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Pifedmluva

Predkladand skripta jsou urcena predevSim studentim prvniho ro¢niku oboru Aplikovana
chemie na Katedie fyzikalni chemie Univerzity Palackého v Olomouci. Mize vSak také
poslouzit kazdému, kdo hledd jednoduchy piehled zakladnich laboratornich operaci
a jednoduchych tloh na procviceni.

Tento studijni text byl koncipovan jako ptiru¢ka pro prvni kroky studentli v chemické
laboratofi. Proto je jeho uvod vénovan pravidlim chovani a bezpecnosti prace v chemické
laboratoti a zakladni prvni pomoci. Zbyla cast textu je s ohledem na dosavadni laboratorni
nezkuSenost studentli prvniho ro¢niku sestavena jako jednoduchy ptehled zakladnich
laboratornich ukont, vzdy doplnénych o konkrétni Glohy. Diky témto vybranym tloham si
studenti osvoji predev§sim potiebné manudlni dovednosti, které budou nésledné¢ vyuzivat
béhem svého dalsiho studia.



Laboratorni technika

Obsah
1. Bezpecnostni fad pro praci v chemické [aboratofi............ceceeviieiiiiiiiiniiiniicieseeee 6
2. PIKEO@IAIMY ..ottt et e et et e st e et eeabeebeeeabeenaeeenneeneen 8
T o074 ) 4 0 V0] 1) 2 A USSR 9
I 5 0% 11 003 11 0TSSP PPPRRURPPPR 11
5. Protokol z 1aboratorniho CVICENT.......coouiiiiiiiiiiiiiiiiee e 13
6. Zakladni kony v chemickeé 1aborator .........cccceeciiiiiiiiiiieciieeeee e 14
6.1.  Zahfivani @ chlazeni .........cocooiiiiiiiiii e 14
6.2, Prace $€ SKICIM ....coouiiiiiiiiii e 17
0.3, VAZENT ..ottt ettt b et ettt 21
6.4.  OdMETOVANT ODJEIMT ....eeuviieiiieiieeiieciie ettt et e et eebeessaeebeeeaaeebeessseensaens 22
6.4.1.  KONOLA PIPELY...viiiiiieiieiiieiieeie ettt ettt ettt et e ae e teeebeesseessseessaeenseenaeans 25
7. Filtrace a KrystaliZace .......c.cccvieiuiiiiiiiiieiiciiecte ettt ettt sae e ssaeennee 27
7.1, Priprava a filtrace KoSOu4.......cccviiiiiiiiiiieiii ettt 30
7.2.  Priprava a filtrace Fea[FE(CN)6]3 . ceevierieriieiierieeiiesie ettt 31
8. Dekantace a promyvani Na filtrt...........ceoiiiiiiiiiiiiieieeee e 32
8.1. Dekantace a promyvani srazeniny BaSO4..........cccceeviiiiiiiniiiniiienieciieeeee e 33
8.2. Dekantace a promyvani srazeniny FE(OH)3 ......coooviiriiiiiiniiiiiieiiecieeceee e 34
0. FAZOVE PTECHOAY ....ooevieiiieiieee e ettt et et e s eaea s 35
L2 R I ' TSRS 35
9.1.1.  Stanoveni teploty tdni kyseliny jantarove ..........c..cccceeverieninieniieneeieneenennenn. 36
0.2, VYPATOVANT ...eiiiiiiiiiii ittt ettt ettt et ettt e st e sateesaees 37
0.3, DESHIACE ...eeueieeieieie ettt ettt ettt e beeenteereen 37
9.3.1.  Destilace vody za normalniho tlaku...........ccoooiiiiiiiiiiii, 41
9.3.2. Destilace s vodni parou silic Z KOT€Ni.........cccveeeriieeeiieeeiieeeiee et 42
0.4, SUDBIIMACE ...ttt ettt ettt ettt et s beenaee s 42
9.4.1. Sublimace kofeinu z Cerného €aje........cccouveviiieiiieeiiiecie et 44
9.4.2. Sublimace jodu ze smesi Jod - PISEK ....ccveieeiiieiiieeiieee e 44
TO.  ROZPUSINOST ..eeeeeeiiiieeeitiee ettt ettt e ettt e e e st e e ettt eeeesnsaeeeeenseeeesensseeeeanns 46
10.1.  Stanoveni zavislosti rozpustnosti anorganické soli na teploté............ccceveeveenneen. 47
N I 1 ¢ 1o OSSP PSRRI 49
11.1.  Volumetrické stanoveni obsahu kyseliny benzooveé............ccceeeveevieriienieennennnens 52

4



11.2.  Chelatometrické stanoveni tvrdosti VOAY........ccecvreriiiieriiieeniieeciie e 53

1< OSSR URP SRR 55
12.1.  Odstranéni krystalové vody z hexahydratu chloridu vapenatého .......................... 56
12.2.  Odstranéni koordinacné vazané vody z modré skalice..........c.cccovevrrevrienieenneennnn. 56

| T o v 1T c N 0] ) 1 U USPPRRRRR 58
I3.1. PHPIAVA CO2 cueiiiiiiiiiiieete ettt ettt et e s e 61
13.2.  Priprava a jimani Ho......coocoooiiiiiiiiiiiieceeeee et 62

T4, HUSTOTA ..ottt ettt ettt et s e e be e s e et enaees 63
14.1.  Stanoveni hmotnostni koncentrace H2SO4 méfenim jeji hustoty .........c..cceeeuenneee. 65
14.2.  Stanoveni hustoty Zinku @ CINU ........cccueeiiieiiiiiiieeie e 66

15.  Periodickd tabulka prvKill.........ccooouiiiiiiiiiiiiee e 67

16.  PouZité a doporucené ZATOJE ........c.eevuieruiieriieiieeiieriie ettt ettt et ere et e eaeeneeeneees 68



1. Bezpecnostni fad pro praci v chemické laboratofi

Do laboratofe smi studenti vstupovat jen se souhlasem vyucujiciho a pouze
v laboratornim odévu a obuvi.

V laboratofi se musi studenti chovat tak, aby nezpusobili 4jmu na zdravi sobé nebo
ostatnim a aby jejich vinou nedoslo k poskozeni majetku.

V laboratofi je zakazano jist, pit a koufit. Pii pferuseni nebo ukonceni prace si student
musi vzdy umyt ruce.

Student smi provadét pouze prace schvélené vedoucim cviceni.

Student nesmi provadét opravy a Gpravy na elektrické instalaci a spottebicich.

Pti praci je nutno uzit vSech ochrannych pomitcek, které jsou urceny k danému druhu
prace.

Student musi dodrZovat nésledujici bezpe€nostni pokyny:

a. zachovavat opatrnost pfi manipulaci s laboratornim sklem a pfi jeho umyvani,
chranit se pfed pofezanim; pii zasunovani sklenéné trubicky do zatky nesmi byt
pouzito nasilného tlaku, trubi¢ku navlh¢it, nebo pouzit tuk na zabrusy,

b. zachovavat maximalni opatrnost pfi praci s ziravinami (kyseliny, louhy),

C. pfii praci s nebezpecnymi chemikaliemi (rtut, sirovodik, bily fosfor, brom, ether,
atd.) striktné dodrzovat bezpeCnost prace predepsanou pro tyto chemikalie;
pracovat s nimi vZdy pod dohledem vedouciho cviceni,

d. se zvySenou opatrnosti manipulovat se sklenénymi lahvemi s hoflavinami
a ziravinami,

e. nepokladat zatky od lahvi na pracovni stoly; vzdy mit otevienou pouze jednu lahev
s chemikalii,

f.  pfi manipulaci s latkami ve zkumavkach a nadobéch udrzovat usti odvracené od
sebe 1 od ostatnich; pfesvédCit se o nezdvadnosti pouzivaného nadobi, predevsim
pfi zahiivani,

g. vzdy nalévat kyselinu do vody, nikdy obracené¢ (pfi opacném postupu by mohlo
dojit vlivem okamzitého odpateni vody k rozsttiknuti kyseliny),

h. tuhy hydroxid sypat do vody, nikdy obracené,

i.  nikdy nepipetovat piimo usty, vzdy pouzit balonek, pipetou, nebo vakuum,



t.

pii rozliti ziraviny, nebo jedovaté latky je tfeba ji zneSkodnit ptredepsanym
zpusobem za pouziti ochrannych pomtcek; pii rozliti vétStho mnozstvi upozornit
vedouciho cviCeni,

zbytky jedu likvidovat podle pokynti vedouciho cviceni,

tuhé chemikalie nikdy nebrat do rukou, vzdy je nabirat 1zi¢kou,

s latkami dymajicimi, drazdivymi, nebo jedovatymi vzdy pracovat v dobfe tdhnouci
digestofi,

nezkouset zadnou chemikalii chuti, pii zkousce ¢ichem opatrné pfivanout vypary
mavnutim rukou, nikdy necichat piimo k lahvi,

pii praci s hoflavinami dbat na dobré odvétravani par, zpravidla jsou tézSi nez
vzduch a mohou se vznitit i od vzdaleného plamene nebo tepelného zdroje bez
plamene,

pfi rozliti hoflaviny zhasnout hotéky, intenzivné vétrat; pii rozliti vétsiho mnozstvi
upozornit vedouciho cviceni a opustit laboratof,

pii rozliti rtuti (napf. rozbiti teploméru) vzdy upozornit vedouciho cviceni, ktery ji
zlikviduje,

zachazet opatrné s tlakovymi lahvemi na plyn, chranit je pfed ohiatim a padem;
nepouzivat neoznacené lahve, nebo lahve s poskozenym ventilem,

nemazat ventily ocelovych lahvi olejem, neotirat je mastnym hadrem (mohlo by
dojit k vybuchu),

kontrolovat olejové 1azné, chranit je pred smiSenim s vodou.

