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1 URCOVANI ZAKLADNICH FYZIKALNICH VELICIN

1.1 HMOTNOST

VaZeni na predvaZkdach

Laboratorni piedvazky slouzi k wuréeni hmotnosti riznych piedmétl, zejména vSak k navazovani
vychozich latek pro chemickou syntézu nebo zvazeni sloucenin, které byly pii syntéze izolovany. Obvykle
nejsou opatfeny protiprivanovym krytem, vazi s presnosti 1.107 &i 1.10° g a jejich vazivost se pohybuje
v rozmezi 200 — 600 g, vyjimeéné dosahuje az 1200 g. Pro mén¢ pfesna vazeni se pouzivaji technické vahy,
které pii presnosti vazeni 1.10™" g mohou mit vaZivost az 6000 g. Viechny tyto vahy jsou jednomiskové, udaje
jsou zobrazovany na displeji a maji tarovaci tlacitko, které umoznuje automatické ode¢teni hmotnosti nadobky,
do které je latka navazovana.

e

Obr 2-1 Piedvazky

VaZeni na analytickych vahdch
Analytické vahy slouzi ke stanoveni hmotnosti s pfesnosti na 1.10%ga jejich vazivost v souc¢asné dobé
kolisa mezi 60 az 310 g. Pouzivaji se hlavné pro analytické Gcely, napt. pro gravimetricka stanoveni, navazky
chemikalii pro pfipravu roztoki o pfesné koncentraci. Vahy tohoto typu jsou vybaveny protiprivanovym krytem
s posuvnymi dvitky. K navazovani chemikalii se pouzivaji sklenéné nebo porcelanové lodi¢ky, vaZzenky nebo
malé kadinky. Hmotnost navazované latky obvykle orientacné sledujeme na predvazkach a teprve pro konecné
pfesné zvazeni pouZzijeme analytické vahy.
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Obr 2-2 Ukazka vazeni na analytickych vahach




1.2 OBJEM

Odmeérny valec

t 100

Odmeérna banka
Kadinka

Pyknometr

i

Obr 2-3 Ukazka odmérnych nadob

K odméfovani objemt kapalin slouzi odmérné nadoby, mezi které patii:

a.

Kadinky, odmérné valce, odmérné baiiky, pyknometry - odmérné nadoby ,,na doliti (znacka IN) -
to znamena, ze pii jejich naplnéni obsahuji pravé pozadovany objem. Kadinka a odmérné valce maji
na sténé stupnici v objemovych jednotkach, zpravidla v cm®. Umoziiuji jen piiblizné uréeni objemu.
Odmérné banky, stejné jako pyknometry jsou ureny k pfesnému uréeni objemu.

Odmérné baiiky se vyrab&ji s objemy od 5 cm® do 2000 cm? a slouzi pro piipravu odmérnych roztoki o
presné molarni koncentraci. Hrdlo odmérnych banék je pomérné Gzké, po celém obvodu opatiené
ryskou. Banky je tieba plnit tak, aby se spodni okraj menisku kapaliny dotykal rysky a pfi plnéni mit
oko v arovni rysky. (obr 2-4). Pyknometry se pouzivaji pfi uréovani hustoty (obr 2-9).

Délené i nedélené pipety, byrety — odmérné nadoby ,,na vyliti“ (znacka EX). Pfi dodrZeni pravidel pro
jejich pouzivani, objem kapaliny, kterd vyteée z nedélené pipety/byrety, piesné odpovida udavané
hodnoté objemu pipety/byrety.
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Obr 2-4 Ukazka ode¢tu hladiny
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Byrety (slouzi k regulovanému odbéru kapaliny pfi titracich) |
jsou sklenéné trubice opatiené délicimi znackami. Pied vytokem je [
umistén kohout nebo pruzna hadi¢ka s tlackou. Pti plnéni byret je ‘
tieba pied zapoCetim titrace odstranit pfipadnou vzduchovou bublinu
pii Usti byrety. Nékteré byrety maji pro lepsi odecitani objemu zadni
sténu z bilého skla s modrym (tzv. Schellbachovym) pruhem ve
stfedu ( obr 2-5).

Veskeré odmérné nadobi je v soucasné dob¢ kalibrovano na teplotu
20 °C, ktera je stejné jako objem vzdy na nadobé vyznacena.
Chceme-li ziskat piesny objem, musime kapalinu, kterou plnime
odmérnou nadobu, nejdiive vytemperovat na 20 °C.

Odmérné nadoby by se nemély suSit v suSarné pifi vysokych
teplotdich (nad 100 °C), nebot by mohlo dojit k nevratné zméné
kalibrace.

Obr 2-5 Detail hladiny kapaliny v
byreté se Schellbachovym pruhem

1.2.1 Ovéieni objemu odméieného nedélenou nebo délenou pipetou viZenim - kalibrace pipety

Pti plnéni pipet je tieba vzdy dbat toho, aby usti pipety bylo stale ponotfeno pod hladinou kapaliny. Pfi
jeho vynofeni nad hladinu dochazi k nasati vzduchu do pipety, coZz mize zapii¢init i vniknuti kapaliny do
pipetovaciho balonku.

Po nasati kapaliny nad rysku oznacujici pozadovany objem, odstranime balonek a uzavieme horni konec
pipety ukazovakem - !'ne palcem! a opatrnym uvoliiovanim prstu po kapkach vypoustime kapalinu az meniskus
kapaliny dosahne rysky.

Pfi odecitani je nutno mit oko ve stejné urovni s ryskou, jinak se dopoustime pfi odectu chyby zvané paralaxa
(obr 2-4). Pti odméfovani kapalin, které smaceji sklo pipety (voda) odecitame udaj o objemu vzdy na Grovni
spodniho okraje menisku. V pfipad¢ kapalin, které sklo naopak nesmaceji (chlorid uhli¢ity) ma meniskus
obraceny tvar, a proto se odecita idaj o objemu shora menisku, ktery kapalina v pipeté vytvofi.

Pipeta se nikdy nevyfukuje - vzdy se necha pouze volné vytéci a jeji $pi¢ka se otfe o dno nebo o sténu
nadobky, do které kapalinu odmétfujeme.

EX - presny objem ziskame az po vypusténi
kapaliny z pipety

Maxnmalm obsah pipety

Hf(””(””(hf (I (fH(HH(. EX20% 5°mlﬁpm®l\

Déleni pipety
hodnota jednoho dilku

Detail délené pipety

Obr 2-6 Délena pipeta
Ukoly:
1. Odméfte pfesné mnozstvi vody dé€lenou nebo nedélenou pipetou.

2. VéaZenim na analytickych vahach zjistéte pfesnou hmotnost odmétené kapaliny.
3. Zméite teplotu vody a s vyuzitim odpovidajici hustoty vypoctéte jeji objem.




Pracovni postup

e  Pfipravenou suchou plastovou vazenku s vickem umistéte na analytické vahy.
e  Vahy vynulujte stisknutim tladitka Zero nebo Tara.

e Pomoci pipetovaciho balénku pipetou odméite do vazenky 10 cm3 destilované vody vytemperované
Vv Hopplerové ultratermostatu na 20 °C a vazenku uzaviete. Odméfovanou kapalinu z pipety nevyfukuijte,
nybrz obsah pipety nechejte volné vytéci v kontaktu se sténou nadobky.

e Poté otfete Spicku pipety o sténu nadoby. Ve S$pice pipety zlstane zbytek kapaliny, kterou z pipety

nevyfukujeme. Kapaliny do pipety nasavejte pomoci pipetovaciho balonku, nikdy ne tsty.
e  Vazenku s vodou pieneste na analytické vahy a odectéte hmotnost napipetované kapaliny.

e Teplota vody by méla byt 20 °C, avsak vzhledem k tomu, Ze nddobky se netemperuji, provéite teplotu vody

V plastové vazence a V tabulkach vyhledejte hustotu vody pro zjisténou teplotu vody.

e Vypotitejte objem vody ve vazence, vysledek porovnejte s napipetovanym mnoZstvim vody a urdete

skute¢ny objem pipety. Vysledky zapiste do tabulky:

Hmotnost vody | Teplota vody
(9) (°C)

Hustota vody
(g cm®)

Objem vody
vypoclteny
(cm?)

Objem vody
odméreny
(cm’)

Aabs.
(cm?®)

Agps. = Vodmérény - Vvypoc“teny

Pipetovaci balonek ovladame nasledujicim zptsobem:

Stla¢ime bod A i cely balonek. Takto vytvoiime v balonku
podtlak.

Nasadime balonek asi 1 cm hluboko na horni konec pipety (obr
2-8) a $picku pipety ponoiime do odméfované kapaliny.
Stla¢enim bodu S aktivujeme sani a kapalinu nasajeme az nad
rysku oznacujici objem pipety.
Opatrnym  stlatenim bodu E

spustime vypousténi, které

ukon¢ime az spodni meniskus kapaliny se dostane na turoven
rysky. Vypou$téni kapaliny miZzeme provadét i pomoci
ukazovacku, kterym nahradime balonek.

Odstranime balonek a odmérenou kapalinu poté volné vypustime
do nadobky.

Obr 2-7 Pipetovaci balonek

S/ 20m
SuliE

0%
£x20ig

Podtlak v balonku

Vypousténi

Detail pipetovaciho balonku

Nasazeni pipetovaciho balonku na pipetu

Obr 2-8 Délena pipeta s pipetovacim balonkem




1.3 HUSTOTA

1.3.1 Uréeni hustoty kapaliny pomoci pyknometru

Pyknometr je nadobkou, kterd je kalibrovana na pfesny objem, pfi teplot¢ 20 °C. Je tvofen vlastni
nadobkou se zabrusovym hrdlem, do kterého se vkladd zabrousena zatka opatfend kapildrnim otvorem. Tato
kapildra slouzi k odstiiknuti nadbyte¢né kapaliny z pyknometru tak, aby byl zachovan jmenovity objem. Prazdny
pyknometr (v¢etné zatky) a pyknometr naplnény kapalinou zvazime na analytickych vahach a z rozdilu téchto
hmotnosti uréime hmotnost kapaliny. Jeji hustotu poté vypoéteme jako podil hmotnosti a objemu.

Pro vypodet hustoty (v g cm™ pii prislusné teploté t) plati vztah:

p'=(m—mg) Vi

m - hmotnost pyknometru se zkoumanou latkou na vzduchu
Mg - hmotnost prazdného pyknometru na vzduchu
V¢ - objem pyknometru pri teploté kapaliny

Poznamka: Pyknometr byl zvaZen plny vzduchu, proto je nutné hodnotu mq snizit 0 hmotnost vzduchu. Hustota
vzduchu je 0,0013 g cm™ pii 20 °C.

Ukol: Pomoci pyknometru stanovte hustotu roztoku NaCl.

Pracovni postup

e  Na analytickych vahach zvazte suchy pyknometr i se zatkou (zatka i pyknometr musi mit shodné ¢islo).

e Pyknometr naplitte méfenym roztokem az po hrdlo a razné ho uzaviete zatkou. Kapilarou v zatce piitom
vystiikne pfebyte¢né mnozstvi roztoku.

o  Pyknometr peclivé osuste filtratnim papirem, pfiCemz jej berte do rukou co nejméné, aby se roztok
neohfal.

e  OsuSeny a naplnény pyknometr opét zvazte.

e  Ze znamého objemu a hmotnosti roztoku vypoctéte hustotu roztoku NaCl a porovnejte ji s tabelovanou
hodnotou pro odpovidajici koncentraci roztoku pii dané teplote.

Zabrusova zatka
s kapilarou

Obr 2-9 Pyknometr




1.3.2 Urceni hustoty kapaliny pomoci areometru (hustoméru)

Areometry jsou zafizeni tvofend zpravidla sklenénou nadobkou, ktera ve spodni ¢asti obsahuje hmotnou
zatéz, napt. kovové kulicky. Horni ¢ast areometru tvoii méfici trubice se stupnici kalibrovanou v jednotkach
hustoty. Areometr se po vlozeni do kapaliny ponofi, v zavislosti na hustoté kapaliny, do ur¢ité hloubky a hladina
kapaliny vyzna¢i na stupnici jeji hustotu v g cm™. Nékteré hustoméry jsou opatieny teplomérem obr 2-10.

Ukol: Uréete hustotu roztoku NaCl pomoci areometru.
Pracovni postup

e  Pfed méfenim hustomér oplachnéte vodou a otfete suchym hadiikem.

e  Sklenény valec vyplachnéte méfenou kapalinou (roztokem NaCl), potom ho méfenou kapalinou napliite a
pomalu do ni ponoite hustomér.

o  Jestlize se hustomér v kapalin¢ vznasi, odectéte po ustaleni jeho polohy hustotu kapaliny na stupnici.
Hustota odpovida dilku stupnice, ktery lezi ve stejné urovni jako hladina métené kapaliny.

e  Laboratornim teplomérem zméite teplotu méfené kapaliny.

| Detail hladiny 3

100¢

LT

w-— Stupnice
hustoty

SULE

" Ukézky hustomeéru

Obr 2-10 Riizné druhy hustoméri, odecet hodnoty hustoty




14 TLAK

Mnohé chemické a fyzikalni operace a méfeni se provadéji pii urcitém, pevné stanoveném okolnim
tlaku. V chemické laboratofi b&Zné pracujeme pii tlaku atmosférickém (tzv. normalni tlak), ktery v nadmotské
vysce 200 — 300 m vétsinou kolisa v rozmezi 720 — 750 Torr. V celé fadé ptipadi je vSak vyhodné pracovat pii

snizeném tlaku, tedy za vakua.

