v rovnici je
pochopiteln& nezbytné ¥adng& vysvétlit, at’ jiz bezprostfedné
v kontextu s rovnici, nebo v souhrnném seznamu symbold.
To je jasné. Je v3ak spravné v textu za nazvem veliCiny
uvadét jednotky? V samostatném seznamu symbold je
situace ponékud odlisna, tam je uvedeni zdkladnich jedno-
tek pro pfislusnou veli¢inu velkym pfinosem. I v textu,
jestlize napiSeme napf. ,.kde G, je molarni Gibbsova ener-
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gie, ktera se udava v J mol™, je to v pofadku. Ale velmi
podobny zépis ,kde G, je molarni Gibbsova energie
v J mol™* stavi rovnici, ke které se vztahuje, do pozice
rovnice Ciselnych hodnot (srovn. ¢ast 2) — a to neni vzdy
pravda! Naproti tomu jestlize uvadénd rovnice opravdu
rovnici &iselnych hodnot je, je nezbytné v kontextu
s rovnici pFislusné jednotky uvést. Dovolte pfiklad: Na-
piSe-li se zndgma Nernstova rovnice ve tvaru

0,059, [Ox]

[Red]

je nezbytné vyslovng uvést, Ze plati pouze pro potencial ve
voltech a pfi 25 °C (faktor 0,059 vznikl vycislenim kon-
stant, R = 8,314 ] mol™ K™ a F =96 484 C mol™ a teploty
298 K = 25 °C a navic zahrnuje pfepoé&itavaci faktor pfiro-
zeného logaritmu na dekadicky — mé&l by se vlastn€ psét
,,0,059 V¥ ; z divodii konzistentnosti jednotek tedy i po-
tencial vyjde ve voltech).

E =E°+ log

5. Tabulky a grafy

P¥ehledné a isporné sestaveni dat do tabulky vyZadu-
je zku$enosti a n&kdy i dost trp&livé prace. Nejprve ale-
spoii n&kolik jednoduchych typografickych pravidel.

Byvé zvykem text v zahlavi sloupci tabulky zarovna-
vat na stfed, v zahlavi fadka zleva a v jednotlivych polich
tabulky na stfed nebo zleva, nedélit slova. Cisla v polich
tabulky se zarovnavaji zprava, pod sebou pfislusné Ciselné
fady. Optimalni je, je-li tabulka celkové stejné Siroka jako
fadky textu. V tabulce nesmi byt priazdné pole (musi v
n&m byt alespoii poml&ka; nula v poli tabulky znamena, Ze
nulova hodnota byla experimentdln& nalezena). Text v
hlavigkach sloupcti zpravidla zacina velkym pismenem,
text v hlavitkach ¥adkt malym nebo velkym, ale jednotné
v celé tabulce, text v jednotlivych polich tabulky vzdy
malym (nemaé-li vysloveny charakter vét — pak to ale opé&t
musi byt ve vSech polich).

Soustfedme se vSak na matematickou otazku: Jak
psat symboly veli€in a jejich jednotky v zéhlavi? Pro vztah
mezi veli¢inou x, jeji &iselnou hodnotou a jednotkou plati
vztah

x = {x} - [x],
kde [x] je obecny symbol jednotky veli¢iny x (napf. obec-
ny symbol délky je [L]) a {x} je Giselna hodnota této veli-
giny ve zvolenych jednotkach (obecny symbol ciselné
hodnoty je znacka pfislusné veliGiny ve sloZenych zéavor-
kéch, napf. zapis ,{/}m = 6 znamend ,,Ciselnd hodnota
délky vyjadfené v metrech je est). Z prostych algebraic-
kych zakonitosti je zfejmé, Ze &iselnou hodnotu veliciny
je mozné vyjadfit jako pomé&r veliCiny a jeji jednotky,
napf. //m = 6. V polich tabulky uvadime pravé tyto Eiselné
hodnoty x (resp. na osach grafu je odecitdme) a napiSeme-
li tedy do zéhlavi sloupce (nebo k ose grafu) napt. //m, je
vie v dokonalém pofadku. Kupodivu se v3ak s timto ele-
gantnim, pfehlednym a jednoznaénym zplisobem zépisu
setkdvame spise vyjime&n& a mnohem b&zng&jsi je uvadeéni
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jednotek v zavorkach, nebo odd&lenych od symbolu veli€iny
&arkou. Kulaté zavorky nejsou $patné, zépis typu ,,m, kg*
také ne — jenom timto zpisobem zapisu rezignujete na pre-
cizni matematickou formulaci. Jednotka ale nesmi byt
v lomenych (hranatych) zavorkach z divodi, které byly
objasnény vyse. MiiZete napsat [m] = kg, ale nikdy m [kg].