8. Po skonceni prace musi student peclivé uzaviit vodu a plyn, vypnout elektrické

spotiebice a uvést pracovni misto do ptivodniho stavu.

9. Student nesmi opustit laboratot bez pfedchoziho dovoleni vedouciho cviceni.



2. Piktogramy

Piktogramy jsou grafické znaky, které obrazové znéazoriiuji sd€leni nebo pojem. Kromé
obecnych piktogramii (zakaz koufeni apod.) se v laboratofi setkavdme s chemickymi
piktogramy (Obr. 1). Tyto piktogramy jsou spole¢né s H a P vétami (R a S véty podle starého
znaceni) umistény na obalech chemikalii a oznacuji jejich nebezpecnost.

GHS 01 GHS 02 GHS 03
Vybu$nina Horlavina Oxidujici plyn

GHS 04 GHS 05 GHS 06
Plyn pod tlakem Zirava latka Toxicka latka
K314
O g &
GHS 08 GHS 09
GHS 07 Nebezpeci pro zdravi Nebezpeci pro Zivotni

Obecny symbol nebezpeci

: prostiedi

Obr. 1: Pfehled pouzivanych piktogramt



3. PoZarni ptfiprava

V chemické laboratotfi se vyskytuje velké mnozstvi hotflavych latek (pfedev§im organicka

cvwr

ptiloZeného plamene pary nad jeji hladinou) lze rozd¢lit hotlaviny do ¢ty tfid nebezpecnosti.

I.  bod vzplanuti do 21 °C napf. aceton, sirouhlik

II.  bod vzplanuti mezi 21 °C a 55 °C napf. petrolej, styren
III.  bod vzplanuti mezi 55 °C a 100 °C napf. motorova nafta
IV.  bod vzplanuti mezi 100 °C a 250 °C napf. anilin, nitrobenzen

Protoze tyto latky zvysSuji riziko pozéaru, je tieba dbat maximalni opatrnosti a striktné
dodrZovat pravidla pro manipulaci s témito latkami:

e Zamezit styku hoflaviny a jejich par s otevienym ohném nebo elektrickou jiskrou.

e Je-li nutné hoflavinu zahtivat, pouzivat k tomu elektrické vatice, topna hnizda nebo
topné lazné s kapalnym médiem. Vzdy pouzivat varné kaminky.

e S hoflavinami pracovat v digestofi, aby se zabranilo Uiniku par do prostoru laboratofe.

e Hoflaviny uchovévat vzdy ve spravné oznacenych lahvich.

e Skladovat hotlaviny v chladnych, dobie vétranych mistnostech.

Dojde-li ke vzniku pozaru, je nutné zachovat klid a s chladnou hlavou vyfesit danou situaci.
Nikdy vsak nepfecefiovat své vlastni sily, aby nedoslo ke zbyte¢nému zranéni. Skody na
majetku jsou vzdy pfijatelnéj$i nez Skody na zdravi. Bezprostfedné informovat vedouciho
cvieni:

e Je-li néjaka osoba zasazena plameny, je tfeba ji ithned pomoci sundanim, nebo
uhaSenim (napf. valenim po zemi, nikdy nebé¢hat!) hoticiho odévu.

e Vypnout plyn a elektiinu a z dosahu ohn¢ odstranit hotlavé latky a materialy.

e Malé lokalni pozary uhasit jednoduchymi pomtickami (zabranit pristupu kysliku
napf. mokrym hadrem).

e V¢tsi pozary hasit dle moznosti piskem, vodou, nebo vhodnym hasicim pfistrojem.

e K pozérim, které neni mozné uhasit vlastnimi silami, volat hasice na telefonni lince
150.

Je-1i nutné pouzit k haseni hasici pfistroj, je tfeba zvolit spravny typ, aby nedoslo k urazu
osoby obsluhujici hasici pfistroj.

Vodni hasici pristroj

Je vhodny pro haseni pevnych materialt, jako jsou napft. dievo, papir. Hodi se také pro haseni
alkoholli. Nehodi se vSak k haseni benzinu ¢i nafty, hoflavych plyni a cennych materiali,
které¢ by byly vodou zni¢eny. Vodni hasici pfistroj se nesmi pouzit pro haSeni elektrickych



zatizeni pod proudem, tukl a olejl, latek prudce reagujicich s vodou (pfedevsim lehkych
a horlavych alkalickych kova, které pti reakci s vodou uvoliiuji hotlavé plyny). Obecné neni
vodni hasici pfistroj ptili§ vhodny pro pouZiti v chemické laboratofi.

Pénovy hasici pristroj

Ma podobné vyuziti jako vodni hasici ptistroj. Je tedy vhodny pro haseni pevnych materialti.
Navic je jim oproti vodnimu hasicimu pfistroji mozné hasit benzin, naftu, oleje a tuky. Neni
vhodny pro haSeni hotlavych plynt a latek dobte se misicich s vodou. Protoze péna obsahuje
vodu, nesmi se timto hasicim pfistrojem, stejné¢ jako vodnim, hasit elektrickd zatizeni pod
proudem a latky prudce reagujici s vodou (pfedevsim lehké a hotlavé alkalické kovy). Obecné
neni pénovy hasici pfistroj ptili§ vhodny pro pouziti v chemické laboratofi.

Halotronove hasici pristroje

Jedna se o hasici pfistroje, které nahradily dfive pouzivané piistroje halonové (lisi se naplni).
Je mozné jimi hasit prakticky vSechno s vyjimkou pevnych Zhnoucich latek. Nesmi se vSak
pouzivat v uzavienych prostorach bez vétrani. Proto nejsou pfiili§ vhodné k haseni pozart
v chemickych laboratofich a uplatnéni nachézeji predevs§im pfti haSeni pozarti automobili.

Praskovy hasici pristroj

Praskové hasici pfistroje maji veliky aplikacni potencidl. Lze jimi hasit elektrickd zatizeni pod
proudem, hotlavé plyny, benzin, naftu ¢i oleje, pevné materialy a elektroniku. Nehodi se pro
haSeni dfeva, uhli a textilii, protoze je material sice uhasen, ale mize dale Zhnout a znovu se
rozhotet. PraSkové hasici pfistroje se nesmi pouzivat k haSeni lehkych a hotlavych
alkalickych kovi.

Snéhovy hasici pristroj

Sn¢hovym hasicim pfistrojem je lze hasit elektricka zatizeni pod proudem, hotlavé plyny,
hotlavé kapaliny a pevné hotlavé latky. Nehodi se pro haseni dieva, uhli a textilii. Nesmi byt
pouzit pro haseni alkalickych kovti, hoflavého prachu a sypkych latek. Snéhovy hasici pfistroj
je ze v8ech uvedenych nejvhodnéjsi pro haseni pozaru v chemické laboratoti. POZOR: Snih je
tvofen oxidem uhli¢itym. Je tedy tfeba po haseni dikladné vyvétrat. Pfi pouzivani snéhového
hasiciho pfistroje je nutné drzet hubici na vyznaceném misté. Pfi expanzi plynu dochazi
k jeho ochlazeni az na teplotu —76 °C a mohlo by dojit k ,,popaleni mrazem®.
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4. Prvni pomoc

Dojde-li ke zranéni v chemické laboratofi, je tfeba se zachovat podle obecnych zasad prvni
pomoci. Priority pak jsou:

1. zachranit zivot,
1i.  zabranit zhorSeni zdravotniho stavu,
iii.  urychlit zotaveni.

Nejcast¢jsi urazy v chemické laboratoii jsou pofFezani a popaleni. Malé fezné rany
vydezinfikujeme 3% roztokem peroxidu vodiku a obvazeme. Dochazi-li k mohutnéjSimu
krvéaceni, je tieba, je-li to mozné, krvacejici ¢ast téla zvednout nad uroven srdce. Nasledné
pouzit na krvécejici misto tlakovy obvaz a zavolat zdchrannou sluzbu na telefonnim ¢isle 155.
V pfipad€é popaélenin je v prvni fadé nutno postizeného vyprostit z dosahu zdroje tepla.
Tzn. uhasit hotici odév, odstranit odév polity horkou kapalinou. Je-li v§ak odév ptiSkvaten ke
kazi, nikdy jej ndsilim nestrhavame! Popéalené misto ihned po expozici chladime studenou
vodou (alespoit 10 minut), ¢imz je mozné omezit hloubku popaleniny. Nasledné je mozné
popaleniny osettit vhodnym ptipravkem, jako je napt. Panthenol. Je-li zasazena vétsi ¢ast téla,
nebo jsou popaleniny vaznéjsiho charakteru, je tfeba vyhledat 1ékafskou pomoc.