Vakuem nazyvame stav uzavieného prostoru, ve kterém je tlak plynu nebo pary niZ$i nez je tlak

atmosféricky.

Zdroje vakua (vyvévy) lze rozdélit do nékolika konstrukénich skupin, lisicich se tlakem, proti kterému

Serpaji meznym vakuem a sacim vykonem. Dnes V laboratofich ¢asto
pouzivaji membranové vyvévy a olejové vyveévy.

Zakladnim prvkem konstrukce vodni vyvévy je tryska, ze které
prudce proudi paprsek vody. V okoli usti trysky nastava podtlak
a okolni vzduch je strhavan ve sméru paprsku. Vodni vyvéva pracuje
bez piedvakua, tj. piimo proti atmosférickému tlaku. Mezni vakuum je
dano jednak konstrukci vyvévy, jednak tenzi vodni pary pro vodu
o teploté 10 °C je to 1333 Pa (obr 2-15)

Mezi vodni vyvévu a aparaturu, kterou evakuujeme, vzdy
zafazujeme pojistnou nadobu (nejcasteji promyvacku), aby nedoslo pfi
poklesu tlaku vody v potrubi ke vniknuti vody do aparatury.

Zéakladnim prvkem konstrukce rotaénich olejovych vyvév
(obr 2-11 a 2-12) je valcovy rotor C se Soupatkem D, které rozdéluje
prostor mezi rotorem a plastém na dv¢ ¢asti. Otaenim rotoru se jeden
prostor zvétsuje a nasava vzduch, druhy prostor se zaroven zmensuje a
vzduch je vytladovan za soucinnosti ventilti z vyvévy. Rovnéz olejové
vyvévy pracuji proti atmosférickému tlaku. Pfi praci s timto typem
vyvévy je vhodné prediadit pfed ni vymrazovaci zafizeni (nejlépe s
kapalnym dusikem), aby nedoslo ke wvniknuti stop organickych
rozpoustédel, pripadné nékterych korozivnich plynii z odsévaného
prostoru do vyvévy.

Hlavni vypina&
N\

Vystup
vzduchu

' Komora
s olejem

Obr 2-11 Schéma rotaéni olejové vyvévy:
A - saci potrubi, B - vyfukové potrubi,

C - vdlcovy rotor, D - Soupatka,

E - pojistny ventil, F - vrstva oleje

Vakuum-napojeni
k aparature
- apan

Olejova vyvéva

Obr 2-12 Rotaéni olejova vyvéva




1.4.1 Méieni nizkého (760 — 1 Torr) a stiedniho (1 —1.10° Torr) vakua gkracenym rtut’ovym
manometrem a digitdlnim vakuometrem s kapacitnim Cidlem.

Ukoly:

1. Pomoci zkraceného rtutového manometru (obr 2-13) a digitalniho kapacitniho manometru Vacuubrand
DVR 2 (obr 2-14) zmé&ite mezni dosazitelné vakuum nasledujicich zdroji vakua:
a) vodni vyvévy
b) vodni vyvévy s elektrickym ¢erpadlem a uzavienym okruhem vody
¢) centralniho rozvodu vakua
d) membranové Cerpaci jednotky Vacuubrand PC 3001 VARIO
e) jednostupiiové olejové vyvévy Lavat RV 1,5-12

2. Namétené vysledky porovnejte s technicky dosazitelnym vakuem jednotlivych zdroji a zhodnot'te riizné
moznosti jejich vyuziti v laboratofi.

Pracovni postup

e Vakuovou hadici ze silikonové pryze postupné piipojte k jednotlivym zdrojim vakua zkraceny rtutovy
manometr a piesvédéte se, zda ventil pfipojeny
k vystupu z manometru je uzavien.
e K centralnimu rozvodu vakua i k vyvéveé PC 3001
VARIO muzete manometr pfipojit pfimo, vodni
vyvévy pripojte pies pojistnou promyvacku
Snamazanym a dobfe tésnicim zabrusem. Mezi
olejovou vyvévu a manometr zafadte
vymrazovacku chlazenou kapalnym N».
e Podle pokynu instruktora a s vyuzitim navodia
k obsluze postupné spustte jednotlivé vyvévy a
opatrné¢ oteviete kohout oddé@lujici rtutovy
manometr od piivodniho potrubi.
e Po 3 minutdich odectéte na stupnici vySkovy
rozdil hladin rtuti v obou ramenech manometru (1
mm Hg =1 Torr) a udaj zapiste do tabulky. Pod
lomitkem uvedte tlak v pascalech, ktery
vypoctete s pomoci vztahu Torr = 133,32 Pa.
e Vyvévu PC 3001 VARIO spustte v rezimu
“Pump down” s rychlosti ¢erpani “HI”.
e Kohout na manometru uzaviete, odpojte od néj
pfivodni hadici vakua a nahrad’te ji kouskem
Kohout pri hadice uzaviené sklenénou zatkou. Poté kohout
méreni otevrit . , , .
zvolna oteviete. Pokud rtut’ v zataveném rameni
manometru nevystoupi az nahoru, opatrné
pripust’te dalsi vzduch koncovym skloteflonovym
ventilem a nakonec kohout opét uzaviete.
e Provedte analogickd méfeni s digitalnim
vakuometrem DVR 2 a vysledky vzajemné
porovnejte.

Stupnice mm Hg

Napojeni na

aparaturu Napojeni na

zdroj vakua

Rtut'ovy manometr

Obr 2-13 Zkraceny rtut'ovy manometr

Upozornéni: Pfi pouziti vymrazovacky chlazené kapalnym dusikem je bezpodminecné nutné zabranit kondenzaci
vzduchu ve vymrazovacce. Proto musi byt vymrazovacka predem evakuovana a oba jeji ventily pfed ponofenim do
dusiku uzavieny. Otevrit je lze teprve za chodu métené vyveévy. Proto pied zapocetim chlazeni pozadejte instruktora
o kontrolu spravného sestaveni aparatury. Pfi nespravném postupu a uzavieni ventilli u vymrazovacky obsahujici
pouze 1-2 cm® zkapalnéného vzduchu, po vyjmuti vymrazovacky z kapalného dusiku hrozi exploze Vv disledku
velkého vnitiniho pietlaku!
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MEZNI DOSAZITELNE VAKUUM

Zdroj vakua

Zkraceny rtut'ovy manometr
(Torr/Pa)

Digitalni kapacitni vakuometr DVR 2
(Torr/Pa)

Atmosféricky tlak

Predni pohled

Vakuometr

Obr 2-14 Vakuometr Vacuubrand DVR 2

Hlavni vypinﬁn
B

Pripojeni
k aparature/g

Komurka pro
vodu

Pred spusiénim vyvévy
zkontrolovat
stav vody

v nadobe 1!

Motor vyvévy

Pripojeni
-\ k aparature

Vodni vyvéva s uzavienym obéhem vody

Obr 2-15 Ukazky vodnich vyvév

Vacuubrand

Zadni pohled

N7ojeni

DVR 2

=3

Yici

Nasavani vzduchu

Smér proudici
vody

Vodni vyvéva




Tristupriova chemicka
membranova vyvéva
MD 1 C VARIO

Ventil “gas balast” branici
kondenzaci par uvnitf vyvévy

T Zpétny chladi¢ pro kondenzaci

\ -l ~ -
[ "‘\.Q_ﬂ_&/ ?pujicich par

Zavzdusnovaci
elektromagneticky
ventil

P

vacuubrand

Pfipojeni k
aparature

&

Bariky pro zachyceni
kondenzatu

Regulator vakua CVC
3000 s kapacitnim
senzorem VSK 3000

Obr 2-16 Chemicka ¢erpaci jednotka VACUUBRAND PC 3001 VARIO




15 TEPLOTA

Teplota predstavuje v chemické praxi dilezitou veli¢inu, ktera ¢asto urcuje prubéh riznych chemickych
a fyzikalnich d&ji. K zahtivani reak¢nich banék se pouZiva plynovy kahan, elektrické vatice, topna hnizda nebo
elektrické michacky, které jsou vybaveny topnou spiralou.

K rovnomérnému a bezpe¢nému pievodu tepla pii zahtivani se pouZivaji 1azné, které jsou podle povahy
latky zahtivany riznymi zdroji tepla. Nejcast&ji se pouziva vodni nebo olejova lazeti.

Pro méfeni teploty reakénich smési, ale i pro regulaci teploty 1azni slouzi celé fada ,teploméra®, které
se lisi principem méfeni teploty, konstrukci, méfenym rozsahem teplot a dosazitelnou piesnosti. Patiéi sem
predevsim klasické kapalinové teploméry, termoclanky a platinovy odporovy teplomér. Pro regulaci teploty
kapalnych i1 plynnych médii v laboratofi jsou vyuzivany tzv. kontaktni teploméry (Vertex) ve spojeni
s ovladacim relé, které pii dosaZeni nastavené teploty vypina elektrické vytapéni. Cast&ji se dnes pouzivaji
zafizeni s termoclanky pfipojenymi na zdroj zahfivani.

15.1 Méieni aregulace teploty olejové lazné

Ukoly:
1. Na elektrické michaéce postupné zahtivejte olejovou lazei na 70 °C.
2. Nastaveni a regulaci teploty provadéjte pomoci digitalniho teplotniho regulatoru, pfipojeného
k michacce.
3. Teplotu olejové lazné€ kontrolujte laboratornim teplomérem a kovovym ¢idlem s digitalnim
ukazatelem teploty. Nastavenou a maximalné dosazenou teplotu zaznamenavejte do tabulky.
4. Sledujte vliv tepelné setrvacnosti ploténky michacky na teplotu olejové lazné.

Pracovni postup

e Sestavte aparaturu podle obrazku 2-17. Na pfizvednuty zvedacek polozte elektromagnetickou michacku. Na
topnou plochu michac¢ky usad’te nadobu s olejovou lazni, do které vhod’te michadélko. Propojte digitalni
regulator teploty Heidolph s michackou (propojeni v zadni ¢asti) a na stojan pfipevnéte sklenéné teplotni
¢idlo.

e Na druhy stojan nainstalujte kovové teplotni ¢idlo s ukazatelem teploty a rtutovy teplomér tak, aby ¢idla i
teplomér byly fadné ponoteny do olejové 1azné (nesmi se dotykat dna nddoby ani michadélka).

e Zapnéte michani a nastavte elektromagnetickou michacku na teplotu 200 °C. Na pfipojeném regulatoru
zvolte teplotu 50 °C (nastaveni provadgjte pres tlacitko Set Sipkami nahoru nebo dolu).

e Zalnéte olejovou lazen zahiivat (zelené tlacitko na michacce). Po ohfati olejové lazn¢, na nastavenou
teplotu 50 °C, zabudovany tyristor v michadce prerusi zahiivani. Teplota lazné vSak vlivem tepelné
setrvaénosti horké ploténky bude urcitou dobu jesté stoupat. Vyckejte, aZ se rist teploty zastavi a zapiste
maximalni dosazenou teplotu.

o Nastavte teplotu ohievu 0 5 °C vySe nez je maximalni teplota lazné (mélo by se samo obnovit zahfivani,
pokud k tomu nedojde, zapnéte ohfev na michacce). Opét vyckejte ukonéeni ristu teploty a zapiste hodnotu
dosazené teploty. Poté, co se teplota 1azné piibliZi pozadované teploté (70 °C) nebo ji i mirné piekro¢i bude
jen mirné oscilovat okolo nastavené teploty .

e Po ukonceni prace snizte zvedacek tak, aby mohl odkapat olej z teplotnich métidel do olejové 1azné. Nechte
vychladnout. Zbytky oleje otfete suchym ubrouskem. Aparaturu rozeberte.

Upozornéni:
1. Olejova lazen i topna deska michacky budou velmi horké. P¥i manipulaci s nimi pouzijte tepelnou
ochranu rukou!
2. Do olejové lazné se nesmi dostat voda ani jiné necistoty!

