5. tyden

PRIPRAVA ROZTOKU KYSELIN, PUFRU A MERENI pH

Uvod

Rizné kyseliny jsou ve vodnych roztocich pfi stejnych koncentracich rizn€ disociovany - fikame, Ze kyseliny jsou
ruzné silné. Jednotlivé kyseliny lze z tohoto hlediska charakterizovat disocia¢nim stupném, disocia¢ni konstantou,
resp. hodnotou pK,. Jestlize uvazime protolytickou rovnovahu typu

HA + Hzo = Hg(j+ + A_,

Py

pak lze fici, ze ¢im slabsi je kyselina HA, tim silngjsi je jeji konjugovana zasada A". Relativné silné zasady A" pak ve
vodé¢ podléhaji hydrolyze, tedy reakci typu

A"+ H,0 < OH + HA,

které zptisobuji alkalickou reakci (vzrist pH) roztoku. U slabych kyselin (napt. CH;COOH, HNO; aj.) maji ob¢ vyse
uvedené reakce rovnovazny charakter. To znamend, Ze odéerpani H;O" iontl pfidavkem OH™ do roztoku slabé
kyseliny zpisobi jeji dal$i disociaci ve snaze o obnoveni rovnovahy; tim se do uréité miry utlumi vykyv pH
zpusobeny pridavkem zasady. Na druhé strané, odcerpani OH" iontl z roztoku hydrolyzujiciho aniontu slabé kyseliny
piidavkem H3;0" zplisobi jeho dalsi hydrolyzu; tim se ¢aste¢né utlumi vykyv pH zpiisobeny pridavkem kyseliny. Je
tedy nasnadé, ze smési slabych kyselin a jejich aniont mohou efektivné tlumit (pufrovat) vykyvy pH zptisobené
pridavkem kyselin i zdsad. Pufrujici prostiedi jsou obzvlasté dilezitd v biologickych systémech, nebot’ vétSina
enzymatickych pochodd je citlivd na zmény pH.

Cilem tohoto cviceni je ovéfit odlisnd pH roztokl silné a slabé kyseliny a pfipravenych pufri o riznych
koncentracich. Zarovei se seznamite s odmérnym laboratornim sklem a vyzkousite praci s pH-metrem.

Ukoly

1. Pfipravte roztoky HCI a CH;COOH o koncentracich 0,01 mol dm’®, vypogitejte a uréete jejich pH.

2. Pripravte asi 0,01 molarni roztok CH3;COONa-3H,0 a vypocitejte s jeho presné navazky molarni
koncentraci ptipraveného roztoku.

3. Misenim zasobnich roztoki pfipravte octanové pufry o riiznych koncentracich, vypocitejte a urcete
jejich pH.

Pracovni postup

a) Priprava roztoku kyselin

e  Pro ptipravu roztoktit HCl a CH;COOH pouzijeme zasobni roztok HCI o procentualni koncentraci 2 % (p = 1,0082
g cm®) a zasobni roztok CH;COOH o latkové koncentraci 0,5 mol dm™. Vypocitejte objemy zasobnich roztokd,
které jsou tieba pro pripravu roztoki kyselin 0 koncentracich 0,01 mol dm™® v odmérnych baiikach o objemu
100 cm®. Jednotlivé odmérmé batiky si pred pouzitim zfeteln& oznadte, aby nedoslo k zaméné& roztokd.

e S pouzitim délené pipety, kterou pied pouzitim proplachnete zasobnim roztokem, pfeneste do oznacené odméerné
banky vypocitané mnozstvi zasobniho roztoku kyseliny chlorovodikové, dopliite demineralizovanou vodou po
rysku (k doplnéni vody piesné po rysku je vhodné pouzit plastovou pipetku), opatiete zatkou a nékolikanasobnym
prevracenim obsah banky dikladné promichejte. Analogickym zptisobem ptipravte roztok kyseliny octové.

e Vypocitejte ocekdvanou hodnotu pH piipraveného roztoku HCL. S vyuZzitim tabelované hodnoty Ka kyseliny
octové (Ka = 1,75.10”) vypogitejte otekavanou hodnotu pH roztoku CH;COOH.

e Odlijte piiblizné po 15 cm® jednotlivych roztokt do ptipravenych kadinek o objemu 25 cm® a zkalibrovanym pH-
metrem zmétte jejich pH. Vysledky zaznamenejte do laboratorniho deniku.

b) Priprava pufra

e Pro pfipravu roztoku CH3COONa pouzijeme krystalicky CH3;COONa-3H,O. Vypocitejte hmotnost
CH3COSONa-3HZO, ktery je tieba pro ptipravu roztoku o koncentraci 0,01 mol dm™ v odmérné baiice o objemu
100 cm”.

e Vzhledem ke komplikované manipulaci se vzorkem v prostoru analytickych vah neni tieba, aby pfipravovany
roztok CH3COONa mél koncentraci rovnu piimo 0,01 mol dm?. Navazku CH;COONa-3H,0 je vsak tieba
stanovit na analytickych vahach, abychom koncentraci mohli pozdéji (pro ucely vypoctu pH) zptesnit.