Dal$im moznym turazem je poleptani. Opét je nezbytné nejprve odstranit zdroj Ziraviny
a sundat potiisnény odév. Nasledné¢ je nutné postizené misto oplachovat vodou (alespoil
15 minut). Znédme-li povahu ziraviny, vlivem které doslo k poleptani, mizeme po ditkladném
oplachu postizeného mista ptilozit sterilni obvaz navlhéeny do neutraliza¢niho roztoku.
V ptipadé poleptani kyselinou tvofi neutralizani roztok 5% roztok hydrogenuhli¢itanu
sodného. V piipad¢ poleptani zdsadou se jedna o 3% roztok kyseliny citronové nebo octové.
Vyjimku tvofi poleptani bromem. V tom piipadé€ se pouziva 10% roztok thiosiranu sodného.
Nejste-1i si jisti pouzitim neutraliza¢niho roztoku, omyvejte ranu pouze proudem tekouci
vyhledat neprodlené 1ékaiskou pomoc. Pii zasazeni oka je tfeba oko okamzité zadit
vyplachovat tekouci vodou (alespont 15 minut). Nikdy se nesmi pouzivat zadnych
neutralizacnich roztokti. Maximalné je mozné pouzit piipravky urcené k vyplachu o¢i (ophtal)
a poté ihned vyhledat 1¢katskou pomoc. Je-li zasazené oko kiecovité sevieno, je vhodné ho
pfimétenou silou oteviit, aby bylo mozné ho vyplachnout.

Pti poziti chemikalie zalezi prvni pomoc na jejim druhu. Obecné spociva prvni pomoc ve
vyvolani zvraceni. Pied tim je vhodné podat pal litru vody (nejlépe teplé se soli), coz zvraceni
usnadni. Zvraceni se vSak v zadném piipadé nevyvolava pii poziti Ziravin (z didvodu
opcétovného poleptani sliznic), pénivych latek a nékterych uhlovodikii jako jsou benzin c¢i
petrolej (nebezpe€i zpétného vdechnuti). Zvraceni se také nesmi vyvoldvat u osob
v bezvédomi. Po vyzvraceni je vhodné podat 10-20 tablet aktivniho uhli rozmichanych
v malém mnozstvi vody. Pfi poziti chemikalie je vzdy nutné zajistit odbornou lékaiskou
pomoc.

11



Pti nadychani Skodlivé latky je nutné pierusit jeji ptisobeni tak, ze se postizena osoba
piemisti na Cisty vzduch. Postizenou osobu je nutné zajistit proti prochladnuti, udrzovat jeji
zivotni funkce a vyhledat 1ékafskou pomoc. V nékterych pifipadech mize pomoci vyplach
nosni a Ustni dutiny.
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5. Protokol z laboratorniho cvi¢eni

Protokol z laboratorniho cviceni slouzi jako zdznamnik postupu prace, jejiho pozorovani
a vyhodnoceni. Kazdy protokol by mél byt tak struény a prehledny, aby z né¢j mohl kdokoliv
vyCist, o jakou praci Slo a kjakym vysledkim se autor protokolu dopracoval. Podle
laboratorniho protokolu by pak mélo byt mozné praci zopakovat.

jméno
ro¢nik, obor
datum provedeni tlohy
Nazev ulohy

1. Ukol
(text zarovnany do bloku)

2. Chemikalie
chlorid sodny, NaCl, p.a.; kyselina chlorovodikova 35%, HCI, technicka; atd.
(text zarovnany do bloku)

3. Pomiicky
pouzité sklo, vybaveni, apod.
(text zarovnany do bloku)

4. Nakres aparatury
obrazek nakresleny v programu ChemSketch
(zarovnany doprostied)

5. Princip ulohy a pracovni postup
strucny postup prace, mize byt i v bodech
(text zarovnany do bloku)

6. Chemické rovnice
rovnice, piip. schémata vyjadiujici chemické pochody probihajici v dané tiloze
(zarovnané na stred)

3 Cu + 8 HNO3 — 3 Cu(NOs)2 + 2 NO + 4 H.0

7. Vypoéty a navazky
navazky vychozich latek, vypocet teoretického vytézku, navazka praktického vytézku,
vypocet vybérové smérodatné odchylky
(vzorce a vypocty vytvorené v editoru rovnic)

8. Zavér, zobecnéni
(text zarovnany do bloku)

13



6. Zékladni tkony v chemické laboratofi

6.1. Zahtivani a chlazeni

Pii mnohych laboratornich pracich potiebujeme v chemické laboratofi néco ohfat, nebo
naopak ochladit. Zahtivani je tfeba pro ukony, jako jsou destilace, stanoveni teploty tani,
stanoveni teploty varu, nékteré typy krystalizaci, suseni, zihani, rozpousténi nebo k dodani
dostateCné energie pro probéhnuti chemické reakce. Chlazeni je vyuzivano opét pii
destilacich, krystalizacich, pii suSeni plynli, pro uchovavani latek nebo pro zastaveni
chemické reakce. V bé€Zné chemické laboratofi mame k dispozici nékolik zdroji tepla
a moznosti chlazeni.

Zdrojem tepla muze byt v chemické laboratofi, elektricky proud, laboratofi plyn, rozvod
horké vody. Podle vlastnosti zahtivané latky, poZzadované teploty a pozadavki na regulaci pak
vybirame vhodny zdroj.

Elektricky proud, resp. elektrické spotiebice, jsou nejbeznéji vyuzivanymi zdroji tepla.
Jejich nesporna vyhoda spociva vtom, ze nepracujeme s otevienym ohném, jsou tedy
teplota. Mezi nejCastéji pouzivané elektrické spotiebice patii elektrické varice, topnd hnizda,
vyhtivané plotynky kombinované s elektromagnetickymi michackami, elektrické susarny ¢i
muflové pece. Podstatnou ¢ast elektrickych spotfebici pak tvofi vodni a olejové lazné
s termostaty, které jsou vyhiivany topnou spirdlou (pfi praci s olejovou lazni je tfeba dat
pozor na to, aby se do ni nedostala voda, protoze by mohlo dojit k rozstiiknuti velmi horkého
oleje). Elektrického proudu vyuzivaji téz infralampy pouzivané napi. k suseni praskovych
latek.

Obr. 2: Topné hnizdo a michacka s vyhtivanou plotynkou

Druhym nepostradatelnym zdrojem tepla je plyn, ktery se spaluje v plynovych kahanech.
V laboratofi se miizeme b&zné setkat se tfemi typy kahantli. Jedna se o Bunseniiv a Mékertv
kahan (Obr. 3). Tyto kahany se lisi svou konstrukci a tedy i rozdilnou maximalni teplotou,
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kter¢ muzeme jejich pomoci dosahnout. Nejchladnéjsi plamen méa Bunsenv kahan,
nejteplejsi pak Mékertiv. Postup pro zapaleni kahanu je nasledujici:

e otoc¢ime objimku regulace vzduchu tak, abychom zamezili jeho pritoku,

e otevieme piivod plynu (plyn otevirdme vzdy na maximum, je-li tfeba, regulujeme jeho
pratok kohoutem na kahanu),

e zapalkou z boku zapalime plyn, ktery hofi svitivym plamenem,

e otocenim objimky regulujeme ptivod vzduchu tak, aby plamen hotel modrym
nesvitivym plamenem.

Plamen kahanu neni vSude stejn¢ horky, ale podle jeho teploty a barvy rozliSujeme dva
sektory. Jedna se o chladné tmavé jadro, tzv. redukéni kuzel, obsahujici nespalenou smés
vzduchu a plynu, a nesvitivy obal, ve kterém dochazi k dokonalej$imu spalovani smési a tim
k dosazeni vyssi teploty. Se zvétSujicim se podilem vzduchu ve spalované smési dochazi ke
zkracovani kuzele, coz muze vést v krajnim piipadé k jevu oznacovanému jako zaskocCeni
plamene. V tomto ptipadé zacne hotfet smés plyn/vzduch uvnitf kahanu, coZz se projevi
zezelenanim plamene a vydavanim charakteristického chréivého zvuku. V tom piipadé je
nutné kahan vypnout a pted dalsi praci ho nechat vychladnout.

| @
A= _E=

Obr. 3: Bunsenuv (a) a Mékertv (b) kahan

Poslednim uvedenym zdrojem tepla je rozvod horké vody. Tepla voda z kohoutku sice neméa
ptili§ vysokou teplotu, v mnohych ptipadech vSak jeji teplota dostacuje. Horkou vodu
z kohoutku, jako ohfivaci médium, je mozné pouzit napi. zahiati obsahu banky pfi
rozpousténi latek, které¢ se ve studené vodé nerozpoustéji, nebo jejich rozpousténi trvd moc
dlouho.

Pro chlazeni latek v chemické laboratofi l1ze pouzit elektrickd zatizeni, vodovodni vodu, led
nebo chladici smési skladajice se z ledu a ptidané soli, pevny CO: (suchy led), nebo kapalny
dusik.
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Vodovodni voda se vyuziva pfedevSim jako médium do chladict pfi nejraznéjSich typech
destilaci. Pfipadn¢ k ochlazeni horkych latek na laboratorni teplotu.