NejvysSi dosaZena teplota olejové lazné (°C)

Sklenéné teplotni ¢idlo | Kovové teplotni ¢idlo | Laboratorni teplomér

Pocatecni

Po nastaveni na 50 °C

Po nastavenina  °C
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Kovové teplotni
Cidlo

Regulator a ukazatel

teploty 1azné I
I 4

Teplotni Cidlo |
sklenéné

Rtutovy
teplomér

Termometr
ukazatel teploty

Obr 2-17 Méfeni a regulace teploty olejové lazné

14
—




1.5.2 Stanoveni teploty tani

Teplota tani je dulezitou fyzikalni konstantou, kterd charakterizuje Cistou tuhou latku. Pro tani Cisté

latky je typicky ostry pfechod skupenského stavu (tuha latka — kapalina), ktery zpravidla probéhne v rozmezi
cca 0,5 °C. Pokud je tani rozvleklé, ¢i probiha pii nizsi teploté, byva to znamkou znecisténi preparatu. Teplota
tani se stanovuje pomoci tzv. bodotavkd, v nichz vizudlné pozorujeme zmény zbarveni, skupenstvi nebo habitu
krystalti, k nimz dochazi pfi pozvolném ohfevu métené latky. Soudobé pfistroje vétSinou umoziuji sledovat
proces tani lupou nebo mikroskopem a naprogramovat rychlost vzriistu teploty.

Ukol: Stanovte teplotu tani 2-aminoazobenzenu nebo acetamidu na Boétiové bodotavku (obr 2-18).

Pracovni postup

Dejte nekolik drobnych krystalkl jedné z uvedenych slou¢enin mezi dvé kryci mikroskli¢ka nebo je zatavte
do kapilary o priméru cca 0,5 mm.

Mikroskopicky preparat umistéte nad osvétlovaci otvor ve stiedu vyhiivaného stolku mikroskopu. Vzorek
prikryjte kovovou kruhovou obrubu s krycim sklem zabezpecujicim tepelnou izolaci vzorku.

Zapnéte digitalni termo¢lankovy teplomér a osvétleni vzorku.

Zaostrete mikroskop na krystaly otdacenim velkého knofliku na levé strané bodotavku.

Pfi stanoveni piiblizné teploty tani nastavte regulaéni odpor na stupnici 4 °C min™ na teplotu odpovidajici
predpokladané hodnoté teploty tani. V jejim okoli bude teplota vyhiivaného stolku vzrtstat linearné
rychlosti 4 °C min™.

Zapnéte zahiivani pfepinacem na reostatu a pozorujte krystaly v zorném poli mikroskopu. Zaroven sledujte
teplotu na displeji teploméru, kde zaznamenejte:

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

b) teplotu, kdy se objevi prvni kapalina, ale stale je pfitomna tuha faze,

¢) teplotu, kdy tuha faze zcela vymizi a zlstane pouze tavenina. Posledni udaj muzete fixovat stisknutim
tlacitka HOLD na teploméru.

Po roztaveni krystalti zahfivani bodotavku vypnéte vypinacem na reostatu.

Opatrné sejméte mikroskopicky preparat z vyhtivaného stolku a po vychladnuti sklicka o€istéte pomoci
tamponu namoceného do acetonu nebo ethanolu.

Horky stolek bodotavku ochladime nasazenim valcového hlinikového bloku.

Po zjisténi piiblizné teploty tani zopakujte méfeni a stanovte presnou teplotu tani.

Otoény tubus

Vyhrivany Koflerlv blok

Kryci sklenéna deska

Digitaini ukazatel teploty

~ Pripojeni k tyristorovému
regulatoru proudu

Bodotavek

Obr 2-18 Boétiiiv bodotavek




1.5.3 Stanoveni teploty varu

Teplota varu je dalsi dileZitou konstantou pro kazdou Cistou latku. Je to teplota, pii niz se tenze par nad
vrouci latkou vyrovné okolnimu tlaku. Proto u teploty varu vzdy udavame i tlak, pti kterém stanoveni probéhlo.
Je-li tieba stanovit teplotu varu malého mnozstvi kapaliny, mtizeme pouzit mikrometody dle Sibolta nebo
Emicha, s nimiz lze dosahnout ptesnosti uréeni + 2 °C. Mame-li v8ak dostate¢né mnozstvi latky, 1ze k jejimu
uréeni vyuzit jednoduchou destilaci. Mé&fi se teplota par odchazejicich do chladi¢e v prib¢hu varu pomoci
teploméru nebo jiného teplotniho ¢idla. Pfi intenzivnéj§im zahfivani se vrouci kapalina snadno ptehiiva a jeji
teplota je o néco vyssi nez teplota par.

Ukol: S vyuzitim jednoduché destilace urcete teplotu varu vody za atmosférického tlaku

Pracovni postup

e  Na stojan polozZte zvedadek a pomoci Sroubu jej zvednéte asi o 10 cm. Na zvedacek umistéte magnetickou
michagku. Nad ni uchyt'te do drzaku na stojanu 250 cm?® trojhrdlou baiiku s rovnym dnem. Vlozte do ni
teflonové michadlo a vlijte 50 cm® deionizované vody, kterou odméfite odmérnym valcem.

e Do prostiedniho zabrusu NZ 29/32 zasunte destila¢ni chladi¢ opatieny Claisenovym nastavcem a alonZi a
pomoci drzaku jej upevnéte na dalsi stojan. K chladiéi ptipojte hadice pro ptivod a odvod vody a pustte do
né&j chladici vodu. Do zabrusu NZ 14/23 Claisenova nastavce umistéte zabrusovy teplomér.

¢ Na trubici adaptéru se zabrusovym jadrem NZ 14/23 nasad’te 2-3 cm dlouhy kousek pryzové hadice, do niz
vsunete ty¢inkovy teplomér vhodného priméru. Adaptér s teplomérem pfipojte k bocnimu hrdlu banky a
polohu teploméru upravte tak, aby nadobka se rtuti byla zcela ponoiena v deionizované vodé a magnetické
michadlo do ni nenardzelo. Druhé bo¢ni hrdlo uzaviete zabrusovou zatkou.

e  Zapndte magnetickou michadku, nastavte oticky michadélka na 200 ot. min™ a teplotu topné desky na
250 °C. Pockejte, az ethanol zacne viit a po tfech minutach odectéte na teploméru teplotu varu. Soucasné
zaznamenejte teplotu varu vrouciho ethanolu v destila¢ni baiice, ktera v dusledku prehiati muaze byt vyssi
nez teplota par odchazejicich do chladice.

e Digitalnim barometrem zméite aktualni atmosféricky tlak.

e  Po vychladnuti aparaturu rozeberte.




2. ZAKLADNI OPERACE LABORATORNI TECHNIKY

2.1 Chlazeni v laboratori

Chlazeni patii mezi dalsi dilezité a casto pouzivané operace v chemické laboratoii. Kromé chlazeni
destilaénich a sublimaénich aparatur vodou chladime zejména reakéni smési, u nichz sniZenim teploty
zmensSujeme rychlost reakce.

Reakéni systémy a rizné vymrazovacky chladime podle pozadované teploty vodou, ledem, solnymi
chladicimi smésmi, laznémi z rozpoustédel vychlazenych tuhym CO, (,,suchy led*) nebo tzv. ,slush baths®, t].
laznémi tvofenymi rovnovaznou smési tuhého a kapalného rozpoustédla. Az do vymizeni (s) faze si tyto 1lazné
udrzuji teplotu odpovidajici teploté tani pouzitého rozpoustédla. ,,Slush baths“ se pfipravuji opatrnym pfilévanim
kapalného dusiku do rozpoustédla v Dewarové nadobé za intenzivniho michani.

v

Ukoly: Ovéite, jaké nejnizsi teploty 1ze doséhnou chladici smési sestavajici z 33 g NaCl a 100 g ledu.
Pracovni postup

e  Ledové kalisky z vyrobniku ledu ponechte za ob¢asného zamichani stat v plastové misce a sledujte jejich
teplotu. Jakmile dosdhne hodnoty -2 az 0 °C, muzete je pouZit pro piipravu chladici smési.

e Do plastové nadobky opatiené tepelnou izolaci navazte 100 g drceného ledu a do suché kadinky 33 g jemné
krystalického NaCl.

e  Kledové drti postupné ptidavejte odvazeny NaCl a smés promichéavejte plastovou laboratorni $pachtli.

e  Po pfidani veskerého NaCl a dikladné homogenizaci smési zméite jeji teplotu lihovym teplomérem, ktery
musi byt ponotfen do solného roztoku, jenz se pfi tani ledu postupné vytvari. Zjisténou hodnotu porovnejte
s tabelovanou teplotou pro dané slozeni chladici smési.

2.2 Srazeni latek z jejich roztoki

Srazeni rozpusténych pevnych latek z jejich roztokt se v chemické praxi realizuje dvojim zptisobem.
Chceme-li ziskat rozpuSténou latku v nezménéné podob€, ptidavame k roztoku rozpoustédlo, v némz je
rozpustnost srazené slouceniny vyrazné nizsi nez v rozpoustédle ptivodnim. Obé¢ rozpoustédla pfitom musi byt
navzajem dobie misitelna. Napft. soli anorganickych Kyselin 1ze z vodnych roztokl vétSinou vysrazet pidanim
methanolu ¢i ethanolu nebo acetonu. V takovych piipadech neni srazeni disledkem néjaké chemické reakce,
nybrz nizsi rozpustnosti latky ve smésném rozpoustédle.

Pokud jde pouze o izolaci urcitého kationtu ¢i aniontu z vodného roztoku, srazime je pfidanim roztoku
reagentu, ktery s nimi vytvoii jinou, v daném rozpoustédle nerozpustnou slouceninu. Jedna se tedy o proces
zaloZeny na konkrétni chemické reakci, napt. vzniku BaSO, pii reakci S0,%, popt. H,SO, s kationty Ba®', nebo
srazeni AgCl pii reakci rozpustnych stiibrnych soli s CI". Takové sraZeni je Casto vyuzivano v gravimetrickych
metodach kvantitativni analyzy, ale i v riznych technologickych procesech. Srazeni halogenidi stéibrnych téeba
umoziuje snadnou izolaci Ag* z riznych zfedénych odpadii obsahujicich stifbro, napf. z vy&erpaného ustalovace
fotografického materialu.

Ukoly:
1. Pfidanim 96% ethanolu k nasycenému vodnému roztoku NaCl vysrazejte krystalicky chlorid sodny.
2. Reakei ziedénych roztoktt Ba(NO3), a H,SO,4 vysrazZejte nerozpustny siran barnaty.

Pracovni postup ad 1)

e Do zkumavky odmgite délenou pipetou 5 cm® nasyceného roztoku NaCl.
e K roztoku NaCl pomalu a za stalého protiepavani piikapejte 5 cm® 96% ethanolu a vysrazeny chlorid sodny
nechte usadit na dné zkumavky.

Pracovni postup ad 2)

. Do zkumavky napipetujte 5 cm® 0,1 molarniho roztoku Ba(NO3),.
. Pfidanim 5 cm® 0,1 M H,SO, vysrazejte nerozpustny BaSO,.
. Za stalého protfepavani ohiejte obsah zkumavky plamenem kahanu k varu a poté jej nechte pomalu

vychladnout. Zlepsite tak krystalinitu BaSO,, jenz bude poté 1épe filtrovatelny.

17




2.3 Krystalizace

Vyuzivame ji zejména pro latky, jejichz rozpustnost je vyrazngji zavisla na teploté. Je-li rozpustnost
latky pii vyssi teploté vEétSi nez pifi teploté nizsi, postadi roztok ochladit a rozpusténa latka vykrystalizuje
v disledku mensi rozpustnosti. Pokud rozpustnost urcité slouceniny na teploté pfili§ zavisla neni, je nezbytné
dosahnout koncentrace odpovidajici pfesycenému roztoku odpafenim ¢asti rozpoustédla a po vykrystalovani
odpovidajiciho podilu slouCeniny v zahusStovani roztoku pokracovat. Vyloucené krystaly odd€lujeme od
matecného louhu zpravidla filtraci, nékdy je vSak ucelné vyuzit dekantaci nebo odstfed’ovani.

Ukol: Krystalizaci z vodného roztoku piegistéte kyselinu trihydrogenboritou.

Kyselina trihydrogenborita se obvykle pfipravuje rozkladem boraxu, Na,B,0;-10H,0, kyselinou
chlorovodikovou v horkém vodném roztoku:

Na,B,0;-10 H,O + 2HCI —> 4 H;BO; + 2 NaCl + 5H,0

Ochlazenim ziskaného roztoku na teplotu blizkou 0 °C kyselina borita, jejiZz rozpustnost vyrazné zavisi na
teploté, zroztoku vykrystaluje, zatimco NaCl, jehoZ rozpustnost ochlazenim poklesne jen malo, ziistane
rozpus§tén. Po odfiltrovani krystalické H3BOj3; tak ziskame preparat, ktery bude na povrchu zneéistén chloridem
sodnym. Chlorid sodny mizeme odstranit rekrystalizaci H3BO3; Objem vody pfitom volime tak, aby se surova
kyselina boritd pravé rozpustila pii teploté 80 °C. Poté roztok ochladime na teplotu 2 — 5 °C a vykrystalovanou
kyselinu odfiltrujeme.