Vhodny postup pro navazeni CH;COONa-3H,0 je nasledujici. Na analytickych vahach zvazte prazdnou lodicku
(tj. s presnosti na 4 desetinna mista, resp. desetiny miligramu) a vahy vynulujte (TARA nebo ZERO). Prazdnou
zvazenou lodicku pfeneste na predvazky, predvazky vynulujte a navazte vypocitané mnozstvi CH;COONa-3H,0.
Pfesnou hodnotu navazky (na 4 desetinna mista) zjistite prenesenim lodicky s navazkou zpét na vynulované
analytické vahy.

Do odmérné banky vsunite nalevku s dlouhou stopkou a navazku z lodicky kvantitativné splachnéte
demineralizovanou vodou ze stficky do banky. Lodic¢ku i nalevku oplachnéte vodou ze stticky do baiiky. Dopliite
odmérnou baiiku asi do 3/4 vodou a teprve po rozpusténi krystalti (promichavanim obsahu baiiky) baiiku dopliite
vodou po rysku pomoci plastové pipetky. Po uzatkovani obsah banky dikladné promichejte.

Do jedné kadinky pipetami pieneseme 10 cm® 0,01 molarniho roztoku CH;COOH a 10 cm® piiblizng 0,01
molarniho roztoku CH;COONa.

Do druh¢ kadinky pieneseme 20 cm® 0,01 molarniho roztoku CH;COOH a 4 cm? piiblizné 0,01 molarniho roztoku
CH3;COONa. Roztoky v kadinkach promichame sklenénymi ty¢inkami.

Zméite pH obou roztoki a porovnejte s hodnotami, vypoctenymi na zakladé Hendersonova-Hasselbachova
vztahu. P¥i vypoc¢tu zohlednéte piesnou koncentraci vami pripraveného roztoku CH;COONa.

Z ulohy zpracujte kratky protokol obsahujici tabulku, ve které uvedete koncentrace ptipravenych roztoku, jejich
vypoctena pH a pH ur¢ena pH-metrem, teplotu roztoku.

Poznamky:

Pti préaci s pipetami dbejte na to, aby pfisly do kontaktu pouze s jedinym roztokem. Pokud je nutné pouzit pipetu k
odmérovani jiného roztoku, je pfedtim nezbytné nutné pipetu timto roztokem alespon dvakrat vyplachnout. Po
pouziti pipety ji n€kolikrat vyplachnéte demineralizovanou vodou a nechte vyschnout na vzduchu.

I pfi velmi pfesné praci neni prakticky mozné nameétit pH, které by pfesné odpovidalo hodnoté vypocitané na
zaklad¢€ molarnich koncentraci. Je to diisledkem skutecnosti, Ze s rostouci koncentraci iontll v roztoku se zvysuje
jejich vzajemné elektrostatické ovliviiovani. Spravné bychom proto koncentrace iontd méli nahradit jejich
aktivitami dle vztahu:

ai = vyi . ci, kde yije aktivitni koeficient ptislusného iontu.
Pii vypoctech pH lze tedy aktivity nahradit koncentracemi pouze ve velmi zfedénych roztocich. Dale je tfeba vzit

v uvahu, ze disocia¢ni konstanty kyselin a iontovy soucin vody jsou tabelovany pfi uréitych teplotach, které je
tieba pfi spravnych stanovenich pH dodrzet.
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Obr 1 Méfeni pH.



DESTILACE

Uvod

K rozdéleni smési navzajem misitelnych kapalin s rozdilnou teplotou varu anebo k oddéleni rozpoustédla od
netékavé latky v ném rozpusténé lze s vyhodou vyuzit destilace. MozZnost rozdéleni smési zavisi na velikosti rozdili
v teplotach varu jejich slozek. Prostou destilaci 1ze od sebe dobte oddélit kapaliny, je-li rozdil v jejich teplotach varu
alespont 150 °C, pfi rozdilu vétsim nez 80 °C je mozné pokusit se o rozdéleni pomoci frakéni destilace a pfi rozdilu
mens$im nez 80 °C je nutné vyuzit k déleni rektifikaci na kolon€. V tomto cviceni se omezime na demonstraci vyuziti
prosté destilace k oddéleni ¢asti rozpoustédla z roztoku netékavé soli, tedy k zahusténi roztoku.

PROSTA DESTILACE ZA ATMOSFERICKEHO TLAKU

Destilacni nastavec

Jednotlivé ¢asti destilacniho mostu + destilacni most

Ukoly

1. Ptipravte roztok skalice modré.

2. Najednoduché destilagni aparatufe oddestilujte ptiblizng 10 az 20 cm® vody z vodného roztoku modré skalice.

3. Zméite index lomu destilatu Abbého refraktometrem a porovnejte ho s tabelovanym indexem lomu
destilované vody.

4. 'V literatuie vyhledejte hodnoty indexu lomu destilované vody pro teploty 20 az 25 °C.

Pracovni postup

e Na predvazkéach navazte ptfiblizné 1,5 g CuSO,-5H,0.

e Navéazku kvantitativng splachnéte do 250 cm® varné baiiky vodou ze stficky, pridejte 100 cm® deionizované
vody a modrou skalici rozpust’te intenzivnim michanim ty¢inkou. Ptidejte varny kaminek.

e Sestavte aparaturu podle obrazku 3.