Elektricka zafizeni se nepouzivaji ani tak k samotnému chlazeni, jako spis k prechovavani
latek za nizké teploty. K tomuto ucelu slouzi laboratorni chladni¢ky a mraznicky. DalSim
typem elektrického spotiebi¢e je vyrobnik ledu. K chlazeni se vSak nepouziva samotny
pfistroj, ale ledové kostky, nebo drceny led. UZitim vody s ledem, nebo pouze drcenym ledem
je mozné dosahnout teploty okolo 0 °C. Niz§ich teplot se da dosdhnout pfidanim rtiznych soli
(Tab. 1).

sul hrlr;)(z)tngolset (;j)l[lgr]la teplota [°C]
Na2CO3-10H20 6 =2
KCl 30 —11
NH4Cl 15 -16
NacCl 30 21
CaClz2-6H20 50 —49

Tab. 1: Zavislost teploty chladici smési na druhu pfidané soli

K dosazeni nizsich teplot se da vyuzit tuhy CO:2 (suchy led), jenZ se nej€astéji rozpousti
v kapalindch, které zprostiedkovavaji ptenos tepla. Teplota chladici smési pak zavisi na volbé
daného rozpoustédla (Tab. 2).

rozpoustédlo Teplota [°C]
ethanol (78 %) =50
chlorethan —60
ethanol (85 %) —70
trichlorethylen —80
aceton -85

Tab. 2 SloZeni a teplota chladicich smési s CO2

Jesté¢ nizSich teplot lze dosahnout pouzitim kapalného dusiku, ktery ma teplotu varu
—196 °C. Ten se stejné, jako jiné¢ zkapalnéné plyny, ptfechovavd v Dewarovych nadobach.
Jedna se o dvousténné plechové nadoby, kde je mezi vnéjsi a vnitini st€énou vakuum, aby se
zamezilo pfenosu tepla s okolim. Funguji tedy na stejném principu jako v bézném Zivoté
uzivané termosky. Pfi praci s kapalnym dusikem je tfeba z diivodu velmi nizké teploty dbat
maximalni opatrnosti. Jesté nizsich teplot 1ze dosdhnout pouzitim kapalného helia, které ma
teplotu varu piiblizn¢ —268 °C.
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6.2. Prace se sklem

Sklo je nejcastéji pouzivanym materidlem v chemické laboratofi. Diky jeho vysoké chemické
odolnosti se dobfe hodi pro praci s t¢émét vSemi chemikaliemi (POZOR: sklo lepta kyselina
fluorovodikova podle rovnice SiO2 + 6 HF — Hz[SiFs] + 2 H20). Dalsi vyhodou skla je jeho
prihlednost, kterd umoziuje vizualni sledovani chemikalie v nddobé. Diky tomu lze nejen
odmétovat kapaliny, ale také sledovat zménu zbarveni, vznik srazeniny apod. V neposledni
fad¢ patii ke vhodnym vlastnostem také tepelna odolnost, kterd svym rozmezim vyhovuje
vétSin€ reakci provadénych v chemické laboratofi. Hlavni nevyhodou skla je ale jeho
kiehkost.

V chemické laboratofi se setkdvame se sklem tenkosténnym a silnosténnym. Tenkosténné
sklo je mozné vystavovat vyssim teplotdm a nevadi mu ani teplotni Soky, kdezto silnosténné
sklo vysokym teplotam nevystavujeme a v disledku teplotniho Soku by piedmét vyrobeny
z tohoto typu skla mohl prasknout. Jednotlivé typy laboratorniho skla jsou uvedeny na
obrazku (Obr. 4)

kadinka s vylevkou Erlenmayerova baika odsévaci baika frakéni batika
varna barika varna barika dvouhrdla varna barika trojhrdla varna banka
s kulatym dnem s plochym dnem s kulatym dnem s kulatym dnem
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prikapévaci nalevka

s ox Drechslerova
délici nalevky s trubickou pro promyvacka
vyrovnani tlaku
hodinové sklicko zihaci kelimek odpaiovaci miska tieci miska tloucek
C D
C ]
\
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U-trubice Kippuv pfistroj exsikator

Obr. 4: Pfehled bézné pouzivaného laboratorniho skla

Pro sestavovani chemickych aparatur je nutné jednotlivé kusy laboratorniho skla pospojovat.
Takovéto spojeni je realizovano bud’ gumovou hadickou, nebo zabrusy, které maji presné
definovany tvar a velikost a diky tomu je mozné spojit libovolné kusy skla. Se zabrusy je
mozné se setkat také u =zatek pouzivanych kuzavieni odmérnych, varnych ¢i
Erlenmayerovych ban&k. Vyskytuji se také na kohoutech délicich ban¢k a byret. Je tieba je
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mazat specidlnim tukem (Ramsaytv tuk), ktery umoziuje jejich hladké otaCeni. Zabrusové
kohouty a uzavéry nesmi pfijit do kontaktu s alkalickym hydroxidem, ktery muize zpusobit
jejich zapeceni. Proto je tfeba na roztok hydroxidu pouzivat byrety s gumovou hadickou
a skiipcem.

Pfi sestavovani aparatur se Casto setkame s problémem, Ze je tieba sklenénou pomiicku
upravit, ¢i dokonce vyrobit. NejCastéji je v laboratofi tieba vyrobit sklenénou tyc¢inku,
kapatko, kapilaru, ¢i ohnout sklenénou trubi¢ku do pozadovaného tvaru. Pravé témto
jednotlivym tkondm jsou vénovany nasledujici fadky.

Rezani skla

Ptfed samotnym zpracovanim sklenéné trubicky je tieba ji utfiznout na pozadovanou velikost.
V pozadovaném misté udélame na trubic¢ce jednim silnym tahem zafez diamantovym fezdkem
na sklo. Trubi¢ku uchopime tak, Ze je otoCena zafezem od téla a je tedy mezi ukazovacky
obou rukou. Palci zatlatime na trubicku a zarovenn obéma rukama mirné¢ tdhneme od sebe.
Tim dojde ke zlomeni trubi¢ky piesné v pozadovaném misté. Potiebujeme-li pouze trubicku
a dale ji nebudeme nijak upravovat, musime si dat pozor na jeji ostré okraje. Ty je dobré
mirné otavit nad kahanem, coz zpisobi zakulaceni hran a tedy zabrani nechténému pofezani
a usnadni nasazovani hadicky.

Tvarovani skla

POZOR: Horké sklo vypada stejné jako studené. Dbejte zvySené opatrnosti, pokud sklo
tvarujete, abyste se nespalili.

K tvarovani skla pouzivame kahany, a to sklafské, které vSak obvykle nemdme k dispozici,
nebo muzeme pro zékladni upravy skla pouzit laboratorni plynovy kahan, ktery dosahuje
dostatecnych teplot pro ohybani skla, vytvareni kapilar, kapatek apod.

Ohybani skla

Pfi ohybani trubicky do pozadovaného tvaru je tieba ji nejprve v mist¢ ohybu rovnomérné
rozehtat. Vezmeme tedy trubicku pozadované délky a natavime ji nad plynovym kahanem.
Trubicku ohiivame v nejteplejsi casti plemene a rovnomérné s ni otacime. Kdyz citime, Ze je
jiz sklo dostatecné¢ natavené a trubicka se velmi snadno ohyba, vyjmeme ji z oblasti
plamene kahanu a jednim rychlym pohybem ji ohneme do pozadovaného tvaru. Trubicku po
ohnuti chvili drzime v pozadovaném tvaru, nez sklo dostate¢n¢ zatuhne. Trubi¢ku nikdy
neohybame jest¢ v plamenu. Doslo by k jejimu zdeformovani a zataveni v misté ohybu.
Abychom zajistili prichodnost trubicky, mizeme si pomoct zvySenim tlaku uvnitt. Toho
docilime tak, zZe trubicku na jednom konci ucpeme prstem a do druhého konce pii ohybani
mirné foukdme.

Vytvoreni kapatka a kapilary
Trubicku rovnomérné natavime nad plynovym kahanem. Kdyz citime, ze je jiz dostate¢né

poddajna, mirn¢ stlaCime oba konce k sobé (pozor aby se v misté¢ stlaceni trubicka
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nezdeformovala a nezatavila). Tim dojde k nahromadéni skla v misté¢ nasledného roztazeni.
Je-li trubicka dostate¢né poddajna, vyjmeme ji zplamene a plynulym, ale dostatecné
razantnim tahem rukou od sebe vytvofime zroztavené¢ho skla uprostied trubi¢ky kapiléru.
Z ptechodu trubicky v kapilaru miizeme nasledné udélat kapatko. Pokud pottebujeme pouze
kapatko, nemusime samoziejm¢ trubicku vytahovat do kapilary. Sta¢i trubiCku natavit
a mirnym natazenim vytvofit v roztaveném misté zuzeni, které po vychladnuti nafizneme
a zlomime.

Vyfukovani banicky

Jeden konec sklenéné trubicky vlozime do plamene kahanu a zahtivame jej tak dlouho, dokud
se okraje nestavi dohromady a dokud ne na konci trubicky nevytvoii kapicka roztavené¢ho
skla. Poté trubicku vyjmeme a za plynulého otaceni foukdme do trubicky kratkymi vdechy
tak, aby se vytvorila bani¢ka. Pokud nema bani¢ka pozadovanou velikost, je mozné ji znovu
natavit a vyfouknout. Pfed vyfukovanim je dobré druhy konec otavit tak, aby nemohlo dojit
k potezani pti foukéni.