Je ale jest& jeden problém: Cisla uvadéna v polich
tabulky nebo na osach grafu by totiz méla byt, pokud je to
mozné, v rozmezi fada 107" az 10° (tedy 0,1 az 999) —je to
pro snazsi orientaci Stenafe. Aby se toho docililo, pouziva-
ji se pravé riizné nasobné a dil¢i jednotky. Nékdy ale
vhodnou dil&i jednotku nemizZete ¢i nechcete pouZit a po-
tfebujete uvadét hodnoty napf. v ¥adu x - 10°* m. Napisme
si zase rovnici pro délku d a obecné Cislo x:

d=x-10%m
Jeji matematickou Gpravou dostaneme x = d/ 10 m, nebo
x = d - 10%m. Souhlasite? At vsak napiSete do zahlavi
sloupce ¢i k ose grafu ,,d / 10 m*, nebo ,.d - 10%/m*, stejné
muze byt Stenéf na rozpacich, zda je délka fadové setiny
mikrometru, nebo desetitisice kilometrti (zvoleny pfiklad je
zamérné velmi jednoduchy, tohle by asi kazdy snadno uhédl,
ale ne vzdy je situace tak prithledng logicka). JelikoZ ale ani
pfi zapisu pomoci zavorek ¢i s arkou neni vysledek o nic
jednozna¢ngjsi, je asi Iépe se podobnym ,,pastickam™ vyhy-
bat a vznikne-li takova situace, rad&ji porusit pravidlo ,,Cisel
od 0,1 do 999* a psat v uvedeném piikladu radéji napf.
,,0,02 mm* (a samozfejmé se nabizi i zapis ,.20 nm®, pravé
proto jsou doporu¢ené ptedpony pro tvofeni dil¢ich a nésob-
nych jednotek odstuptiovany po tfech fadech).

Pozor i na jinou zéludnost, na formulace typu: ,,c je
dosazovano v jednotkach [ppm - 107]%; pravda je asi jina:
obsah latky, vyjadfeny jako hmotnostni zlomek, md hod-
noty fadu 107, a proto lze pro jeho vyjadfeni s vyhodou
pouzit dil&i jednotku ppm — plati napf. ¢ =2 - 10°=2 ppm
(spravné by se pro oznadeni této veliiny ovSem nemél
pouzit symbol koncentrace ¢, ale symbol hmotnostniho
zlomku w, a taky ty hranaté zavorky jsou Spatng).

6. A co na zavér

PfedloZeny text se Stenaftim asi nebude libit. Je dlou-
hy, samy imperativ, samé formalni ,,mali¢kosti. Kdo sije
mé pamatovat, kdo to ma hlidat a viibec: NejduleZit&jsi je
pfece obsah! A moderni doba ... A jazyk a formalni Gprava
stejné upada ... A v prestiznich anglickych Casopisech to
taky byva ...