Tabulka 3-1 Rozpustnost NaCl a H;BO3 (g/100 g H,0)

tec) | 0 20 60 100

NaCl 35,70 | 36,00 37,30 39,80

H3;BO; 2,66 | 5,04 14,81 40,25

Pracovni postup

e Do 250ml bariky s kulatym dnem a zabrusem NZ 29/32 nasypte 10,0 g HsBO; zne¢isténé chloridem sodnym
a vlozte varny kaminek.

e Odmérmnym valcem odmafte 75 cm® vody a piilijte ji do baiiky, kterou svorkou uchytte na stojan tak, aby se
pod ni veslo topné hnizdo a zvedacek.

e Na banku pfipevnéte chladi¢ opatfeny hadicemi a uchyt'te svorkou na stojan. Pfivodni hadici pfipojte na
olivku centralniho okruhu chladici vody, druhou hadici vlozte do odpadniho kanalku vani¢ky pracovniho
stolu.

e Do chladi¢e pustte mirny proud vody. Po piekontrolovani, zda jsou hadice spravné pfipojeny, vlozime pod
reakéni banku topné hnizdo se zvedackem. Upravime vysku zvedacku tak, aby barka byla volné zasazena
do topného hnizda asi 0,2 cm nad sitkou (obr 2-19).

e Topné hnizdo zapojte do sité, zapnéte a nastavte ohfev na maximum. Tésné pied varem kapaliny zmirnéte
ohtev. Béhem zahfivani sledujte zpétny tok rozpoustédla tzv. reflux.

e  Po rozpu$téni H3BOjs jeji horky roztok (70 — 75 °C) prelijte do 100 cm® kadinky.

e Roztok ochladte vledové lazni na teplotu 2 — 5 °C, vyloucenou H3BOj odfiltrujte na frit¢ a vysuste
Vv susarné pii 100 °C.

e Na predvazkach zjistéte vytézek krystalizace, ktery porovnejte s teoreticky nejvys$sim moznym vytézkem,
vypoétenym Z tabelovanych udaji o rozpustnosti H3BO3 ve vodé. Rozhodnéte, zda i po této rekrystalizaci
bude H3BO; znecisténa chloridem sodnym.




Obr 2-19 Aparatura pro zah¥ivani tékavych kapalin (reflux)




2.4 Suseni

Suseni predstavuje v chemické laboratofi pomérmné Castou operaci, ktera se podle uéelu mize zna¢né
lisit zptisobem provedeni. V preparativni chemii suSime izolované slouceniny, které zbavime zbytku vody
umisténim do exsikatorti nad vhodna vysousedla. Pokud preparaty obsahuji zbytky nevodnych rozpoustédel,
radgji je odpaiime ve vakuu. Casto se také susi inertni plyny, jako je dusik &i argon, které se vyuZzivaji pro
vytvareni ochranné atmosféry pii manipulaci s latkami citlivymi vaéi kysliku nebo vzdusné vlhkosti. Pfi praci
s takovymi slouceninami je samoziejmé také zapotiebi peclivé vysusit nevodna rozpoustédla, v nichZ se tyto
latky rozpoustéji. Pro tento ucel se vyuziva cela fada riznych vysousedel, ktera se lisi svou susici G¢innosti i
kapacitou. Pro jednotliva rozpoustédla, resp. skupiny chemicky pfibuznych rozpoustédel, existuji podrobné
procedury, které zahrnuji také soucasné ¢isténi rozpoustédel od nezadoucich ptimesi.

Susici procedura zpravidla zahrnuje pfidani odpovidajiciho mnozstvi vysousedla k susené kapaling, které se po
nékolika hodindch az dnech oddéli dekantaci nebo filtraci. Cista kapalina se poté piedestiluje za vylou¢eni
pristupu vzdusné vlhkosti. Alternativni postup predstavuje pomaly pritok piedsuseného rozpoustédla kolonou
naplnénou aktivovanym oxidem hlinitym nebo molekulovym sitem.

V tomto cviceni si prakticky vyzkousime prvy zptisob a z divodu ndzornosti pouzijeme jako vysouSedlo
bezvody CuSO, (bily prasek), ktery pfijetim vody piechazi na modfe zbarveny krystalicky pentahydrat
CuS0O,4-5H,0.

Ukol: Vysuste organické rozpoustédlo pomoci bezvodého CuSOy,.

Pracovni postup

e Jako vysousedlo pouZijte bezvody siran méd’naty, jenz je uloZen ve Schlenkové batice obr 2-20. Aby se
predcasné nehydratoval vzdusnou vlhkosti, otvirejte banku pti odbéru pouze kratkodobé a pod ochranou
proudu suchého dusiku.

e Do zkumavky se Sroubovym uzavérem SpachtliCkou nadavkujte cca 0,3 g CuSO, a jeho mnozstvi zvazte na
predvazkach. Poté pomoci suché pipety nebo PE injekéni stfikacky pridejte 10 cm3 acetonu, zkumavku
uzaviete a obsah opakovan¢ protiepejte.

e Pokud po usazeni vysousedla nebude patrny ve zkumavce zadny bily CuSOy,, ptidejte do zkumavky jeste 0,1
— 0,2 g vysousedla a opét dobfe protiepejte.

e Je-li po usazeni rozpoustédla ziejmé, ze urcita ¢ast CuSO, jiz ziistala beze zmény, dekantujte vysuseny
aceton do druhé zkumavky obsahujici dalsich 0,1 — 0,2 g bezvodého CuSO4. Nezbarvi-li se alespon na
povrchu modre, je proces suseni ukon¢en. Neznamena to vsak, ze aceton je jiz zcela bezvody, protoze suSici
schopnost CuSQO, je pomérné nizka. Mnohem vys§iho stupné vysuSeni by bylo mozné dosadhnout napf.
pouzitim bezvodého CaSOy.

Poznamka: Experiment nutno provadét v digestoii. Vdechovani acetonovych par je zdravi skodlivé, aceton je
hotlavinou 1. t¥idy a se vzduchem tvofi jeho pary vybu$nou smés.

Obr 2-20 Ukazka Schlenkovy nadobky s jehlovym ventilem
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3 SEPARACE TUHE A KAPALNE FAZE

Pevné reakéni produkty, které ziskavame pti chemické syntéze, bud’ zlstavaji rozpusténé v pouzitém
rozpoustédle anebo se zreakéni smési vyluéuji jako tuhé latky. V prvnim pfipadé mizeme docilit jejich
vylouceni z roztoku jeho zahu$ténim a naslednou krystalizaci, popt. srazenim nebo vysolenim. Pro vlastni
oddéleni tuhych latek z kapalné faze mizeme vyuzit nékterou z nasledujicich separaénich technik: dekantaci,
filtraci za atmosférického ¢i snizeného tlaku nebo odstfedéni.

3.1 Dekantace

Dekantace je jednoducha separaéni technika, ktera je zaloZena na skuteCnosti, ze tuha faze, ma-li vétsi
hustotu nez faze kapalnd, v disledku gravitace sedimentuje ke dnu nadoby. Ciry roztok nad sedimentem se poté
opatrné odlije nebo odsaje evakuovanou nasoskou. Dekantaci lze nékolikrat opakovat vzdy S istym
rozpoustédlem, takze se zbavime valné ¢asti nezadoucich rozpusténych neéistot. K zavéreéné separaci tuhé faze
je vsak ucelné vyuziti nékteré filtra¢ni techniky, které umoziuji dokonalejsi oddéleni kapaliny.

3.2 Gravitaéni filtrace za atmosférického tlaku

Filtrace za atmosférického tlaku patii
mezi nejuzivanéjsi  laboratorni  separacni
metody. Pro oddéleni tuhé faze (srazeniny,
krystald v mateném louhu ¢i mechanické
necistoty) od faze kapalné se uziva vice druht
filtracniho materidlu (papir, papir ze skelnych
vlaken, textilni filtry), které¢ se vkladaji do
riznych typt nalevek. Vlastni filtrace se
uskuteéiiuje v disledku pusobeni gravitace na
kapalinu, ktera pronika poéry filtru a je
zachycovana v jimadle. Probiha pomérné
pomalu a je uZivana zejména pii odstrafiovani
mensich mnozstvi tuhé faze z roztokli a jinych
kapalin. Pfi pouziti vyhiivanych nalevek je /
mozné filtrovat také horké roztoky a udrzovat
jejich teplotu na pozadované trovni.

Obr 2-21 Aparatura pro filtraci za atmosférického tlaku

Ukoly:
1. Pfes hladky a skladany papirovy filtr piefiltrujte po 50 cm® suspenze Fe,O; ve vodé a sledujte rozdilnou
rychlost filtrace na jednotlivych filtrech.
2. Filtraci téze suspenze proved'te také pfes hladky filtr na zebrované filtraéni nalevce a zméite dobu
potiebnou k filtraci.

Pracovni postup

Na stojan uchyt'te filtra¢ni kruh, do kruhu vsuite filtraéni nalevku a pod nalevku postavte kadinku tak, aby

se stopka nalevky dotykala stény kadinky (obr 2-21).

e Vystiihnéte z archu filtra¢niho papiru filtr, upravte jej do Zadané podoby, vlozte ho do nalevky a navlhdéete
jej vodou ze stiicky.

e Do kadinky odméite odmérnym valcem 50 cm® roztiepané suspenze Fe,03 ve vode a prefiltrujte ji pies
hladky filtr.

e Pokud je srazenina Fe,O3 pfili§ jemna a bude filtrem zcasti prochazet, zopakujte filtraci s hustym filtrem pro
kvantitativni analyzu o velikosti pord < 3pm.

e Stejné objemy suspenze postupné piefiltrujte také skladanym filtrem a pomoci Zebrované filtra¢ni nalevky.
Ve v8ech ptipadech zaznamenejte dobu potiebou k filtraci.

e Filtraty vylijte do vylevky, filtry vhod’te do nadoby na chemicky odpad a pouzité sklo umyjte.




3.3 Podtlakova filtrace na Biichnerové nalevce

Filtra¢ni proces lze zna¢né urychlit, jestlize pisobeni gravitace na kapalinu je$té doplnime rozdilem
tlak® na obou stranach filtru. V laboratorni praxi to vétSinou realizujeme snizenim tlaku pod filtrem. Jedna se o
tzv. podtlakovou filtraci neboli odsavani, k némuz obvykle vyuzivime vodni nebo membranové vyvévy. Vedle
filtra¢niho papiru se pouzivaji i jiné porézni materialy jako jsou pralinCité desticky ze sintrované sklenéné drté,
tzv. frity, nebo membrany z plasti. Papirové a membranové filtry se vkladaji do porcelanové Biichnerovy
nalevky opatfené dirkovanou opérnou desti¢kou, frity byvaji obvykle vtaveny do nuée, coz je vhodné tvarovana
sklenéna nalevka.

Potfebny podtlak (posta¢i vakuum 100 — 200 Torr) pro filtraci vytvafime odsdvanim vzduchu
z tlustosténnych odsavacich ban¢€k, do jejichz hrdla se umistuje nu¢ nebo Biichnerova nalevka obvykle utésnéna
podlozkou z pénové pryze nebo kuzelovitym pryzovym tésnénim.

Ukol: Oddglte BaSO, z vodného roztoku KMnO, filtraci za snizeného tlaku na Biichnerové nalevce.

Pracovni postup

o Sestavte aparaturu pro filtraci za sniZzeného tlaku pomoci Biichnerovy nalevky (obr 2-22).

e Na stojan upevnéte svorku s drzdkem a do drzdku uchyt'te odsdvaci baiiku. Na ni nasad’te Biichnerovu
nalevku opatfenou tésnici pryzovou podlozkou. K odséavaci baiice pfipojte hadici od centralniho rozvodu
vakua.

o Vlozte a ovlhéete spravné vystiizeny filtr. Vodu pouZitou k ovlhéeni filtru kratce odsajte a vylijte z odsavaci
banky.

e Zapojte opét vakuum a rychle a rovnomérné na celou plochu filtru nalijte promichanou suspenzi BaSO,

(asi 10 g) v 100 cm® vod& obarvené jednim velice malym krystalkem KMnO,.

¢ Roztok odsajte a z odfiltrovaného BaSO, pomoci vhodné sklenéné zatky nebo kadinky vytlaéte mateény
louh. Jestlize po odsati mate¢ného louhu zistane BaSO, zneéistén, proved’te jeho promyti.

o Filtrat vylijte do specialni nidoby na odpad, odsaty BaSO, i s filtrem nechte vysusit pii 110 °C, zvaZte
vysuseny BaSO, a uchovejte jej v uréené nadobé. Filtr odlozte do nadoby na chemicky odpad.
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Obr 2-22 Aparatura pro filtraci za sniZeného tlaku




3.4  Filtrace za sniZeného tlaku na sklenéné nuci

Ukol: V nasyceném manganistanovém roztoku nerozpustény kamenec draselno-hlinity, KAI(SO4)-12 H,0,
odfiltrujte na sklenéné nuci.