6.3. Vazeni

Viézeni patii mezi zdkladni techniky provadéné v chemické laboratofi. K dispozici méme véhy
mechanické nebo digitalni, v dneSni dobé jiz v drtivé vétSin¢ piipadli pouzivame vahy
digitalni. Chemické vahy lze délit podle nékolika kritérii. Nejbéznéji je délime podle vazivosti
(maximalni hmotnost, kterou Ize na vahach vazit) a citlivosti (pfesnost vah). Na zaklade
téchto znakl rozdélujeme vahy na technické, neboli predvazky, a analytické (Obr. 5). Vahy
(ptedevsim analytické) by mély byt umistény v mistnosti, kde je Cisto, mala vlhkost a kde
neni pravan. Také by mély stat na specialnim stole s tézkou deskou umisténou tak, aby
eliminovala mozné otfesy. ProtoZe jsou vahy piesné zafizeni a na jejich spravném fungovani
velmi Casto zavisi vysledek experimentu, je nutné je udrZzovat v maximalni ¢istoté. Po kazdém
vazeni tedy vahy uvedeme do stavu, v jakém byly pied nasim pfichodem.
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Obr. 5: Analytické vahy a piedvazky
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Postup pro vazeni na mechanickych (miskovych) vahéch:

e Pfi manipulaci s vahami musi byt misky vzdy zaaretovany.

e Nejprve vyvazime vahy tak, abychom méli na pravé misce nadobu na vazeny vzorek
a jazyCek vah zlstal pfi odaretovani v nulové poloze. K tomu pouzijeme napi. kousky
papiru, broky, drobné sklenéné kulicky apod. (tzv. tara).

e Na levou misku umistime zavazi podle pozadované hmotnosti vazené¢ho vzorku.

e Do nadoby na vzorek umistime odhadem pozadované mnozstvi vazené latky.

e Pfi ¢asteCném opatrném odaretovani misek sledujeme vychylku jazycku vah.

e Vahy zaaretujeme a podle vychylky pifidame, nebo odebereme ¢ast vazené latky.

o Castetné odaretujeme a opét sledujeme vychylku jazycku vah.

e Takto pokracujeme tak dlouho, dokud neziistane jazycek vah po odaretovani v nulové
hodnoté.

Vazeni na digitalnich vahach je podstatné méné narocné, je vSak tfeba dat pozor, abychom
nepiekrocili vazivost vah. Na misku vah umistime nadobu, do které budeme vazit vzorek.
Tlacitkem ,,tare* nastavime na vahach nulovou hodnotu. Vyjmeme nadobu, umistime do ni
priblizné¢ pozadované mnozstvi vazené latky (Iépe o néco méng) a vlozime zpét na vahy.
Podle hodnoty hmotnosti zobrazené na displeji vah pfiddme nebo ubereme vazenou latku.
Ptidavky provadime mimo véhy.

6.4. Odmérovani objemut

odméfovani objemi patii mezi dalsi operace v chemické laboratofi, se kterymi se denné
setkdvame. V piipad¢ kapalin je to Casto mnohem rychlejsi a pohodInéjsi, nez je jejich véazeni.
K odmétovani objemtl se pouziva nékolik typi odmérného skla, které lze rozlisit podle toho,
zda je kalibrovano na doliti, nebo na vyliti. To pozname podle znacky na daném skle. Sklo
kalibrované na doliti (napt. odmérna baiika) je oznac¢eno symboly In nebo E, sklo kalibrované
na vyliti (napf. pipeta) je oznaceno symboly Ex nebo A. Kromé tohoto oznaceni najdeme na
skle také teplotu, pro kterou je dany objem kalibrovan. Pievazné je tato teplota 20 °C. Jak je
znamo, kapalina v zédvislosti na svém povrchovém napéti smaci stény nddoby a tvoii tzv.
meniskus. Odméfujeme-li objem kapaliny, musime brat v ivahu polohu dolni ¢asti menisku
(Obr. 6). Existuji vsak vyjimky, kdy neni dolni ¢ast menisku vidét, protoze je odmétovana
kapalina nepruhledné (napt. roztok KMnOs4). V tomto piipadé¢ bereme v tvahu horni hranu
menisku, tedy maximalni vysku, kam kapalina smaci sténu nadoby. Kapitolu samu pro sebe
pak tvoii automatické pipety, jez jsou zminény nize.
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Obr. 6: Spravné odecitani objemu kapaliny

Sklo kalibrované na doliti

Typickym zastupcem skla kalibrovaného na doliti jsou odmérné banky. Jsou to odmérné
nadoby riznych objemd, které slouzi k pfipravé odmérnych roztokli. Odmérné banky maji
hruSkovity tvar s tzkym hrdlem, na kterém je ryska oznacujici ptesny objem. Hrdlo pak mtize
byt zakonceno zabrusem. Dal$im zastupcem skla kalibrovaného na doliti jsou pyknometry.
Pyknometr (Obr. 7) je nddoba o definovaném objemu, kterd ma hrdlo opatieno zdbrusem. Do
tohoto hrdla se pak vklad4d zabrusovd zatka s kapildrou. Tato kapilara umozni ptesné
a absolutni naplnéni pyknometru odmétovanou kapalinou.

Obr. 7: Pyknometr

Sklo kalibrované na vyliti
Mezi sklo kalibrované na vyliti se fadi odmérné valce, pipety a byrety.

Odmérny valec je nadoba valcovitého tvaru, kterd je opatfena stupnici urcujici objem
kapaliny. Pro spravné odméifeni daného objemu je vZzdy nutné pouzit valec spravné velikosti.
Odmérné vélce vsak nedosahuji ptilisné piesnosti. Z diivodu velkého praméru valct dochazi
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pii odméfovani objemii k nepiesnostem. Cim ma odmérny valec vétsi prumér, tim méné
piesné odméfovani je.

Dalsim typickym sklem kalibrovanym na vyliti jsou pipety. Jedna se o presné odmérné sklo
urcené k odméfovani mensich objemu nez v piipadé odmérnych valcti. Pipety jsou dvojiho
druhu, a to d€lené¢ a nedélené. DéElend pipeta ma na boku stupnici podobné jako odmérny
valec a da se proto pouzit k odméfovani riznych velikosti objemt, kdezto nedé€lend pipeta je
kalibrovéna pfesné na jeden objem. To znamend, Ze mé pouze jednu rysku, ktera je umisténa
v uzkém hrdle nad rezervoarem. K pipetovani pouzivame vyhradné pomucky k tomu urcené.
Nikdy nepipetujeme Usty, k nasdvani kapaliny do pipety pouzivame balonky, pipetory
a v pripad¢ vétSich objemi ptivod vakua. Vypoustime-li kapalinu z pipety, piilozime
nahnutou pipetu ustim ke sténé nadoby, do které kapalinu vlévame. Kapalinu nechame
z pipety proudit samovoln¢ a zbytek kapaliny, ktery zlistane ve Spicce, tam nechame. Nikdy
zbytek kapaliny nevytfepavame, ¢i nevyfukujeme. Plnou pipetu drzime kolmo, nebo mirné
Sikmo. Nikdy ji nepokladdme, nebo neotd¢ime do vodorovné polohy. Méame-li na pipeté
nasazeny baldnek, nikdy ji nepokladdme tak, aby se pipeta nachézela nad urovni vstupu do
balonku. Doslo by tim k nateceni zbylé kapaliny z pipety do balénku a tim nejen ke znic¢eni
balonku, ale také k naslednému znecisténi vSech vzorki pipetovanych pomoci tohoto balonku.
Kromé klasickych sklenénych pipet existuji také tzv. automatické pipety, které jsou popsany
na konci této kapitoly.

Poslednim zastupcem skla kalibrovaného na vyliti jsou byrety. Byreta je nadoba, slouzici
k pfesnému odmétovani kapaliny zni vylité. Zakladni varianta byrety se sklada ztcla
opatieného stupnici, které je dole zakonceno vytokovym kohoutem. Takovato byreta se
umistuje do stojanu pomoci drzaku. Plni se horem pomoci nalevky tak, ze se do byrety vlije
kapalina az nad rysku. Pfi vlévani je tieba nalevku mirn¢ nadzvedévat, aby se v byreté mohl
vyrovnat pretlak vznikajici vlévanim kapaliny. Poté se nalevka sunda a nésledné se kohoutem
odpusti kapalina na tolik, aby jeji objem sahal pfesné po rysku s hodnotou 0. Tim je zajiSténo,
7e je v byreté presny objem kapaliny a ve vypousteci trubi¢ce nezlstala vzduchova bublinka,
kterd by nasledné ovlivnila méfeni. Dal$i variantou byrety je tzv. automatickd byreta. Ta ma
naspodu zasobni lahev, ze které se kapalina do samotného téla byrety prepousti pretlakem,
ktery se vytvari gumovym balonkem. Tato byreta je také osazena trubickou, kterd plni funkci
prepadu v nulové hodnoté objemu kapaliny. S automatickou byretou se dale pracuje stejné
jako se zakladni variantou. Opét je tieba dat pozor, aby v byreté¢ nebyl vzduch, ktery by
znehodnocoval vysledky méfeni.

Automatické pipety

Automaticka pipeta je pomticka kalibrovand na vyliti a patéi k vybaveni kazdé laboratote.
Automatické pipety mohou byt nastavitelné, nebo jsou kalibrovany pouze na jeden objem. Je-
li pipeta nastavitelna, nastavuje se jeji objem nejCastéji otoCenim horni Casti pipety
a pozadovany objem se odecita na pocitadle umisténém na boku pipety. Uvnitf automatické
pipety je pak pist s pruzinou, ktery umoziluje nasdvani pozadované¢ho objemu kapaliny. Do
samotné pipety se kapalina nepipetuje, ale na jeji spodni ¢ast se nasazuje plastova Spicka.
Podle objemu maji pipety rizny pramér spodni ¢asti, je tedy tieba pouzit vhodné Spicky.
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Plastova Spicka se da po pouziti sundat a umyt, ptipadné vyhodit a pouzit jinou. Nasdvani do
Spicky se realizuje zmacknutim a naslednym pomalym pusténim pistu v horni ¢asti pipety.
Automatické pipety maji pfi zmacknuti dvé polohy. Je tedy tieba dat si pozor, do jaké polohy
je pist zmacknuty. Pipetuje se tak, Ze se pist namackne do prvni polohy, Spicka se ponoii do
pozadované kapaliny a pist se pomalu uvolni. Tim dojde k nasati kapaliny do $picky. Pro
vypusténi kapaliny ze Spicky se stiskne pist do prvni polohy, a nasledné se domackneme,
¢imz dojde k vytla¢eni veskeré kapaliny z plastové Spicky. Pipetu s nasazenou Spickou
a s nasatou kapalinou nikdy nepokladame. Doslo by k nateceni pipetované kapaliny do téla
pipety a tim k jejimu moznému zniceni. Stane-li se, ze se do téla pipety dostane kapalina, je
tteba ji ihned rozebrat, vycistit a znovu zkalibrovat. To mize provadét jen k tomu proSkolena
osoba. Pipetu nikdy nerozebirame sami, protoZe bychom ji mohli nenavratné poskodit.