A navic: Kromé& norem a citovanych ..typografickych
zvyklosti®, kterd ani normou nejsou, existuji i riznd odbor-
na doporuceni, napt. v&decké a odborné terminy piislus-
nych védnich obort kodifikuji mezinarodni unie, napf.
Mezinarodni unie pro &istou a aplikovanou chemii
(IUPAC), Mezinérodni unie pro fyziku (IUPAP), Meziné-
rodni unie pro biochemii a molekularni biologii (IUBMB)
a fada dalsich Tato doporudeni se ne vzdy zcela shoduji
spolu navzijem i s doporugenimi v normach — a pro co pak
se ma chudak autor rozhodnout?
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Je ale opravdu nutné se pfedem smifovat s nedokona-
losti? Nestoji vaSe dozajista pecliva experimentélni a au-
torskéd prace za trochu péde i po formalni strance? V téch
,tolerantn&jsich* Easopisech pfijmou Clanek s atmosférami
nebo podobnymi formalnimi kazy na krase ne proto, Ze by
si mysleli, Ze je to v pofadku, ale proto, Ze je odborn€ kva-
litni — a atmosféry mozna vymyti redaktor, ma-li Casopis
jest& jakého, nebo je autorovi vytkne lektor, je-li dost pec-
livy. Nu, a je-li formélnich nedostatk mnoho ...

Normy ani nazvoslovna doporugeni nejsou POVIN-
NE — za nedodrzeni normy vas nezaviou. Ale jsou to do-
porudeni! A podobng jako dodrZzujeme spravny pravopis,
abychom nebyli pokladéni za nevzd&lance, je nebo by
mélo byt téZ respektovani riznych norem a pravidel véci
profesiondlni cti jak autord, tak redaktort. Jist& také Zadny
pfedpis nebo norma nemiZe zachytit vSechny specialni
pfipady — postadi viak fidit se duchem pfislusného doporu-
&eni, na jeho zakladg extrapolovat pro danou situaci a ne-
zbytné odchylky fadné vysvétlit.
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Priloha2  MEZNI PRIPUSTNE KONCENTRACE NEKTERYCH
TEKAVYCH SLOUCENIN V PRACOVNIM OVZDUSI
(NPK)

Slou¢enina NPK / ppm Slou¢enina NPK / ppm
Aceton 750 Fosgen 0,1
Acetonitril (ACN) 40 n-Hexan 50
Amoniak 25 Hydrazin 0,1
Benzen 10 Chlor 0,5
Benzoylchlorid 0,5 Chlorbenzen 10
Benzylchlorid 1 Chlorethan 1000
Brom 0,1 Chlorid fosfority 0,2
Bromethan 5 Chlorid uhligity 5
Brommethan 5 Chloroform 10
Bromovodik (bezv.) 3 Chlorovodik (bezv.) 5
Buta-1,3-dien 2 Jod 0,1
Butan-2-ol 100 Jodmethan 5
n-Butylamin 5 Kyanovodik 47
Cyklohexan 300 Kyselina dusi¢na 2
Cyklohexen 300 Kyselina octova 10
Cyklopentadien 75 Kyselina octova anhydrid 5
Ethan-1,2-diamin 10 Mesitylen(1,3,5- 25