Pracovni postup

e Do 100 cm® kadinky odméite 30 cm?® vody, vhod’te velmi malé zrni¢ko KMnO,4a michanim vytvoite svétle
rizovy roztok.

e Ptidejte asi 12,0 g kamence draselno-hlinit¢ého KAI(SO,),.12 H,0 a intenzivnim michanim pfipravte
nasyceny roztok KAI(SOy),-12 H,0 pfi teploté laboratote. Ptiblizné 2/3 KAI(SO,),-12 H,0 zistanou
nerozpustény.

e Na stojan pfipevnéte svorku s drzakem a do drzédku uchyt'te odsavaci banku. Na ni nasad’te nu¢ opatienou
tésnici pryZzovou podlozkou. K odsavaci batice pripojte hadici od centralniho rozvodu vakua.

o Suspenzi latky nalijte na fritu a oteviete ventil rozvodu vakua.

e Nechte odsat mate¢ny louh a jeho zbytek vytlaéte z krystalki vhodnym pfedmétem. Je-li téeba, provedte
promyti krystalti na frit¢ ledovou vodou (0-5 °C).

o Filtrat vylijte do vylevky, vlhky a ¢isty KAI(SO,),-12 H,0 sesypte do specialni nadoby.

3.5 Promyvani sraZeniny nebo krystali na filtru

Promyvani sraZenin nebo krystall zadrzenych na filtru pfedstavuje dilezitou operaci, pifi které z povrchu
tuhé faze odstraiiujeme zbytky mate¢ného louhu. Promyvani se zpravidla provadi ¢istym rozpoustédlem a je
uéinnéjsi, provadi-li se vicekrat mens$im mnoZstvim promyvaciho roztoku. Mnozstvi rozpoustédla pouzitého k
promyvani by mélo byt co nejmensi, aby nedochazelo k rozpousténi izolované latky na filtru. Jeji rozpustnost
muzeme vét§inou omezit sniZzenim teploty promyvaci kapaliny. Na papirovém filtru v kuzelovité nalevce se
promyvani provadi pouhym nalitim promyvaci kapaliny na zachycenou tuhou fazi — sraZeninu nemichame,
protoze by mohlo dojit k protrZeni filtru.

Pracovni postup pfi promyvani na nudi

e  Po odsati tuhého produktu (KAI(SO,),-12H,0) odpojte ptivod vakua od odsavaci bariky.

e  Pevnou latku na filtru pfevrstvéte ledovou destilovanou vodou, smés promichejte ty¢inkou a vzniklou
suspenzi po pfipojeni vakua rychle odsajte.

e Pomoci zatky nebo malé kadinky vytlacte z krystalki veskeré zbylé rozpoustédlo. V pfipadé potieby
promyti zopakujte.
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Obr 2-23 Aparatura pro filtraci za sniZeného tlaku




4 DESTILACE

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

Destilaéni nastavec

Alonz s olivkou

Jednotlivé ¢asti destilacniho mostu + destilacni most

Obr 2-24 Casti destilaéni aparatury

4.1 Prosta destilace za atmosférického tlaku

kaoly:
1. Na jednoduché destilatni aparatufe oddestilujte pfiblizng 10 az 20 cm® vody z vodného roztoku modré
skalice.
2. Zméite index lomu destilatu Abbého refraktometrem a porovnejte ho s tabelovanym indexem lomu
destilované vody.

Pracovni postup

e Na analytickych vahach zvazte s presnosti 1.10* g prazdnou navazovaci lodi¢ku a vahy vynulujte tla¢itkem
TARA nebo ZERO.

e  Prazdnou lodi¢ku presunte na predvazky, vytarujte ji a navazte ptiblizné 1,5 g CuSO4 5SH,0.

e  Pfesnou navazku zjistite po pteneseni lodicky s navazkou zpét na vynulované analytické vahy (obr 2-2).

Navazku z lodigky kvantitativng splachnéte do 250ml varné baiiky vodou ze stiicky, pridejte 100 cm®

deionizované vody a modrou skalici rozpustte intenzivnim michanim ty¢inkou. Pfidejte varny kaminek.

Sestavte aparaturu podle obrazku 2-25.

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

Na sitku polozte varnou bartiku s roztokem skalice modré a ptipevnéte ji svorkou a drzakem na stojan.

K chladi¢i destilaéniho mostu pfipojte hadice pro pfivod a odvod vody. Mirné namazte zabrus destilacniho

nastavce.

e Na banku nasad’te destila¢ni most a upevnéte ho svorkou za zabrus NZ14 destilacniho nastavce a v poloviné
délky chladice k dalsimu stojanu.

e Na alonz destilaéniho mostu pfipojte zabrusovou baiiku s rovnym dnem (ptedlohu), kterou pevné ptipojite
na dalsi stojan. Do zabrusu destilacniho nastavce zasuite zabrusovy teplomér a nastavte piiméfeny pritok
chladici vody.
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e Baiiku s roztokem CuSO, zahfivejte kahanem a po piedestilovani priblizng 10 — 20 cm® kapaliny
odectéte teplotu par odchazejicich do chladice a zahtfivani ukoncete.

e Po vychladnuti aparaturu rozeberte, destilat v predloze vytemperujte ve vodni lazni na teplotu 20 °C.

e Index lomu destilaitu zméfte Abbého refraktometrem a porovnejte jej s tabelovanou hodnotou indexu
lomu destilované vody (méfeni indexu lomu viz 2.8.1).

e  Zbyly roztok CuSO, nalijte do lahve oznaéené ,, CuSO, — zbytky “.

Zabrusovy
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Destilaéni |
most
e ’&

-

.
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Destilacni barika
(varna)

(a s keramickym .
stfedem . Predloha

Varny
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Bunsenuv kahan

Obr 2-25 Aparatura pro destilaci za atmosférického tlaku




4.2 Zahust'ovani roztoku pomoci vakuové odparky

V prubéhu chemickych syntéz i jinych chemickych operaci ¢asto vznikaji ziedéné roztoky latek. Pokud
chceme rozpusténé latky z roztoku izolovat, je nutné nadbytek rozpoustédla odstranit. Nejobvyklejsi metodou je
jeho oddestilovani za normalniho nebo snizeného tlaku. Jedna-li se o v&tsi mnozstvi roztoku, Ize jeho zahusténi
urychlit pomoci vakuové rotacni odparky. Pfi praci s vakuovou odparkou je tfeba dodrzovat zasady prace za
snizeného tlaku.

Ukol: Z roztoku komplexu acetylacetonatu (acac) zelezitého [Fe(CsH;0O,)s] v acetonu odpaite za snizeného
tlaku ptiblizné polovinu rozpoustédla.

Pracovni postup

e Odmeite odmérnym valcem 100 cm® roztoku [Fe(CsH;0,)s] v acetonu a pielijte ho do baiiky s kulatym
dnem o objemu 250 cm®.

e Bariku pfipojte k vakuové rota¢ni odparce, zapnéte rotaci, zkontrolujte piivod chladici vody a za tlaku asi
113 Torr oddestilujte z 30 °C teplé vodni lazné asi polovinu rozpoustédla.

e Po oddestilovani pozadovaného mnozstvi rozpoustédla vypnéte zahiivani vodni 1azn¢ a destilaéni baiiku
zdvihnéte nad jeji hladinu. Zastavte vyvévu.

e Oteviete zavzdusiovaci kohout a vyckejte, az se tlak v odparce vyrovna s atmosférickym tlakem (ustane
sy¢eni). Nékteré vyvévy maji zabudovany automaticky zavzdusnovaci systém a po stisknuti tlac¢itka STOP
vyvéva aparaturu sama zavzdu$ni. Vypnéte rotaci banky. Po zavzdu$néni destilacni baiku odpojte od
odparky. Zastavte proudéni chladici vody.

® Destila¢ni zbytek a destilat prelijte pfed ukon¢enim cviéeni zpét do zasobni lahve, destila¢ni bafiku ha konci
cvi¢eni vyplachnéte acetonem a ponechte na vzduchu vyschnout.

Obr 2-26 Vakuova rota¢ni odparka s membranovou vyvévou




5. EXTRAKCE

Extrakéni metody (z lat. extrahere — vytdhnout) jsou zalozené bud’ na vyluhovani latek z tuhé smési
rozpoustédlem (macerace, digesce, perkolace) nebo na rozdilné rozpustnosti latky ve dvou vzdjemné
nemisitelnych rozpoustédlech, ktera jsou vzajemné v kontaktu (vytfepavani, kontinualni extrakce z kapaliny do
kapaliny — perforace).

5.1 Vytirepavani

Vyttepavani v délici nalevce se pouziva jako separaéni metoda pro izolaci pevnych latek, jez jsou
z roztoku extrahovany jinym rozpoustédlem, které se s roztokem nemisi. Proto se po ukonleni vytfepavani
vytvaieji dvé oddélené vrstvy, které mizeme z délici nalevky postupné odpustit kohoutem ve spodni ¢asti
nalevky.

Ukol: Pomoci vytfepavani v délici nalevce extrahujte jod z vodného roztoku do dichlormethanu.
Pracovni postup

o Prekontrolujte a setid’te t€snost teflonového kohoutu na délici nalevce.
e Na stojan uchytte svorku s drzdkem a do drzaku upevnéte délici nalevku. Misto drzaku lze rovnéz pouzit
filtra¢ni kruh, do kterého délici nalevku vlozite (obr 2-27).
e Pod nalevku umistéte prazdnou
kadinku  vhodné  velikosti  jako
pojistnou nadobu proti pFipadnému
uniku  obsahu  délici  nalevky
uvolnénym kohoutem.
e Do délici nalevky nalijte roztok 0,02 g
KIO; a 0,11 g KI v15 cm® vody,
pfidejte 2 cm® 5% H,SO, a
protiepejte. K hnédému roztoku jodu
poté pridejte 10 cm® CH,Cl,.
o Délici nalevku uzatkujte, sundejte ji ze
stojanu a obsah banky nékolikrat
dikladné¢ protiepejte.  Vytfepavani
opakujte, dokud se fialové zbarveni
dichlormethanové vrstvy nepiestane

prohlubovat. Pri vytiepavani
nezapomeiite  vyrovnavat  tlak
v délici nalevce pootevirenim
kohoutu.

e Po ukonCeni wvytfepavani délici
nalevku uchytte znovu do stojanu a
vyckejte, az se ob¢é vrstvy oddéli.

e Deélici nalevku poté odzatkujte a
roztok I, v CH,Cl,, jenz tvofi spodni
vrstvu, opatrné odpustte do suché
kadinky. Do dalsi kadinky vylijte Tésnici prvky
horni vodnou vrstvu pies zabrus délici etionoxchoikehout
nalevky.

e Roztok I, v CH,CI; i zbytek vodného
roztoku I, nalijte do oznacené lahve,
pouzité sklo vyplachnéte ethanolem . 3 . . e
oznadenym. "Pro umyvani skla” a ~RUzné moznosti uchyceni délici nalevky
pouze sklenéné ¢&asti nalevky dejte
susit do suSarny na sklo.

Obr 2-27 Délici nalevka + ukazka tésnicich prvki teflonového kohoutu




5.2

Extrakce tuhé faze v Soxhletové extraktoru

Extrakce pomoci Soxhletova extrakéniho pfistroje je vhodna metoda pro izolaci urcité latky ze smési
latek v ptipad¢, ze tato latka je v pouzitém rozpous$tédle jen malo rozpustnd a jiné rozpoustédlo pouzit

nemuzeme nebo neexistuje.

V extraktoru probihd extrakce latky umisténé v extrakéni patroné horkym rozpoustédlem, které
kondenzuje ve zpétném chladi¢i. Z extraktu, ktery stéka do varné banky, se rozpoustédlo opét hned odpatuje,
takze extrakce je kontinualné provadéna stdle Cistym rozpoustédlem. Probihd-li extrakce dostate¢né¢ dlouho,
mizeme ziskat malé mnozstvi pomérné koncentrovan¢ho roztoku, z néhoz lze vyextrahovanou latku ziskat

odpatenim rozpoustédla, vysrazenim nebo vykrystalovanim z ochlazeného extraktu.

Ukoly:

Ze smési latek vyextrahujte horkym ethanolem alizarin.

Pracovni postup

Na stojan upevnéte 250 cm® destilagni
baiiku (kulaté dno) dostateéné vysoko
tak, aby se pod ni dalo umistit topné
hnizdo polozené na pfizvednutém
zvedatku. Do baiky nalijte 170 cm®
ethanolu, vlozte varny kaminek.

Na kulickovy chladi¢ upevnéte hadice,
které napojte na okruh chladici vody.

Do papirové extrakéni patrony nasypte
pfiblizné 5 grami smési obsahujici
alizarin a wvsunite ji do extraktoru.
Soxhlet nasad’te na baiku a pfipojte
kulickovy chladi¢. Do chladi¢e pustte
mirny proud vody, zkontrolujeme
tésnost hadic. Vnoite banku do topného
hnizda, na kterém nastavte maximalni
intenzitu ohfevu. Po dosazeni varu snizte
intenzitu zahiivani tak, aby
kondenzovany ethanol rychle odkapaval
z chladi¢e do patrony.