6.4.1. Kontrola pipety

Chemikalie: destilovana voda
Pomiicky: analytické vahy, 2 kadinky, teplomé&r, automaticka pipeta, sklenéna pipeta
Postup: Automatickou pipetu o rozsahu 0,5-5 ml nastavte na objem 5 ml. Do jedné

kadinky vlijte cca 50 ml destilované¢ vody a zméite jeji teplotu. Druhou
kadinku umistéte na analytické vahy a vytarujte je. Do kadinky na vahéach
napipetujte 5 ml vody a zapiste si vyslednou hmotnost. Napipetujte dalSich
5 ml a opét si zapiSte vyslednou hmotnost. Postup opakujte jesté 3x, aby byl
v kddince objem destilované vody 25 ml. Poté si vezméte sklenénou pipetu
o objemu 5 ml a cely postup zopakujte s ni.

Vyhodnoceni: Do tabulky (Tab. 3) zapiSte naméfené hodnoty a vypoctéte hodnoty
hmotnosti jednotlivych pfidavki destilované vody. Pomoci zndmého vztahu
mezi hustotou (hustotu pro konkrétni teplotu najdéte v tabulkéach),
hmotnosti a objemem:

v==2

p’
dale spoctéte objem jednotlivych pridavki a znich poté vypoctéte uzitim
vzorce:

n
i=1Vi
2

V=

n
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pramérny objem jednotlivych ptfidavki, kde Vi je objem i-tého pfidavku a n
je pocet pridavka celkem. Z primérné hodnoty objemu a objemt
jednotlivych ptidavki poté spocitejte vybeérovou smérodatnou odchylku (s)

s = Z?:l(vi_v)z
\} n—1 ’

Konec¢ny vysledek pak uved’te ve tvaru:

podle vzorce:

V=Vts.
celkova hmotnost hmotnost objem jednotlivych
kapaliny [g] jednotlivych pridavkl [ml]
ptidavka [g]
ms
mio
mis
moo
mos

prumérny objem

Tab. 3: Vzorova tabulka pro zapsani vysledkt pii kontrole pipety
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7. Filtrace a krystalizace

Filtrace patii mezi metody dé€leni heterogennich smési slozenych z pevné faze rozptylené ve
fazi kapalné nebo plynné. Kromé oddéleni pevné slozky od tekutiny je mozné vyuzit filtraci
také ke zbaveni kapalin a plyni od nedistot. Filtrace je vzdy realizovana pies filtra¢ni
material, kterym prochazi pouze jedna zobou fazi. V chemické laboratofi se k filtraci
nejCastéji pouziva filtraéni papir s rliznou porozitou, nebo frity, coz jsou sklenéné nebo
porcelanové porézni desticky vyuzivané pro vakuovou filtraci. Frity byvaji nejcastéji zatavené
do filtracnich nalevek uzptisobenych prave pro vakuovou destilaci. Mohou se vSak objevovat
i samostatné jako vyménna cast filtracni aparatury. V prumyslu se k filtraci velmi casto
vyuziva i jemny pisek (vodarenstvi, pivovary, aj.).

Aby bylo mozné uspésné od sebe dvé faze oddélit, je tfeba zvolit material se spravné velkymi
pory. Velikost porti pozname podle odlisSného oznaceni filtracnich materialt. Filtracni papiry
jsou znaceny barevnym pruhem, kde je velikost pord od nejvétSich k nejmensim
reprezentovana postupné cernym, bilym a pak modrym pruhem. Frity se oznacuji pismenem
S a Cislem, takZe nejvétsi pory maji oznaceni S1 a nejmensi S5.

Filtrace pres filtratni papir se da realizovat n¢kolika zplisoby. Nejcastéji se typy filtraci
rozdé€luji podle toho, zda jsou uskutecnény za normalniho, nebo snizeného tlaku. Filtrace za
normalniho tlaku probihé na filtracni nalevce, kam se vlozi sloZzeny filtracni papir, na néjz se
po tycince vléva filtrovany roztok. Ten se da slozit dvéma zplsoby, a tim ziskdme filtr
jednoduchy, nebo skladany (Obr. 8). Skladany filtr se filtraéni nédlevky dotyka oproti filtru
jednoduchému pouze hranami na boku. Proto k filtraci dochazi po témér celé plose filtru a tim
je filtrace mnohem rychlejsi, nez u filtru jednoduchého, kde k filtraci dochéazi pouze ve Spicce
kuzelu, ktery filtr tvofi. Filtraéni nalevka je ve filtracnim kruhu na stojanu uchycena tak, aby
se stonek dotykal stény nalevky, ¢imz dochazi ke stékani filtratu po sténé€ a zabranuje se jeho
rozstiikovani. Je-li to mozné, nechame pevnou fazi nejprve usadit u dna a zprvu ptes filtr
vlévame Ciry roztok. Ten se filtruje rychleji, ¢imz se zmenSuje doba potiebna k provedeni

(- (H—am
/ /s

Obr. 8: Postup pro slozeni jednoduchého a skladaného filtru
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Dalsim typem je pak filtrace za snizen¢ho tlaku. Timto zpisobem je mozné filtraci vyrazné
urychlit. Filtrace za snizeného tlaku probiha na aparatuie sestavené z odsavaci barky, ke které
je ptipojené vakuum, a z Biichnerovy nalevky, jez je pomoci tésnicitho materidlu pfipojena
k hrdlu odsavaci baiikky. Do Biichnerovy nalevky je nutné vlozit filtraéni papir, ktery je
vystfizen tak, aby pfesné pokryval jeji dno a aby nebyl pfes sténu nalevky ohnut. Pfi
pouzivani vakua je tfeba dodrzovat pfesny postup pro zapojovéni, pouzivani a odpojovani
aparatury od ptivodu vakua. Nejprve sestavime aparaturu dle obrazku (Obr. 9), pustime
naplno pfivod vakua a nasledn¢ na Biichnerovu nalevku vlijeme filtrovanou smés tak, aby
byla pokryta celd plocha filtru. Po piefiltrovani a ptipadném promyti vzorku nejprve odpojime
od odsavaci banky hadicku vakua (druhou rukou drzime Biichnerovu nalevku, aby
nevyskocila z hrdla baiiky) a teprve po odpojeni hadicky vypneme kohoutem ptivod vakua.
Misto popsané aparatury lze pro jemnozrnné materidly pouzit filtracni aparaturu skladajici se
z odsavaci banky se zabrusem a pfislusné frity.

{ — 1 —— vakuum

Obr. 9: Aparatura pro filtraci za snizeného tlaku

Krystalizaci rozumime vylucovani pevné faze z roztoku. Jedna se tedy o separa¢ni metodu,
ktera se da vyuzit k oddélovani jedné, nebo vice slozek rozpusténych v daném rozpoustédle,
piipadné k precistovani krystalickych latek (tzv. rekrystalizace). Tato metoda je velmi tzce
spjata s filtraci popsanou vySe. Po vytvoieni krystall je totiz tfeba oddélit je od matecného
louhu (kapalné faze). Aby byla nésledna filtrace Uspé$nd, je tfeba vyloudit zroztoku
dostate¢n¢ vyvinuté krystaly. Krystalizace je vyvoldna zménou fyzikdlné-chemickych
podminek v roztoku, kterymi se snizi rozpustnost pozadované latky. Klesne-li hodnota
rozpustnosti pod mnozstvi aktudlné rozpusténé latky, zacnou se zroztoku vyluCovat jeji
krystaly. Zmény podminek vedouci ke krystalizaci lze dosdhnout nékolika zakladnimi
zpusoby. Jedna se o krystalizaci volnym odpafovanim, krystalizaci volnym chladnutim,
ruSenou krystalizaci a krystalizaci vyvolanou zménou rozpoustédla.
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Krystalizace volnym odparovanim

Krystalizace volnym odpafovanim je zalozena na faktu, Ze se rozpoustédlo odpafuje i za
pokojové teploty. Jeho odpafovanim dochdzi ke snizovani objemu a tim se zvétSuje
koncentrace rozpusténé latky. V momenté, kdy se mnozstvi rozpusténé latky vyrovna jeji
rozpustnosti za dané teploty, zacnou béhem dalSiho odpatfovani rozpoustédla rast krystaly.
Takto vytvofené krystaly jsou zpravidla velmi dobfe vyvinuté, jejich rust vSak trva velice
dlouho. Navic mohou byt takto vyrostlé krystaly znecistény. Proto neni pftili§ vhodné
v laboratofi tuto metodu pouzivat.