trimethylbenzen)
Diethylamin 5 Methanol 200
Diethylether 400 Nitrobenzen 1
o-Dichlorbenzen 25 Nitromethan 20
p-Dichlorbenzen 10 Oxid dusicity 3
Dichlordisulfan 1 Oxid dusnaty 25
1,2-Dichlorethan 10 Oxid sificity 2
Dichlormethan 50 Oxid uhelnaty 25
N,N-Dimethylformamid 10 Pentakarbonyl Zeleza 0,1
(DMF)
Dimethyl-sulfat 0,1 Peroxid vodiku (90%) 1
1,4-Dioxan 25 Pyridin 5
Ethanol 1000 Rtut’ 0,02
Ethyl-acetat 400 Selenovodik 0,05
Ethylamin 5 Sirouhlik 10
Fenol 5 Tetrahydrofuran (THF) 200
Fluorid sirovy 1000 Toluen 50
Fluorovodik (bezv.) 3 Triethylamin 1
Formaldehyd 0,3 p-Xylen 100
Fosfan 0,3
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Piiloha 3 FYZIKALNI VLASTNOSTI BEZNYCH ROZPOUSTEDEL
vex t.t/ tv./ / t./ / /
Rozpousteédlo °C °C g clr)n'3 ) °C I\F/)ICPa Torr?ZS"C)
Aceton -95,4 56,2 0,79 20,7 | 23555 | 7,700 222
Acetonitril -45,7 81,6 0,78 36,2 | 272 4,85 96
Benzen 75,5 80,1 0,87 2,27 | 289 4,898 95
Cyklohexan 6,8 80,7 0,77 2,02 | 280,3 4,07 98
Diethylether -116 34,5 0,78 4,34 | 194 3,638 534
Diglym -64 162 0,94 7,2 - - 3
1,2-Dichlorethan -35 83,5 1,25 10,4 | 288 54 79
Dichlormethan -95 40 1,32 8,9 237 6,10 435
1,2-Dimethoxyethan —69 83 0,85 7,3 263 3,87 65
N,N-Dimethylformamid -60,4 153 0,94 36,7 | 376 - 2,7
1,4-Dioxan 11,8 102 1,03 2,21 | 314 5,21 39
Dimethysulfoxid 18,4 189 1,10 49,0 - - 0,4 (20 °C)
Ethanol -114 78,3 079 24,3 | 2409 | 6,132 60
Ethyl-acetat —-83,6 77,1 0,89 6,02 | 250 3,882 76 (20 °C)
Hexamethylfosfortriamid 7,2 235 1,03 30 - - 0,07
n-Hexan -95 69 0,66 1,89 | 235 3,010 151
Chlorid uhli¢ity -23 76,5 1,58 2,23 | 283 4,516 113
Chloroform -63,5 61,7 1,48 4,81 | 263 5,47 195
Kyselina octova 16,6 118 1,04 6,15 | 320 5,786 15
Methanol -97,5 64,5 079 32,6 | 239,4 8,08 125
2-Methylbutan -159,9 | 27,9 0,62 1,84 | 187,8 3,29 512
Nitrobenzen 58 211 1,20 34,8 - - 0,3
Nitromethan -285 101 1,13 38,6 | 315 5,87 37
n-Pentan -130 36,1 0,62 1,84 | 197 3,364 512
Propan-1-ol -126 97 0,80 20,1 | 291 5,168 21
Propan-2-ol -88,5 82,6 0,78 18,3 | 235 4,762 45
Pyridin —42 116 0,98 12,3 | 347 5,67 20
Sirouhlik -1115 | 46,2 1,26 2,64 | 279 7,90 362
Tetrahydrofuran -108,4 66 0,89 7,6 26,8 5,19 163
Tetramethylensulfon 27,5 285r 1,26 44 - - 14,5 (150 °C)
Toluen -95 111 0,86 2,38 | 318,6 | 4,104 28
Trichlorfluormethan -110,5 23,8 1,49 20 |198,1 4,41 664 (20 °C)
Voda 0 100 1,00 78,4 | 374 22,06 24

t. = kriticka teplota, p. = kriticky tlak, p = hustota, ¢ = dielektricka konstanta.

r - rozklad

Uvedena data plati pro t =25 °C a p = 101,325 kPa, neni-li uvedeno jinak.
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Piiloha 4A  VZAJEMNA MISITELNOST ROZPOUSTEDEL
Rozpoustédlo Misitelné s rozpoustédly
Benzen, chlorid uhli¢ity, chloroform, ethanol, ethyl-acetat, acetonitril,
Aceton

n-alkany, voda

Acetonitril (ACN)

Benzen, dichlormethan, 1,4-dioxan, ethanol, ethyl-acetat, chlorid
uhlic¢ity, diethylether, methanol, propan-2-ol, THF, toluen

Aceton, acetonitril, cyklohexan, ethanol, chlorid uhlicity, chloroform,

Benzen n-alkany, pyridin, dichlormethan, 1,4-dioxan, ethyl-acetat, methanol,
THF
Aceton, benzen, diethylether, ethanol, chlorid uhli¢ity, 1,4-dioxan,
Cyklohexan

dichlormethan, ethyl-acetat, propan-2-ol, THF, chlororm, toluen

Diethylether

Aceton, acetonitril, cyklohexan, ethanol, methanol, n-alkany,
propan-2-ol, THF, toluen

1,2-Dichlorethan

Aceton, benzen, diethylether, dichlormethan, 1,4-dioxan, ethanol,
methanol, DMF, DMSO, THF, toluen