Nechte probéhnout 2x extrakéni proces.
Béhem experimentu pozorujte barevné
zmeény v extrakéni komofe Soxhletu.
Poté ukoncete zahfivani, pravé kdyz
extrakt pieteCe do banky.

Rychle odstavte topné hnizdo a celou
aparaturu nechte zchladnou. Chladnuti
muzete urychlit ponofenim banky do
studené vody.

Z extraktoru vyjméte papirovou patronu
a dejte ji i se zbytkem smési na Petriho
misce vysuSit do suSarny. VysuSeny
zbytek po extrakci vysypte do odpadni
nadoby. Suchou patronu vrat'te na misto.
Extrakt vylijte do odpadni nadoby.
Soxhlettv extraktor a banku

vyplachneme ethanolem a dejte vysusit do suSarny.

Poznamka

Je-li na extraktoru uveden objem 150 cm®, pouzijeme 170 cm® vody. Pokud budete pouzivat extraktor o

Kuli¢kovy chladi¢

Soxhletlv extraktor

Patrona

Zvedacek

Soxhletuv extraktor

Obr 2-28 Extrakce pomoci Soxhletova extraktoru

vétsim objemu (250 cm®), odméite do 500 cm® varné baiiky 300 cm® vody.
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6 SUBLIMACE

Sublimace, podobné jako destilace, patii mezi zakladni metody ¢isténi a separace latek. Je to proces,
kdy tuha latka pfi zahfivani pfechazi pfimo do skupenstvi plynného, aniz by téla, a pii ochlazeni jeji pary opét
pfimo kondenzuji na tuhou fazi. U latek, které neni mozné sublimovat za normalniho tlaku, protoze maji
nedostate¢nou tenzi par nebo se pti vyssi teploté rozkladaji, 1ze sublimaci uskuteénit za tlaku snizeného jako tzv.
sublimaci vakuovou.

6.1 Sublimace za sniZeného tlaku
Ukol: Piesublimujte ve vakuu surovy Snl, a urdete jeho teplotu tani pied i po sublimaci.
Pracovni postup

Sestavte aparaturu podle obrazku 2-29.
Do bariky sublima¢niho aparatku nasypte asi 2 g surového Snl,.

e Zabrus chladiciho prstu lehce namazte silikonovym tukem a prst zasunte do zabrusu sublimaéni banky.
K prstu pfipojte hadice pro pfivod a odtok chladici vody, kterou nechte prstem protékat v mirném proudu.

e Sublimaéni banku ponofte do olejové lazng, kterou michejte a vyhtivejte elektromagnetickou michackou
postupné az na 130 °C. Nastaveni a regulaci teploty provadéjte pomoci vnéjsiho ukazatele teploty.

e Sublimac¢ni aparaturu spojte hadici s membranovou vyvévou Vaccubrand PC 3001 VARIO nebo s olejovou
vyveévou pies vymrazovaci nadobu chlazenou kapalnym N,, vyvévu zapnéte a nastavte pozadovany tlak 1
Torr v rezimu ,, Pump down . Pouzijete-li olejovou vyvévu, sledujte tlak v aparatuie vakuometrem DVR 2
(obr 2-14).

e Pozorujte, jak se vpriabéhu sublimace na chladicim prstu usazuji oranzové krystalky Snl, a po
presublimovani (cca 90 % preparatu) sublimaci ukoncete.

e Vypnéte ohiev olejové lazné, oddalte olejovou lazeni od sublimaéniho prstu a nechte olej odkapat a
zchladnout. Stisknutim (> 5 sec) tla¢itka Vent zavzdusnéte sublimaéni aparaturu i vyvévu. Pro zavzdus$néni,
Vv piipad¢ olejové vyvévy, pouzijte zavzdusnovaci ventil. Uzaviete piivod vody do chladiciho prstu.

e 7 aparatury opatrné vyjméte chladici prst se sublimatem a velmi malé mnozstvi (< 1 mg) Snl, odeberte do
kapilary pro ureni teploty tani. Zbyly sublimat seSkrabte na list hladkého kiidového papiru a piesypte do
oznacené prachovnice.

e Jadro i plast’ zabrusu sublimacni aparatury ocistéte ubrouskem od zabrusového tuku, do urcené nadoby
vysypte nepfesublimovany zbytek a baiku vyplachnéte ethanolem, v némz je Snl, dobfe rozpustny.
Sublimacni komoru i chladici prst dejte vysusit do susarny.

e Kapilaru s Snl, zatavte mikrokahanem a podle postupu uvedeného v 1.5.2 urcete na Boétiové bodotavku
teplotu tani pfesublimovaného vzorku. Zjisténou teplotu tani porovnejte s tabelovanou hodnotou pro Snl,.

Poznamka:

1. Pti stahovani hadic ze sublima¢niho prstu se nesmi voda dostat na zabrus sublimaéni komurky
a do olejové lazné. Proto hadice sundavejte mimo sublimaéni aparaturu.
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7 JEDNODUCHE APARATURY PRO CHEMICKOU SYNTEZU

7.1 Aparatury pro generaci plyni v laboratori

Plyny se v laboratofi pouZivaji, bud’ jako reaktanty pfi syntézach anebo k vytvareni ochranné atmosféry
prosté vody nebo kysliku. Vétsinu plynt je sice mozno v dnesni dobé nakoupit v tlakovych lahvich, nékteré jsou
vSak pomérn¢ drahé a rovnéz zakoupeni odpovidajicich redukénich ventilli a navazujicich armatur vyzaduje
znaéné naklady. Nelze také prehlédnout, ze manipulace i skladovani jednotek az desitek kilogramu Casto silné
toxickych a korozivnich plynt piedstavuje nemald bezpecnostni rizika. Z téchto divodl se obcasna potieba
malych mnozstvi plynt Casto fesi jejich pfipravou piimo na misté¢ okamzité spotifeby a pouze v nezbytném
mnozstvi. Na rozdil od pevnych ¢i kapalnych latek vSak plyny nelze snadno skladovat, a proto postup jejich
piipravy musi umoznovat plynuly a regulovatelny vyvoj. Nejcastéji se pro tyto ucely vyuzivd jednoducha
aparatura skladajici se ze zabrusové banky a ptikapavaci nalevky, z niz se k pevnému nebo kapalnému reaktantu
V baiice postupné pridava kapalny reagent. (Obr 2-30). Reak¢ni smés se podle potieby zahiiva, poptipadé micha
magnetickym michadlem, a je-li to nutné, muze byt pouzita vicehrdld banika doplnénd napiiklad zpétnym
chladi¢em. Vyviji-li se plyn reakci mezi néjakou pevnou latkou, jez je snadno dostupna v kompaktnich kouscich
(napt. mramor nebo granulovany zinek) a kapalinou, l1ze plyn generovat také v Kippové ptistroji (Obr. 2-25).
Jeho hlavni pfednosti je pohodlna regulace vyvoje plynu ovladanim vystupniho kohoutu, ktery umoziuje reakci
kdykoliv zastavit, a tak vzdy odebirat pouze pottebné mnozstvi plynu.

7.1.1 Priprava plynného HCI

Ukoly:
1. Dehydrataci koncentrované kyseliny chlorovodikové 96% H,SO, zajistste plynuly vyvoj plynného HCI.
2. Zavadénim HCI vysrazejte z nasyceného vodného roztoku tuhy NacCl.

Pracovni postup

e Do baiiky vyvijeci aparatury (obr 2-30) uchycené na laboratornim stojanu odméite 40 cm® 36% kyseliny
chlorovodikové.

e Na banku nasad’te zpétny chladi¢ a ptikapavaci nalevku opatfenou trubici pro vyrovnani tlaku a oba zabrusy
zajistéte svorkami.

e Nalevku napliite 20 cm® 96% H,SO, a plnici otvor se zavitem GL-18 uzaviete plastovym uzavérem.

e  Trubicku pro odvod plynu z chladi¢e spojte PVC hadic¢kou se zavadéci trubi¢kou, ktera je ponoiena do 30
cm?® nasyceného roztoku NaCl ve 100ml zébrusové Erlenmeyerové baiice.

e Kyselinu sirovou pomalu pfikapavejte k roztoku HCI a vyvijejici se plynny HCI zavadéjte do roztoku NaCl,
kde se bude vytvaret kyseliny chlorovodikova.

e V dusledku sniZzeni rozpustnosti NaCl v roztoku kyseliny chlorovodikové se bude postupné vylucovat
krystalicky NaCl.

e Vylouceny NaCl odsajte na frité, promyjte alkoholem, vysuste a zvazte.

e  Vypocitejte maximalné ziskatelné mnozstvi HCI za predpokladu, Ze dehydratace kyseliny chlorovodikové
probiha s relativnim vytézkem 80 %.

e Kwvili omezeni koroze digestofi unikajicim HCI je €elné vylouceny NaCl neizolovat.

e Ztéhoz duvodu by se nepohlceny HCI mohl neutralizovat zavadénim nad 5-10% roztok Na,COj
v 1 litrové Erlenmeyerové baiice.

Poznamka:

Aparatura pouzita pro piipravu plynného HCI predstavuje v syntetické chemii Casto uzivané zafizeni
sestavajici ze dvou nebo vicehrdlé bariky, ptikapavaci nalevky a zpétného chladie, pfip. i mechanického
michadla, a dal$ich dopliikti. Umoznuje regulované miseni pevného a kapalného nebo dvou kapalnych reaktantt
pfi kontrolované teploté.
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Obr 2-30 Aparatura pro p¥ipravu plynného HCI1




7.1.2  Vyvoj plynu v Kippové pristroji

Ukoly:
1.V Kippoveé pfistroji naplnéném CaCOj a kyselinou chlorovodikovou
vyvijejte plynny CO,.
2. Zavadénim CO,do 1% roztoku Ba(OH), vysrazejte BaCOs.

Pracovni postup

e Do 50 cm® kadinky odméfte odmérnym vélcem 10 cm® 1% roztoku
Ba(OH), a 10 cm? destilované vody.

e Otevienim plynopudného kohoutu uvedte do chodu Kipptv piistroj a
mirny proud vyvijeného CO, zavadéjte do roztoku Ba(OH),.

e Pozorujte srazeni bilého nerozpustného BaCOj; a po cca 30 vtetinach
kohout opét uzavrete.

e Pozorujte pohyb zfedéné kyseliny v Kippové pfistroji po uzavieni
plynopudného kohoutu a do laboratorniho deniku si zaznamenejte
princip jeho ¢innosti. Také uved’te ptehled plynt, které lze v Kippove
pristroji vyvijet.

:——I;:ﬂiliil

Obr 2-31 Kippiiv p¥istroj pro
vyvijeni plyni
7.2 Aparatura pro zah¥ivani pod zpétnym chladi¢em (reflux)

Mnohé syntézy a jiné laboratorni operace vyzaduji dlouhodobé zahiivani jedné nebo vice latek ve
vhodném rozpoustédle pii zvolené teploté, kterou je Casto teplota varu rozpoustédla. Ve skutecnosti se jedna o
teplotu ponékud vyssi, ponévadz zahiivame roztok a ne Cisté rozpoustédlo. Hlavni vyhodou vsak je, Ze tato
teplota zlstava konstantni a neni tfeba ji néjakym zpusobem regulovat. Aby se rozpoustédlo pii zahfivani
neodpafovalo do atmosféry, vyuZziva se k tomuto ucelu jednoducha aparatura sestavajici zpravidla z jednohrdlé
destilacni baniky s nasazenym zpétnym chladi¢em. V chladic¢i kondenzuji pary vrouciho rozpoustédla, které stéka
zpét do banky (tzv. zpétny tok = reflux). Je-li tfeba zajistit ochranu vrouci smési pied vzdu$nou vlhkosti, Ize
k hornimu zabrusu chladi¢e pfipojit trubici (tzv. chlorkalciovy uzavér) naplnénou vhodnym vysousedlem, napf.
CaCl,. Michani miizeme zabezpecit pomoci magnetické michacky, ktera soucasné zajistuje také ohtev batiky
nebo pro baiiky s oblym dnem pouZzijeme topné hnizdo vhodné velikosti.

Viz. Kapitola 2.2.3 Krystalizace, obrazek 2-19

7.3 Aparatura pro sledovani teploty reakéni smési

P1i syntéze organickych latek se casto pouziva jako reakéni nadoba barka s vice hrdly. Hrdla umoziuji
pfidani teploméru ke kontinualnimu sledovani teploty reakéni smési, kterd se méni béhem piidavani dalsi latky
do reakéni smési. K takovému ucelu Casto pouzivame ptikapavaci nalevky, coz jsou Siroké sklenéné trubice
opatfené na jedné strané¢ kohoutem a na horni strané¢ zabrusem s odpovidajici zatkou. Piikapavaci nalevka je
spojena s reakéni bankou zabrusem, ktery je umistén pod prikapavacim kohoutem.

Ukoly:
1. Sestavte aparaturu pro sledovani teploty reakéni smési (obr 2-32)
2. Pomoci laboratorniho teploméru zjistéte teplotu vaiiciho ethanolu.
3. Pomoci laboratorniho teploméru zjistéte teplotu vafici smési ethanol/voda.