Krystalizace volnym chladnutim

Krystalizace volnym chladnutim je zaloZzena na principu rizné rozpustnosti latek pfi riznych
teplotach. Nejprve si za horka pfipravime nasyceny roztok, ktery prefiltrujeme. Nasledné
takto nasyceny roztok nechame postupné chladnout bud’ na laboratornim stole, nebo
v termostatu. Takto se vylouc¢i opét dobfe vyvinuté velké krystaly. Tento zplsob krystalizace
je mozné pouZzit pouze v piipadé latek, u kterych roste s teplotou jejich rozpustnost (napf.
KNO:3).

Rusenda krystalizace

Rusena krystalizace je obdobou krystalizace volnym chladnutim. Opét nejprve za horka
piipravime nasyceny roztok, piipadné roztok pfipraveny za chladu zahustime ke krystalizaci
odpatfenim piebytecného rozpoustédla. Horky roztok nechladime postupné, jako v piipade
krystalizace volnym chladnutim, ale za stalého michani ho prudce zchladime vodou, popf.
v ledové lazni. Tim se z roztoku vylouc¢i velké mnozstvi malych krystalii. Tato metoda je
pomérné rychld a v laboratofi velmi dobife vyuzitelna. Plati zde, stejn€ jako u krystalizace
volnym chladnutim, ze tuto metodu nelze pouzit u latek, u kterych se s teplotou neméni
rozpustnost.

Krystalizace vyvoland zménou rozpoustédia

Princip metody spociva v rizné rozpustnosti latek v riznych rozpoustédlech. Pouzivame
misitelnd rozpoustédla s riznymi fyzikalné-chemickymi vlastnostmi, vétSinou jedno polarni
ajedno nepolarni. V laboratofi nejcastéji priddvame do vodného roztoku aceton, nebo
alkohol, ¢imz dojde ke sniZeni rozpustnosti ve smési a tim k rtstu krystal.
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7.1. Ptiprava a filtrace K2SO4

Chemikalie:

Pomiicky:

kyselina sirova, H2SOs; hydroxid draselny, KOH

odmérné banky (50 ml, 100 ml), kddinka (100 ml), hodinové sklo, odsavaci
baiika, Biichnerova nalevka, exsikator, sklenéna tyc¢inka, pH papirky, vahy

Chemicka rovnice:

Postup:

Vyhodnoceni:

H2S04 + 2 KOH — K2SO04 + 2 H20

V 50 ml odmérné bance pfipravte roztok kyseliny sirové o koncentraci
1 mol/l. Ten pfelijte do 150 ml kadinky a po malych davkach ptidavejte 2 M
roztok hydroxidu draselného, ktery si pfipravite v odmérné baiice o objemu
100 ml. Po kazdém ptfidavku smés promichejte a pomoci pH-papirku
sledujte pH. Méfeni pomoci papirku se provadi tak, ze se papirek pomoci
sklenéné tyCinky ovlh¢i studovanym roztokem. Papirek pro métfeni pH se
nikdy nevklada ptimo do nadoby s méfenym roztokem. Hydroxid draselny
ptidavejte tak dlouho, az je vznikld smés mirné zésaditd. Poté vzniklou smés
zahustéte ke krystalizaci na vodni lazni a zchlad’te v ledové 1azni. Vzniklé
krystalky K2SOs odsajte na Biichnerové nélevce a nechte v exsikatoru
vysusit do pfiStiho cviceni. Nésledujici cviceni zvazte vysledny produkt.

POZOR: Je tieba lit vzdy kyselinu do vody, nikdy ne opacné. To samé plati
i pro rozpousténi hydroxidu. Postupné sypeme hydroxid do vody
a rozpoustime jej. Jak rozpousténi danych latek, tak ndsledna neutralizace
jsou exotermni déje, proto je nutné postupovat pomalu, abychom piedesli
varu a vysplichnuti Ziravych roztokd.

Spoctéte a do protokolu uved’te vytézek krystalizace, tedy pomér hmotnosti
vykrystalizované latky k jeji teoretické hodnote¢:

_ Mproduktu
X = ——————
Myychozi latky

Vytézek krystalizace je bezrozmérnd veli¢ina, vyndsobite-li ji stem,
dostanete vytézek v procentech.
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7.2. Priprava a filtrace Fe4[Fe(CN)s]s

Chemikalie: hexakyanozeleznatan  draselny, K4[Fe(CN)¢]; hexahydrat chloridu
zelezitého, FeCls-6H20; ethanol, CH3;CH2OH

Pomiicky: kadinky (50 ml, 100 ml), hodinové sklo, odsavaci banka, Biichnerova
nalevka, exsikator, sklenénad tyc€inka, vahy

Chemicka rovnice:

3 K4[Fe(CN)s] + 4 FeCls — Fea[Fe(CN)s]s + 12 KCI

Postup: 0,003 molu K4[Fe(CN)¢] (zluta krevni sil) rozpustte ve 20 ml destilované
vody a za michani vlijte do roztoku obsahujiciho odpovidajici mnozstvi
FeCl3-6H20 ve 30 ml vody. lhned po smichani vznikne tmavé modra
gelovitd srazenina berlinské modfi. Do kadinky s berlinskou modii pfrilijte
50 ml ethanolu a vzniklou smées promichejte. Smés odsajte na Biichnerové
nalevce a odsatou sraZeninu nékolikrat promyjte malym mnoZzstvim vody
a ethanolu v poméru 1:1. Ziskanou komplexni slouc¢eninu (Berlinska modr)
pteved’te na hodinové sklo a nechte do dalSiho cviceni vysusit v exsikatoru.
Nasledujici cviceni zvazte vysledny produkt.

Vyhodnoceni:  Spoctéte a do protokolu uved’te vytézek krystalizace, tedy pomér hmotnosti
vykrystalizované latky k jeji vychozi hmotnosti:

__ Mproduktu
X = —-
Myychozi latky

Vytézek krystalizace je bezrozmérnd veli¢ina, vyndsobite-li ji stem,
dostanete vytézek v procentech.
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8. Dekantace a promyvani na filtru

Vyloucime-li zroztoku srazeninu nebo krystaly, je tieba je oddélit od matecného louhu
a dalsich necistot. Filtrace zminéna v ptedchozi kapitole neni jediny zpisob, jak pevnou latku
separovat. DalSim zplisobem je tzv. dekantace, ktera ma tu vyhodu, Ze v jejim prabéhu
pevnou latku také promyvame Cistym rozpoustédlem a tim ze vzorku odstraniujeme nezadouci
latky v tomto rozpoustédle rozpustné. Jedna se o metodu, kdy nechame srazeninu sednout ke
dnu a slévame vycefeny mateny louh, ktery se nad srazeninou vytvoii. Slévani musi byt
opatrné a dostate¢né pomalé, aby nedoSlo k rozvifeni sraZeniny a tim k rozptyleni zpét do
mate¢ného louhu. Je-li srazenina nachylna ke zvifeni, mtizeme k dekantaci také pouzit pipetu
a mateény louh nad srazeninou odsat. Po sliti pfiddme ke srazeniné cCisté rozpoustédlo
a dekantaci mizeme opakovat. Takto popsand dekantace je zplisobena gravitacni silou, ktera
ovSem nemusi stacit k dostatecnému usazeni srazeniny. Proto lze dat vzorek do centrifugy
a tim nahradit gravita¢ni silu silou odstfedivou. Sila, kterou je vlivem centrifugace plisobeno
na vzorek, se v praxi Casto uvadi v nasobcich tithového zrychleni (g). Nazyva se relativni
centrifugacni sila (R) a je zavisla na poctu otacek centrifugy za minutu (n) a poloméru
centrifugy (1).

R=112-n%-r-107>

Takto Ize tedy vyvinout mnohonasobné vétsi silu ptisobici na pevnou latku a tim vyvolat jeji
rychlej$i usazeni u dna. Separace uzitim centrifugy se hodi pfedevSim pro amorfni pevné
latky a koloidy, které nemaji dostatecné velké Castice k tomu, aby byly zachyceny na filtru,
piipadné filtr ucpévaji a tim je vyloucené uziti filtrace.

Maéme-li dostateéné¢ vyvinuté krystaly, lze provadét promyvani piimo na filtru. Smeés
matecného roztoku s krystaly prevedeme na filtr, kde dojde k odd¢€leni pevné faze od kapalné.
Nésledné odfiltrované krystaly promyvame malym mnozstvim rozpoustédla, ¢imz odstranime
zbytky mate¢ného louhu a ionty v tomto rozpoustédle rozpustné. Promyvéni je u¢innéjsi,
pokud cely objem promyvaciho rozpoustédla rozdélime na vic ¢asti a promyvame vicekrat.
Srazeninu promyvame tak dlouho, az je reakce na vymyvané ionty negativni.
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8.1. Dekantace a promyvani srazeniny BaSO4

Chemikalie:

Pomiicky:

chlorid barnaty, BaClz; kyselina sirova, H2SO4

kadinky (200 ml), hodinové sklo, odsavaci baiika, Biichnerova nalevka,
exsikator, sklenénd ty¢inka, vahy

Chemicka rovnice:

Postup:

Vyhodnoceni:

BaClz + H2SO4 — BaSO4 + 2 HC1

5 g dihydratu chloridu barnatého (toxicky) rozpustte v 200 ml kadince ve
zhruba 50 ml horké vody (cca 80 °C) Pfipraveny roztok barnaté soli
udrzujte horky a za stdlého michani pfidavejte po kapkach roztok kyseliny
sirové (1:5). Piidavkem kyseliny sirové vznikd bila srazenina siranu
barnaté¢ho, kterd podléha sedimentaci. Po kazdém ptidavku kyseliny sirové
nechte matecny louh nad srazeninou vycefit a az poté pridejte dalsi kapku
H2SOs4. Tento postup opakujte tak dlouho, dokud se tvoii sraZzenina BaSOa.
Poté nechte roztok vychladnout a usadit. Poté provedte dekantaci. Ciry
roztok nad sraZeninou slévejte pres filtr tak, aby bila sraZenina zlstala
v kadince. Kni pak pfrilejte 50-100 ml destilované vody, promichejte,
nechte znovu usadit a opét dekantujte. Dekantaci opakujte 3x. Zbude-li nad
srazeninou roztok, ktery jiz nelze bezpecné slit, proved’te jeho odstranéni
pomoci pipety. Dekantovanou sraZzeninu nakonec odsajte na Biichnerové
nalevce, preved’te na hodinové sklo a nechte do pfiStiho cviceni vysusit
v exsikatoru. Nasledujici hodinu zvaZzte ptipraveny BaSOa.