Dichlormethan

Aceton, ACN, benzen, cyklehexan, 1,4-dioxan, DMF, DMSO, ethanol,
ethyl-acetat, methanol, n-alkany, chlorid uhli¢ity, chloroform, THF,
toluen

N,N-Dimethylformamid
(DMF)

Benzen, diethylether, ethanol, dichlormethan, 1,4-dioxan, chloroform,
THF, toluen, voda

Dimethysulfoxid (DMSO)

Aceton, ACN, benzen, ethanol, chloroform, dichlormethan, THF,
toluen, voda

1,4-Dioxan

Aceton, ACN, benzen, diethylether, ethanol, chlorid uhlicity,
chloroform, n-alkany, methanol, pyridin, THF, toluen, voda

Ethanol

Se vSemi uvedenymi rozpoustédly

Ethyl-acetat

Se vSemi uvedenymi rozpoustédly s vyjimkou vody

Aceton, benzen, cyklohexan, diethylether, 1,4-dioxan, ethanol,

n-Hexan chloroform, THF, toluen
Chlorid uhli¢ity Se vSemi uvedenymi rozpoustédly s vyjimkou vody.
Chloroform Aceton, ACN, benzen, 1,4-dioxan, diethylether, DMF, DMSO, ethanol,

ethyl-acetat, n-alkany, kyselina octova, methanol, pyridin

Kyselina octova

ACN, n-alkany, ethanol, ethyl-acetat, chloroform, methanol, voda

Aceton, ACN, alkoholy, 1,4-dioxan, diethylether, chloroform, toluen,

Methanol voda

Aceton, n-alkany, diethylether, dichlormethan, ethanol, chlorid
n-Pentan el

uhli¢ity, chloroform
Propan-1-ol Se v§emi uvedenymi rozpoustedly.
Propan-2-ol Se vSemi uvedenymi rozpoustédly.
Pyridin Aceton, n-alkany, benzen, 1,4-dioxan, chloroform, toluen, voda
Sirouhlik n-Alkany, benzen, bezvody methanol, diethylether, ethanol, chloroform

Tetrahydrofuran (THF)

Se vSemi uvedenymi rozpoustédly.

Tetramethylensulfon

Aceton, ACN, benzen, 1,4-dioxan, ethyl-acetat, chlorid uhligity,
pyridin, toluen, voda

Toluen

Se v§emi uvedenymi rozpoustédly s vyjimkou vody

Voda

Aceton, ACN, 1,4-dioxan, DMF, DMSO, ethanol, kyselina octova,
methanol, pyridin, tetramethylensulfon, THF
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Priloha 4B

VZAJEMNA (NE)MISITELNOST ROZPOUSTEDEL

Rozpoustédlo

Nemisitelna nebo jen velmi omezené misitelna rozpoustédla

Acetonitril (ACN)

Cyklohexan, n- alkany

n-Alkany

ACN, DMF, DMSO, formamid, methanol, voda (<0,001 %)

Cyklohexan

ACN, DMF. DMSO, methanol, voda (0,01 %)

Diethylether

DMSO, ethylenglykol, voda (6,89 %)

N,N-Dimethylformamid
(DMF)

n-Alkany, cyklohexan, xylen

Dimethysulfoxid (DMSQO)

n-Alkany, cyklohexan, diethylether, xylen

Chlorid uhlicity

Formamid, ethylenglykol, voda (0,08 %)

Methanol

n-Alkany, cyklohexan, sirouhlik

Tetramethylensulfon

n-Alkany, cyklohexan, sirouhlik

Voda

Benzen (0,18 %), 1,2-dichlorethan (0,81 %), dichlormethan (1,6 %),
ethyl-acetat (8,7 %), chloroform (0,81 %), toluen (0,05 %)

Poznamka: V piipadé vody je v zavorce udana koncentrace nasyceného vodného roztoku
uvedeného rozpoustédla pii 20 °C.
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Piiloha ke kapitole 5:

ZAKLADNI OPERACE V LABORATORI

5-1 Termostat

5-2 Topné hnizdo

SaEy

5-3 Elektromagneticka michacka

5-4 Horkovzdus$na pistole

5-6 Kelimkova pec

5-7 Laboratorni pec

5-8 Muflova pec
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Priloha ke kapitole 5: ZAKLADNI OPERACE V LABORATORI

— —2—=4r s

5-9 Teploméry (rtutovy se zabrusem — 5-10 Tyristorovy regulator
rtutovy- lihovy)

5-13 Vakuova susarna 5-14 Susarna

5-15 Dewarova nadoba o objemu 32 | 5-16 Dewarova nadoba chlazend kapalnym dusikem
s vymrazovackou
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Priloha ke kapitole 5: ZAKLADNI OPERACE V LABORATORI

5-17 KPG michadlo 5-18 Susici aparatura s KOH (vlevo) a molekulovym
sitem (vpravo)

5-19 Tlakova lahev s redukénim ventilem 5-20 KippUv pfristroj
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Priloha ke kapitole 6:

ZAKLADNI LABORATORNI TECHNIKY

6-2 Vakuova odparka

6-3 Aparatura pro prostou destilaci z olejové
lazné

6-5 Aparatura pro destilaci za snizeného tlaku

@
\ &

6-4 Destilace na koloné - rektifikace

6-6 Soxhletdv extraktor
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Priloha ke kapitole7 IDENTIFIKACE LATEK

7-1 Boétilv bodotavek

7-3 Plynovy chromatogaf 7-4 Kapalinovy chromatograf (HPLC)
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Priloha ke kapitole 8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

8-1a Vodni vyvéva sklenénd

8-1b Vodni vyvéva polypropylenova

-oo

t Laboxact®

8-2a Cerpaci jednotka Vaccubrand PC 2004
VARIO s 3-stupfiovou membranovou vyvévou a
regulaci vakua. C. r. = 3,5 m> hod™?, m.v.=1,5 Torr

8-2b Cerpaci jednotka KNF Neuberger
Laboxact SEM 840 s 2-stupfiovou
membranovou vyvévou a regulaci vakua.
C.r.=1,9m*hod?, m.v. =6 Torr

c)

8-3a,b 2-stupriové rotacni olejové vyvévy

(a) Vacuubrand RZ 2,5: €. r. 2,3 m> hod™, m. v.
nekondenzovatelnych plynti 3-10™ Torr

(b) LAVAT VRO 04/21. . r. 4 m* hod™, m. v.

nekondenzovatelnych plynti 7,5-10” Torr

8-3¢ Cerpaci jednotka Vacuubrand PC 3
s rotacni olejovou vyvévou RZ 2,5,
vymrazovackou a filtrem olejové mlhy (c)
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Priloha ke kapitole 8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

N
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8-4a Kovova olejova difuzni vyvéva s vodnim
chlazenim. Vlevo vnitfni ¢ast se Stérbinovymi
tryskami a vystupnim otvorem pro ¢erpany plyn.

8-4b Difuzni vyvéva LAVAT Difblok DB 63P
s vodou chlazenym lapacem olejovych par a
ventily na vstupu i pfedvakuovém vystupu.
C.r. =110 dm?s™, m. t. '3,5-107 Torr pro
nekondenzovatelné plyny

8-4c Cerpaci jednotka Vaccubrand HP 40 B2
tvofend 2-stuprfiovou rotacni olejovou a difuzni
vyvévou. C.r. 22 dm?*s™, m. v. = 7,5-10” Torr pro
nekondenzovatelné plyny

8-5a Turbomolekuldrni vyvéva Pfeifer
HiPace 80. C.r. pro N, 67 dm’s™,
m.t. = 1-10”7 mbar

8-5b Pohled na vnitfni konstrukci
turbomolekularni vyvévy s rotorem a statorem

8-5¢ Cerpaci jednotka Pfeifer HiCube Eco
tvofend membrdnovou a turbomolekularni
vyvévou. C.r. proN, 67 dm’> s, m.t. =1-10"
mbar
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Priloha ke kapitole 8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

~a
NN

8-6 Otevreny rtutovy U-manometr s méficim
rozsahem 800 — 0 Torr. Vpravo je patrna trubice
rtutového barometru.