Pracovni postup

e Na stojan polozte zvedacek a pomoci Sroubu jej zvednéte asi o 10 cm. Na né&j polozte magnetickou
michacku.

e Do trojhrdlé baiiky o objemu 250 cm® s rovnym dnem vlozte teflonové michadlo a vlijte 50 cm®
ethanolu, ktery odméfite odmérnym valcem. Baiiku poloZte na michacku a uchyt'te drzakem na stojan.

e Na chladi¢ pfipojte hadice pro ptivod a odvod vody a zasufite ho do prostiedniho zabrusu NZ 29/32
trojhrdlé banky. Chladi¢ ve stfedni Casti pfipevnéte drzakem a svorkou na stojan, pustte vodu do
chladice.
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Sklenénou trubicku se zabrusem NZ 14/19 (tzv. zabrusové jadro) opatiete tésnici gumovou hadickou a
vsuiite do né&j teplomér. Takto upravené jadro vlozte do jednoho z bocnich zdbrusi NZ14 barnky.
Teplomér upravte tak, aby byl rezervoar teploméru zcela ponofen v ethanolu. Pozor — michadélko
nesmi narazet do teploméru.

Do druhé¢ho NZ14 zabrusu zasurite prikapavaci nalevku opatfenou kovovou svorkou. Pfed upevnénim
ptikapavaci ndlevky zkontrolujte, zda je jeji kohout utazen, zaroven vSak musi byt dostate¢né¢ volny,
aby se jim dalo pohodlné¢ manipulovat. Pomoci nalevky vlejte do pfikapavaci nalevky (!!!zavieny
kohout!!!) 50 cm? destilované vody.

Zapnéte magnetickou michacku, nastavte otacky michadélka, teplotu ohievu na 250 °C. Pockejte, az
ethanol zaéne vfit, odeététe na teploméru teplotu varu.

Potom pomalu pfidejte z piikapavaci nalevky vodu, pockejte, az smés zacne vafit a opét odectéte
teplotu varu.

Po vychladnuti aparaturu rozeberte. Smés ethanol/voda vylijte do odpadni lahve.

Liebiglv chladié

Prikapavaci nalevka
s vyrovnavanim tlaku

Teflonovy kohout

R

Zabrusové jadro

s pretazenou gumou §,“_ Kovova svorka

-«——Trojhrdla banka
Teflonové michadlo

Elektromagneticka
michacka

Aparatura pro sledovani teploty reakéni smési

Obr 2-32 Aparatura s trojhrdlou baiikou, teplomérem a prikapavaci nalevkou
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8 ANALYTICKE A IDENTIFIKACNI METODY

8.1 Refraktometrické uréeni indexu lomu

Index lomu kapalin je jejich charakteristickou fyzikalni vlastnosti. Pro Cisté kapaliny je, pfi dané teploté
a vlnové délce pouzitého svétla, konstantou, kterou lze vyuzit k jejich identifikaci. Tabelované tidaje pro
jednotlivé kapaliny jsou uvadény zpravidla ve formé np®, coz piedstavuje hodnotu indexu lomu m&teného pfi
20 °C ve svétle sodikové vybojky. Pokud byly podminky méfeni jiné, je to v tabulkach uvedeno. Index lomu
smési kapalin vykazuje aditivni vlastnosti, tzn. index lomu smési je vazenym pramérem indext lomu kapalin,
které smés tvofi. Index lomu métime na Abbého refraktometru (obr 2-33)

8.1.1 Urceni indexu lomu destilované vody.

Ukol: Zméite index lomu destilované vody ziskané destilaci vodného roztoku skalice modré a porovnejte
ziskanou hodnotu indexu lomu s tabelovanou hodnotou.

Pracovni postup

e Tamponem namocenym Vv ethanolu olistime oba hranoly Abbého refraktometru (obr 2-33) a v piipadé
presného méfeni je pomoci termostatu vytemperujeme na teplotu 20 °C.

e Na spodni hranol ve vodorovné poloze Pasteurovou pipetkou opatfenou pipetovacim prstem nebo balonkem
naneseme nékolik kapek métené kapaliny a okamzité na néj pfitiskneme horni hranol, ktery zajistime
zamkem. Pfi spravném postupu vznikne mezi hranoly souvislé vrstvicka kapaliny, ktera ndm umozni pfesné
zméfeni indexu lomu. U tékavych kapalin (aceton, methanol) je tfeba méfit co nejrychleji, ponévadz se
rychle odpatuji. V pfipadé méfeni indexu lomu jejich roztoki mize proto dochazet k postupnému ubytku
jejich koncentrace a tudiz i ke zméné indexu lomu.

e  Pomoci stolni halogenové lampicky a pohyblivého zrcatka nastavime jasné a stejnomérné osvétleni zorného
pole viditelné v okularu refraktometru. Neni-li zorné pole rozd€leno na dvé ¢asti barevnym rozhranim,
nastavime toto rozhrani ota¢enim knofliku na levém boku refraktometru. Otacenim knofliku na pravé strané
rozhrani zaostfime a odstranime jeho barevné okoli.

e  Ostré rozhrani mezi tmavou a osvétlenou ¢asti zorného pole otac¢enim levého knofliku nastavime piesné na
stfed4 nitkového kfize a na stupnici vlevém okularu odecteme hodnotu indexu lomu s pfesnosti
1.107.

8.1.2 Urceni indexu lomu vzorku neznamé liatky.
Ukol : Pomoci indexu lomu identifikujte vzorek neznamé latky.
Pracovni postup

e Ve cviCeni jsou k dispozici vzorky nasledujicich sloucenin, které je nutno pfed méfenim indexu lomu
vytemperovat na 20 °C: destilovana voda, ethanol, aceton, toluen, methanol, ethylacetat, cyklohexan,
n-butanol, heptan, xylen. U vSech t&chto latek vyhledejte tabelované hodnoty indexu lomu.

e Vyberte z nich 2 vzorky, zméite jejich index lomu na Abbého refraktometru a vysledky zapiste do tabulky.

e Postupujte podle navodu Glohy 2.8.1.1

e Porovnanim naméfenych hodnot indexu lomu s tabelovanymi hodnotami np® pro vybrané kapaliny se
pokuste zjistit, o jakou latku se jedna.

e Tabelované indexy lomu naleznete témét v kazdém katalogu chemikalii (napt. Aldrich, Fluka) nebo
v publikaci ,, Tabulky organickych sloucenin®, SNTL, Praha 1985.
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8.2 Odmérna analyza, alkalimetricka titrace

Odmérna analyza (volumetrie) piedstavuje metodu kvantitativni chemické analyzy, pii niz K roztoku
stanovované latky (analytu) je z byrety po kapkach pfidavan odmérny roztok titracniho Cinidla. Titruje se tak
dlouho, dokud chemicka reakce mezi analytem a titracnim ¢inidlem kvantitativné neprob&hne, tedy dokud neni
dosazeno tzv. ekvivalenéniho bodu. Okamzik jeho dosazeni lze uréit bud’ vizualné pomoci indikatoru, ktery
v ekvivalen¢nim bodé vyrazn€¢ zméni zbarveni, anebo elektrometricky, napi. pomoci konduktometrie nebo
potenciometrie. Ze spotieby odmérného roztoku o presné znamé koncentraci a znalosti stechiometrie probihajici
reakce 1ze potom vypocitat mnozstvi stanovované latky.

Aby odmérna analyza umoznila pfesnd stanoveni, musime znat piesnou koncentraci odmérnych
roztoku. Jsou-li latky uzivané jako titra¢ni ¢inidla dostate¢né Cisté a maji-li definované slozeni (napt. NaCl nebo
H,C,0,-2H,0), Ize rozpusténim jejich navazky ve vodé a ziedénim roztoku na presné znamy objem odmérné
barky ziskat roztok o pfesné uréené molarni koncentraci. Jde-1i vSak o latky, které nemaji dostatecné definované
slozeni (napt. H,SO, nebo NaOH), mlzeme pfipravit jejich roztoky pouze o pfiblizné koncentraci. Jejich
pfesnou koncentraci, tzv. titr, potom urujeme na zakladé jejich spotieby pii reakci s piesné znamymi
navazkami dobie definovanych sloucenin, které se oznaduji jako volumetrické standardy. Titr roztoku pak
mutizeme vyjadiit jeho faktorem.

Faktor roztoku je bezrozmémé &islo blizké 1, které udavé, kolika cm® roztoku o presné koncentraci
odpovida 1 cm® roztoku o piiblizné koncentraci. Vynasobime-li tedy faktorem objem roztoku o piiblizné
koncentraci, vypocitame tomuto mnozstvi odpovidajici objem roztoku o pfesné koncentraci. Lze to chapat i tak,
ze soucin faktoru a ptiblizné koncentrace je roven piesné koncentraci odmérného roztoku. Faktor roztoku udava,

Pokud je tedy na etiketé oznacujici 0,1M odmérny roztok NaOH uvedena hodnota f = 1,1234, je skute¢na
koncentrace tohoto roztoku 0,1 mol dm™ . 1,1234 = 0,1123 mol dm™,

Podle chemické povahy reakce mezi analytem a odmérnym roztokem lze volumetrickd stanoveni
rozdélit do nésledujicich skupin:

e neutralizaéni (alkalimetrie, acidimetrie)

e  redoxni (jodometrie, manganometrie, bichromatometrie, bromatometrie aj.)
e  komplexometricka (chelatometrie)

e  sraZeci (argentometrie)

8.2.1 Stanoveni faktoru 0,1 molarniho roztoku NaOH

Roztok NaOH o piesné koncentraci (napf. 1M, 0,1M, M = zkratka slova moldarni) neni mozné pfipravit
rozpusténim potiebného mnozstvi tuhého NaOH ve vodé€, protoze NaOH neni bézné€ k dispozici v dostate¢né
¢istém nebo piesné definovaném stavu. Pro alkalimetricke titrace pfipravujeme proto roztok hydroxidu sodného
jen o pFiblizné koncentraci, napf. pfiblizng 0,1 mol dm™ a stanovime jeho faktor.

Ukol y:
1. Pripravte odmérny roztok dihydratu kyseliny §tavelové a vypoditejte jeho pfesnou molarni
koncentraci.
2. Zjistéte faktor cca 0,1 molarniho roztoku NaOH alkalimetrickou titraci dihydratu kyseliny
Stavelové.

Pracovni postup
a) Piiprava pfiblizné 0,1 molarniho (0,1M) roztoku kyseliny §t’avelové

¢ Na analytickych vahdch zvazime lodic¢ku a na ni pak 1,24 az 1,28 g (COOH),2H,0.

e Do hrdla odmémé baiiky (100 cm®) vsuneme néalevku s dlouhou stopkou tak, aby konec stopky nalevky byl
pod kruhovou znackou, ktera udava objem 100 cm®.

e Kyselinu $tavelovou, navazenou na lodi¢ce, beze zbytku splachneme vodou ze stficky do odmérné banky.
Zbytky kyseliny, které ulpi na nalevce, splachneme rovnéz do banky.

e Po rozpusténi kyseliny doplnime baiku vodou po znacku (spodni okraj menisku musi lezet na znacce).
S pouzitim piesné hodnoty navazky vypocitame presnou koncentraci roztoku kyseliny stavelové.
Pfesnou hodnotu koncentrace roztoku kyseliny $tavelové lze vyjadiit souc¢inem deklarované koncentrace
roztoku kyseliny $tavelové (tj. 0,1M) a jejiho faktoru f,, ktery ziskame jako podil skuteéné navazky
dihydratu kyseliny §tavelové m Kk teoretické hodnoté této navazky My, které je zapotiebi pro ptipravu
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100 cm® o koncentraci 0,1 mol dm.

f =M

ox

m
Jestlize  povazujeme  roztok teor kyseliny stavelové za standardni roztok, mizeme vypocitat

presnou moldrni koncentraci Cy pfimo z navazky kyseliny (m) a pfesného objemu jejiho roztoku V ze vztahu:
Cu=m/(M.V).

b) Faktorizace 0,1 molarniho roztoku NaOH

e Byretu naplnime roztokem NaOH, jehoz faktor stanovujeme, a hladinu upravime (bud’ doplnénim roztokem
NaOH nebo vypusténim nadbyte¢ného roztoku) na znacku 0 cm®,

e Do titratni baiiky napipetujeme 10,0 cm?® piipraveného standardniho roztoku (COOH),.2H,O (pipetu timto
roztokem nejprve proplachneme)

e Ptfidame 2 - 3 kapky roztoku fenolftaleinu a za stalého promichévani roztokem v baiice titrujeme hydroxidem
z byrety do riizovo-fialového zbarveni. Objem spotiebovaného roztoku NaOH odecteme s presnosti na
0,05 cm”.

e Titraci provedeme celkem 3x (spotieby Vi, V, a V3) a z téchto tii titraci vypoéteme primérnou hodnotu
spotieby hydroxidu Vaon -

V, V, V3 VNaoH Faktor
[cm] [cm?] [cm] [cm?] 0,1M NaOH

e Pro vypocet faktoru pouZijeme rovnici:

A - Vox* Tox* Cox = A * VNaoH * TNaoH * CNaoH ; kde  fox * Cox = Cm

kde V. je objem napipetovaného roztoku kyseliny §tavelové, co je jeji deklarovana koncentrace (tedy
zde 0,1M), fox je jeji faktor (viz pfedchozi odstavec);

Vnaow je prumérna spotieba roztoku NaOH ptfi titraci, Cnaon j€ jeho deklarovana koncentrace (0,1M) a
fnaon j€ jeho faktor.