Na stojan postavte kahan a nad kahan do vhodné vysky uchyt'te zihaci kruh se sitkou.

e Nad sitku pfichytte svorkou s drzakem varnou banku s roztokem CuSO, tak, aby dno banky spocivalo na
sit’ce.

e K chladi¢i destilaéniho mostu pfipojte hadice pro pfivod a odvod vody. Vyuzijte centralni uzavieny okruh
chladici vody.

e Mirné€ namazte zabrus destilacniho nastavce.

e Na banku nasad’te destilacni most. Upevnéte ho svorkou za zabrus destilacniho néstavce a jeste Vv poloving
délky chladice k dal$imu stojanu.

e Na alonz destilacniho mostu pfipojte zabrusovou baiku s rovnym dnem (piedlohu), kterou pevné piipojite na
dalsi stojan. Do zabrusu destilacniho nastavce zasuite zabrusovy teplomér a nastavte priméfeny pritok
chladici vody.

e Baiku s roztokem CuSO, zahiivejte kahanem a po piedestilovani piiblizné 10 cm® kapaliny odeététe teplotu
par odchazejicich do chladice a zahiivani ukoncete.



e Po vychladnuti aparaturu rozeberte, zméite teplotu destilatu. Pokud bude tieba, vytemperujte destilat na
teplotu 20 °C.

e Index lomu destilatu zméite Abbého refraktometrem a porovnejte jej s tabelovanou hodnotou indexu lomu
destilované vody.

e  Zbyly roztok CuSO, nalijte do lahve oznacené ,, Odpad-roztok CuSO, “.
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Obr 3 Aparatura pro destilaci za atmosférického tlaku

TEORETICKA PRIPRAVA

SKRIPTA: Pithoda, Cernik, Jank®, Literdk, LABORATORNI TECHNIKA, Brno 2012.
e Kapitola 4 Spojovaci a uzaviraci prvky aparatur - zabrusy

e Kapitola 5 Zakladni operace v laboratofi — zah¥ivani

e Kapitola 6 Zakladni laboratorni techniky — destilace.



REFRAKTOMETRICKE URCENi INDEXU LOMU

Index lomu kapalin je jejich charakteristickou fyzikalni vlastnosti. Pro €isté kapaliny je, pti dané teploté a

vlnové délce pouzitého svétla, konstantou, kterou lze vyuzit k jejich identifikaci. Tabelované udaje pro jednotlivé
kapaliny jsou uvadény zpravidla ve formé np®, coz predstavuje hodnotu indexu lomu mé&feného pti 20 °C ve svétle
sodikové vybojky. Pokud byly podminky méfeni jing, je to v tabulkach uvedeno. Index lomu smési kapalin vykazuje
aditivni vlastnosti, tzn. index lomu smési je vazenym prumérem indexti lomu kapalin, které smés tvoii. Index lomu
méfime na Abbého refraktometru (obr 4).

Pracovni postup

Tamponem namoc¢enym v ethanolu o¢istime oba hranoly Abbého refraktometru.

Pomoci stolni halogenové lampicky a pohyblivého zrcatka nastavime jasné a stejnomérné osvétleni zorného
pole viditelné v okularu refraktometru.

Na spodni hranol ve vodorovné poloze Pasteurovou pipetkou opatienou pipetovacim prstem nebo balonkem
naneseme nékolik kapek méfené kapaliny a okamzité na néj pritiskneme horni hranol, ktery zajistime
zamkem. Pfi spravném postupu vznikne mezi hranoly souvisla vrstvicka kapaliny, kterd ndm umozni presné
zméteni indexu lomu. U tekavych kapalin (aceton, methanol) je tfeba méfit co nejrychleji, ponévadz se rychle
odpatuji. V pfipadé mefeni indexu lomu tékavych roztoki mize proto dochéazet k postupnému ubytku jejich
koncentrace a tudiz i ke zmén¢ indexu lomu.

Pozorujeme zorné pole v pravém okularu, ve kterém je viditelny nitkovy kiiz a celé pole by mélo byt
rozdéleno na dvé &asti — svétlou a tmavou. Neni-li tomu tak, nastavime rozhrani otd¢enim knofliku na levém
boku refraktometru.

Otacenim knofliku na pravé strané rozhrani zaostfime a odstranime jeho barevné okoli.

Ostré rozhrani mezi tmavou a osvétlenou casti zorného pole otacenim levého knofliku nastavime pfesné na
stfed nitkového kiize a na stupnici v levém okularu ode¢teme hodnotu indexu lomu s piesnosti na pét platnych
Cislic.

Zjisténou hodnotu indexu lomu porovname s tabelovanou hodnotou pro piislusnou teplotu.
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Obr 4 Uréeni indexu lomu

TEORETICKA PRIPRAVA

SKRIPTA: Ptihoda, Cernik, Jank®, Literdk, LABORATORNI TECHNIKA, Brno 2012.
e Kapitola 7 Identifikace latek — index lomu.