8-7 Uzavreny zkraceny rtutovy U-manometr
s posuvnou stupnici a méficim rozsahem
0-200Torr

8-8 Otoény Mcleodlv kompresni rtutovy
manometr (bez rtutové naplné)

8-9a Manovakuometr s méfici trubici typu
Bourdon s anglosaskou stupnici vinchHg a
PSI (pounds per inch?)

8-9b Vysoce presny absolutni vakuometr
s ¢idlem aneroidového typu: rozsah 800-0 Torr,
rozliseni 0,2 Torr, presnost 0,066 % stupnice

8-9¢ Manovakuometr s trubici typu
Bourdon chranénou kovovou membranou
(obrazek vpravo)
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Priloha ke kapitole 8 VAKUUM V CHEMICKE LABORATORI

/~ Cole-Parmer

Cole Parmer Instrument Co. / Made In USA

8-10 Absolutni digitalni manometr: rozsah 760 — 8-11 Membranové kapacitni ¢idlo MKS
0 Torr, rozliseni 1 Torr, presnost + 0,25 % stupnice | Baratron
+ 1 Cislice

8-12 Digitalni vakuometr Vaccubrand DCP 3000
s ¢idlem Pirani. Méfici rozsah 7,5-10° -7,5-10"
Torr, rozliseni 10 % zobrazené dekady, presnost +
15 % zobrazené hodnoty

8-13 Aparatura pro zjiStovani netésnosti na 8-14 Typicky vzhled indukovaného vyboje
zakladé vzristu tlaku: presny manometr, T-fitink ve vzduchu o tlaku cca 0,1 Torr.

s ventilem propojeny s manometrem a umoznujici
pfipojeni testované nadoby nebo aparatury. Vlevo
je vysokofrekvencni indukéni zkousecka vakua.

Vysvétlivky: C.r. = ¢erpaci rychlost, m.v.= mezni vakuum, m.t.= mezni tlak
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Pi‘iloha ke kapitole 9 ANAEROBNI TECHNIKY

9-1 Rukavicovy suchy box vybaveny velkou i 9-2 Rozvod inertni plyn/vakuum pro
malou prestupni komorou techniku Schlenkovych nadobek.

9-3 Sklenéna vakuova linka se sklo-teflonovymi | 9-4 Mald vakuova linka zkonstruovand

ventily. V levé Casti jsou patrné pripojend z trubek, fitink( a ventild z nerez oceli a
Schlenkova nadobka s ¢ervenym septem a sklenénych ampuli. Tlak umoZiuje méfrit
ampule obsahujici tmavou kapalinu. kapacitni membranovy vakuometr

v rozsahu 0,1 — 800 Torr.
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Priloha 10 ZNACENI TLAKOVYCH LAHVI S TECHNICKYMI PLYNY

Prehled barevného znaceni éistych plyni a smési

Prehled stavajiciho a nového barevného znaceni Cistych plyn a smési pro primysloveé ucely

staré nové
znaceni znhaceni

modré bila
modra
{(3eda)

Kyslik

bila kastanova
kastanova
(bilé, Zeda)

Acetylen

hnéda tmaveé
zelend
hnéda
(Zeda,
tmave
zelend)

Argon

zelend cernd

zelend
(seda)

Dusik
seda

cernd

Seda

Oxid uhlicity

hnéda
(jasné
zelend)
hnéda
(3eda)

hnéda

Helium
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nove
Znaceni

stare
znaceni

jasné
zelena

Seda

Zeda
(jasné
zelend)

Xenon, Krypton, Neon

Zeda
(ernd)

cervena cervena

cervend

Vodik

cervena cervend

Seda

Formovaci plyn (N2/Hz2)

jasné
zelend

Seda

Seda

Smés argon/CO2

jasné
zelend

Seda

Zeda

Stlaceny vzduch

Poznamka:

Valcova éast lahve miize byt
oznadena riiznymi barvami,
z nichz jedna je zde zobraze-
na barevné a ostatni jsou uve-
deny v zavorce.

@ oliver