Faktor A je celo¢iselny koeficient, ktery vyplyva ze stechiometrie neutralizani rovnice
(COOH)22 H20 + 2NaOH - Naz(COO)g + 4 H,0
Poznimka

Pfi peclivé praci jsou spotfeby 0,1 molarniho roztoku NaOH pii jednotlivych titracich prakticky shodné a
rozdily mezi nimi nepfevysuji 0,1 cm®. Pokud by se spotteby hydroxidu ligily vice, proved'te dalii titraci téhoz
roztoku a pro vypocet Vy,on pouzijte tfi nejméné odlisné spotieby.

8.2.2 Stanoveni piesné molarni koncentrace kyseliny chlorovodikové alkalimetrickou titraci

Ukoly.
1. Provedte alkalimetrickou titraci ptiblizné¢ 0,15 molarniho roztoku HCI 0,1 molarnim odmérnym
roztokem NaOH.
2. Na zakladé znamé neutralizacni reakce a spotfeby odmérného roztoku NaOH vypoctéte presnou molarni
koncentraci roztoku HCI.

Doporuceni: Pred praktickym provedenim tikolu je tieba se seznamit se zdsadami prace s odmérnym sklem viz
kapitola 1.2. OBJEM




Pracovni postup

Do suché kadinky nalijte ze zasobni lahve asi 50 cm® roztoku HCI o neznamé koncentraci. Z této kadinky
odméite proplachnutou pipetou do ti titradnich bandk po 10 cm® roztoku HCI (Kyselinu nasavejte pomoci
pipetovaciho balonku). Ke kazdému odméfenému roztoku ptidejte tii kapky roztoku fenolftaleinu a stény
baiiky splachnéte destilovanou vodou.

Byretu proplachnéte malym mnoZstvim odmérného roztoku 0,1M NaOH a napliite ji nad znacku 0 cm®,
Ptipadnou vzduchovou bublinu nad ustim byrety odstraiite kratkym, ale raznym otevienim kohoutu.

Hladinu kapaliny v byreté nastavte pi‘esné na znacku ,,0%.

Ztitrujte kyselinu v prvni titraéni bafice roztokem hydroxidu z byrety. V ekvivalenénim bodé zbarvi jedina
kapka odmérného roztoku obsah banky rizovo-fialové, ponévadz fenolftalein ma barevny piechod v rozmezi
pH 8,2 — 9,8. Po jeho dosazeni ode&téte na byret& polohu menisku s presnosti na 0,05 cm?®.

Obdobneé ztitrujte i obsah dvou zbyvajicich ban€k. Spotfeba odmérného roztoku na titraci by méla byt stejna
jako pfi prvni titraci. Proto mtizete z byrety vypustit najednou tolik roztoku, kolik ¢inila pfedchozi spotieba
na prvni titraci zmensena cca o 1 cm®. Pak pfidavejte odmémy roztok z byrety po kapkach az do
ekvivalenéniho bodu. Pokud se jednotlivé spotfeby lisi o vice nez 0,5 cm®, proved'te &tvrtou titraci a nejvice
odlisnou spotiebu z dal§iho vypoctu vypustte. Z primérné spotieby vypoctéte piesnou molarni koncentraci
roztoku HCI.

U nejzdatilejsiho vzorku proved'te kontrolu pH potenciometricky pomoci pH-metru.

Zbyvajici roztok hydroxidu z byrety vypust'te a vylijte do vylevky. VSechno pouZité sklo peclivé vymyjte
vodou a odmérné sklo ponechte vyschnout na vzduchu.

Byreta s piimym

F y kohoutem
" "

Podlozka pod
titracni bariku

Aparatura pro titraci

Obr 2-33 Titra¢ni aparatura-byreta s pfimym teflonovym kohoutem

39




8.3  Urceni pH vodnych roztokii pomoci pH-metru a indikatorovych papirki

Hodnota pH vodnych roztokii nds informuje o aktualni rovnovdze mezi ionty HzO" a OH". Tuto
dulezitou veli¢inu lze stanovit orienta¢né s pfesnosti na 1,0 pH pomoci univerzalniho indikatorového papirku.
Presnéji lze pH zjistit pomoci papirki, které jsou Vv ziZeném intervalu, napf. 1,5 — 3,0 pH, schopny méfit
S pfesnosti 0,3 pH. Mnohem piesnéji mizeme pH roztoku urCit potenciometricky pomoci elektrod, jejichz
potencidl zavisi na koncentraci H3O" iontd. Ten porovnavame s potencidlem referenéni elektrody, napt. Ag/AgCl
(tzv. argentchloridova elektroda), prostfednictvim milivoltmetru. Specializované pfistroje pro tato méfeni se
nazyvaji pH-metry a umozituji méfit pH s presnosti 1.10™ — 1.10° pH.

Ukoly:
1. Pomoci pH-metru urete pH neutralizovanych roztok ze cviceni 8.2.2.
2. Pro porovnani zméite pH také pomoci univerzalniho indikatorového papirku (rozmezi pH 1-14) a
pomoci papirku se ziizenym rozsahem pH 8-10.

Pracovni postup

e  Neutralizovany roztok pfelijte do malé 25ml kadinky.

e  Zmeéite pH tohoto roztoku pH metrem podle piislusného navodu (obr 2-35).

e  Urcete jeho pH i pomoci indikatorovych papirkl. Jejich zbarveni po kontaktu s roztokem porovnejte
S ptilozenou barevnou skalou.

| | memer " roteoo

MP220
pH Metor

pH - metr Mettler Toledo MP 220

Obr 2- 35 Méfeni pH vodnych roztoki
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8.4 Chromatografie na tenké vrstvé (TLC)

Chromatografie nalezi mezi separaéni (dé€lici) metody a je vyuZivana pro kvalitativni analyzu smési,
kontrolu Cistoty latek i pro preparativni déleni a izolaci v malém méfitku. K déleni latek dochazi na fazovém
rozhrani mezi nepohyblivou (staciondrni) a pohyblivou (mobilni) fazi. Z hlediska probihajicich procest lze
chromatografické metody rozdélit na:

e adsorpéni chromatografii, kde k déleni analyzované smési latek dochazi v disledku jejich rozdilné
adsorpce na staciondrni fazi

e rozdélovaci chromatografii, pti niz se slozky smési déli podle svych rozdélovacich koeficientli mezi
kapalnou mobilni fazi a stacionarni kapalnou fazi zakotvenou na pevném nosici, pficemz obé faze
nejsou vzajemné misitelné.

Chromatografie na tenké vrstvé vyuziva k déleni kombinace obou procest a pro rychlost provedeni se
Casto vyuziva ke kvalitativnimu posouzeni slozeni riiznych smési. Komeréné dostupné chromatografické
desti¢ky s nazvy Alufol nebo Silufol, Alugram SIL G s adsorbenty jako jsou oxid hlinity nebo oxid kiemicity
(silikagel), které jsou naneseny na Al-folii, dovoluji snadnou upravu na pozadovany rozmér a v kombinaci
S riznymi vyvijecimi roztoky umoziiuji chromatografické déleni mnoha riznych skupin sloucenin.

Skvrny jednotlivych latek na chromatogramu charakterizujeme tzv. retenénim faktorem, ktery
vypocitame podilem vzdalenosti stfedu skvrny od startu (a) a vzdalenosti ¢ela mobilni faze od startu (b).

a
RF :E

Jeho hodnota se proto miZze pohybovat v rozmezi 0 az 1, ale neni pro danou latku zcela konstantni, ponévadz
zavisi na druhu adsorbentu, slozeni mobilni faze, teploté, atd.

I'Jkoly:

1. Pomoci tenkovrstvé chromatografie zjistéte, zda neznamy vzorek obsahuje N-(2,4-dinitrofenyl)-N-
fenylamin a zhodnot'te jeho Cistotu.

2. Urcete retencni faktor vSech skvrn, které se objevi na chromatogramu. Podle retencniho faktoru urcete,
ktera ze skvrn v neznamém vzorku patii N-(2,4-dinitrofenyl)-N-fenylaminu.
Vzorek miiZze obsahovat tyto dvé pfimési:

/

azobenzen HsCsN=NCgHs

@) O

9,10-fenanthrenchinon Cy4HgO, Q O

Pracovni postup

e Piiprava vyvijeci komirky
Do nadoby uréené pro vyvijeni chromatogramu nalijte do vy$e 0,5 az 1 cm mobiln{ fazi (smés ethylacetat -
hexan v objemovém poméru 1:4). Nadobu té€sné uzaviete a vyckejte, az dojde K nasyceni celého prostoru
komurky parami mobilni faze. K urychleni nasyceni prostoru je dobré stény vyvijeci komory po sténach vylozit
filtra¢nim papirem.

e Piiprava silufolové desticky
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Na silufolové desti¢ce o rozmérech 3 X 6 cm si obyc€ejnou tuzkou nad spodnim okrajem slabé vyznacte misto
startu ve vzdalenosti 1 cm od dolniho a bocnich okrajti desticky. Pfiblizn€ 0,5 cm pod hornim okrajem desticky
souvislou ¢arou naznacte krajni polohu ¢ela mobilni faze obr. 2-36. Misto startu nesmi byt ponofeno v mobilni
fazi.

e Priprava neznamého vzorku a standardu N-(2,4-dinitrofenyl)-N-fenylaminu
K neznamému vzorku v plastové mikrozkumavce pridejte pipetkou par kapek acetonu tak, aby vznikl
nenasyceny roztok. Pozor! Pipetkou se nesmite dotykat vznikajiciho roztoku. Mikrozkumavku uzaviete a
protiepejte. Do jamky kapkovaci desti¢ky Spachtli naneste 3-5 krystalki N-(2,4-dinitrofenyl)-N-fenylamin a
sklenénou pipetkou pfidavejte aceton az do vzniku roztoku. Opét si davejte pozor, at’ pipetku nekontaminujete
vznikajicim roztokem. Pracujte rychle, nebot’ aceton je té€kavy. Je-li tieba, aceton pribézné pridavejte.

e Provedeni chromatografického déleni

Tenkou Kkapilarou o praméru 0,5 mm naneste postupné na vyznaCeny start oba roztoku tak, abyste koncem
kapilary neporusili vrstvu adsorbentu. Mezi skvrnami roztokti musi byt minimalné 1 c¢cm odstup. Nanesené
skvrny maji mit co nejmensi pramér (nejvyse 2 az 3 mm). VZdy po naneseni vzorku na start nechte rozpoustédlo
odpatit a je-li tieba, naneseni vzorku zopakujte. Takto ptipraveny chromatogram pomoci pinzety spustte do
mobilni faze ve vyvijeci komurce, uzaviete ji a pozorujte vyvijeni. Jakmile mobilni faze dosdhne vyznacené
polohy ¢ela, ihned vyjméte desti¢ku z komurky, vyznaéte mékkou tuzkou polohy skvrn a nechte ji v digestoti
vyschnout.

Silufolova desticka se stacionarni fazi Vysledny chromatogram

Obr 2- 36 Popis Silufolové desticky (SiO;) pi‘ed vyvijenim (1, 2 ozna¢uji mista naneseni vzorki) a ukazka
vysledku TLC

e Vypocet reten¢niho faktoru N-(2,4-dinitrofenyl)-N-fenylamin a ptipadnych necistot
Po vyschnuti chromatogramu zméfte s pfesnosti 1 mm vzdalenosti @ a b pro vSechny pozorované skvrny a
vypoctéte z nich prislusné hodnoty RE.

e Identifikujte neznamy vzorek a zhodnot'te jeho Cistotu. Chromatogram pfilozte k zdznamu

Vv laboratornim deniku. Acetonovy roztok vylijte do odpadni lahve, prazdnou pouzitou mikrozkumavku
zlikvidujte do specialniho odpadu na plasty.
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Obr 2- 37 Technika vkladani Silufolové desti¢ky do vyvijeci komory.

Silufolovd destitka se stacionarni fazi
Kapkovaci desticka se vzorkem

Plastova mikrozkumavka Kovova 3pachtle

e S— —

Pasteurova pipeta s pipetovacim balonkem N — g
3 — _,.—vrm""'—wm_.,' SRR T 1 KFemenny stfep na Fezéni kapilér-

Obr 2-38 Pomiicky poti‘ebné k provedeni tenkovrstvé chromatografie (TLC)
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