POZOR: Pii reakci vznika HCI, proto je nutno ulohu provadét v digestofi.

Spoctéte a do protokolu uved'te vytézek reakce, tedy pomér hmotnosti
vykrystalizované latky k jeji vypocitané hmotnosti:

_ Mproduktu
X = ————
Myychozi latky
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8.2. Dekantace a promyvani srazeniny Fe(OH)3

Chemikalie:

Pomiicky:

heptahydrat siranu Zzeleznatého, FeSOa4-7H20; chlorid amonny, NH4ClI;
kyselina dusicna, HNOs3; amoniak, NH3

kadinky (400 ml), hodinové sklo, odsavaci baiika, Biichnerova nalevka,
exsikator, sklenéna ty¢inka, vahy

Chemicka rovnice:

Postup:

Vyhodnoceni:

Fe?' — e — Fe*
Fe** + 3 OH — Fe(OH)3

Ve 250 ml destilované vody rozpustte 1,5 g zelené skalice. K roztoku
ptidejte 0,75 g chloridu amonného a nasledné¢ 4,5 ml koncentrované
kyseliny dusi¢né. Takto pripraveny roztok pftikryjte vhodné velkym
hodinovym sklem, umistéte na vafi¢ a kratce povaite (cca 3 minuty). Tim
dojde k oxidaci zeleznatych iontll na zelezité. Poté vafi¢ vypnéte a kadinku
na ném nechte stat. Zvednéte kryci sklo a stfi€¢kou ho oplachnéte do kédinky
se vzorkem. Poté povafeny roztok srdzejte malym piebytkem amoniaku
zfedéného 1 : 3. Pfebytek amoniaku poznate tak, Ze se jiz netvofi srazenina
a roztok po amoniaku mirné zapacha. SraZeninu nechte usadit na dné
a proved'te dekantaci. Zbyvajici srazeninu rozmichejte v cca 100 ml vody,
opét nechté usadit a dekantujte. To proved'te celkem tfikrat. Dekantovanou
srazeninu nakonec odsajte na Biichnerové nalevce, preved'te na hodinové
sklo a nechte do piistiho cviCeni vysusit v exsikatoru. Ptipraveny hydroxid
zelezity nasledujici hodinu zvazte.

Spoctéte a do protokolu uvedte vytézek reakce, tedy pomér hmotnosti
vykrystalizované latky k jeji vypocitané hmotnosti:

_ Mproduktu
X = —————
Myychozi latky
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9. Fazové prechody

Jedna se o prechody latek mezi jednotlivymi fazemi, tedy mezi pevnou, kapalnou a plynnou.

faze Nazev tazového prechodu faze
tani
_)
evna kapalna
p - P
tuhnuti

Vypatovani, var
—

kapalna plynna

«—

kondenzace

sublimace
_)

pevna - plynna

desublimace

Tab. 4: ptehled fazovych ptechoda

9.1. Tani

Tani je jev, pii némz dochazi k prechodu latky z pevné faze do faze kapalné. Dochdzi k nému
pii dosazeni teploty tani. Jednd se o teplotu, pfi niZ je pevna latka za normalniho tlaku
v rovnovaze se svou taveninou. Teplota tani je fyzikalni veliina, kterd je pro rizné latky
odli$na. V ptipad€ krystalickych latek dochazi k tani pii konkrétni teploté, zatimco v pfipadé
latek amorfnich (které jsou nékdy fazeny spiSe do latek kapalnych) dochazi k tani ve vétSim
rozmezi teplot (prakticky dochéazi vlivem teploty ke snizovani viskozity amorfnich latek).
Teplota tani se stanovuje bodotavky (Obr. 10). Stanovenim teploty tani lze sledovat Cistotu
krystalickych latek. Znecisténi latek se totiz projevuje jednak zvétSenim intervalu teploty tani
a predevsim snizenim této teploty. Ke snizeni pak dochazi i v pripad€, ze samotné necistoty
maji vyssi teplotu tani nez krystalicka latka, jejiz Cistotu zjiStujeme. Tohoto jevu se vyuziva
pii tzv. zonalni tavbé, kterd se pouziva k ¢isténi pevnych latek. Znecisténa latka je upravena
do ty€ovitého tvaru, ve kterém prochéazi tizkym tavicim pasmem. Tam dochazi k roztaveni
¢asti vzorku (zony). Prostor za zonou je pak ochlazovdno a dochazi zde ke krystalizaci vyse
tajici slozky smési. Nize tajici znecisténad ¢ast difunduje do tavici zony, ¢imz ji obohacuje
o necistoty. Zacatek tyCe je tedy chud$i na necistoty nez jeji konec. Mnohonasobnym
provedenim zonalni tavby je mozné na zacatku tyce ziskat velmi Cistou latku. Necistoty jsou
zpravidla zkoncentrovany ptiblizn¢ v posledni desetiné vzorku. Opacnym procesem k tani je
tuhnuti. Kapalna latka tedy vlivem snizujici se teploty piechazi v latku pevnou. Teplota, pti
které k tomuto déji dochazi, se nazyva teplota tuhnuti. Pro Cisté krystalické latky plati, ze se
teploty tani a tuhnuti rovnaji.
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9.1.1.

Chemikalie:

Pomtcky:

Postup:

Vyhodnoceni:

Obr. 10: Bodotavek

Stanoveni teploty tani kyseliny jantarové

kyselina jantarova (C4HeO4)

podlozni sklic¢ka, Spachtlicka, bodotavek

Na podlozni sklicko pifeneste ze zasobni lahve Spachtlickou nékolik
krystalki kyseliny jantarové. Sklicko se vzorkem umistéte na vyhfivanou
plotynku bodotavku a nastavte teplotu tak, aby se zvySovala rychlosti cca
5 °C za minutu. Optikou mikroskopu sledujte zvySujici se teplotu a krystaly
kyseliny jantarové. Bod tani urcete tehdy, kdy vznikne tavenina vzorku
(ztraci se kontury krystalkd). Mctfeni jest€é 3x opakujte, piicemz pfi
opakovanych méfenich snizte zvySovani teploty v okoli teploty tdni na
hodnotu cca 2 °C za minutu.

Ze ziskanych vysledkti jednotlivych méfeni (x;) spocététe dle nize
uvedenych rovnic primérnou hodnotu (X) a smérodatnou odchylku méteni
(o). Do protokolu uved’te vypocty jednotlivych veliCin a nasledné zapiste
vysledek ve tvaru x = X + 0. Pokud se prvni hodnota (mén¢ piesné méteni
z diivodu rychlejsiho ristu teploty) vyrazné 1i8i od zbylych ti, zanedbejte ji:

Z?=1xi

n

X =
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_ Z?=1(f_xi)
0= \l nn-1) °

9.2. Vypafovani

Vypatrovani je d&j, pti némz piechézi kapalina v plynnou latku. Kapaliny se ze svého povrchu
vypafuji pii kazdé teploté, ovSem podle podminek riznou rychlosti. Nejjednodussim
zpiisobem, jak zvysit rychlost odpafovani je zvétsit povrch kapaliny (naptiklad ptelitim do
SirSi kadinky). Druhou moznosti je zvySenim teploty dosdhnout, nebo se pfiblizit k teploté
varu. Ta je definovana jako teplota, pfi niz se tenze nasycenych par kapaliny vyrovna
okolnimu tlaku. Pfi této teploté nedochazi pouze k vypatovani z povrchu, ale kapalina se
vypaiuje z celého svého objemu. Z definice je patrné, Ze teplotu varu lze ovlivnit zménou
okolniho tlaku (sniZenim tlaku se snizi teplota varu), nebo zménou slozeni par nad kapalinou
(viz destilace s vodni parou). Opaénym déjem k vypafovani je kondenzace. Vypatrovani
a nasledné kondenzace se s vyhodou vyuziva pii destilaci.

9.3. Destilace

Na zékladé rizné teploty varu Ize od sebe oddélit jednotlivé slozky kapalné smési. Tohoto
faktu vyuziva Cistici a délici metoda zvana destilace. Obecné plati, Ze t¢kavéjsi slozka kapalné
smesi piechazi snaz v pary. Odpafenim a naslednou kondenzaci tedy ziskdme destilat, ktery
obsahuje tékavou slozku a v destilacni bance ziistane slozka méné tékava. Podle slozeni
smési, jejich vlastnosti a vlastnosti jednotlivych slozek smési je tfeba zvolit vhodny typ
destilace, ktery umozni co nejucinnéjsi oddeleni jednotlivych slozek bez toho, aby doslo
k jejich znehodnoceni.

Destilace za normalniho tlaku (prosta destilace)

Jedna se o nejjednodussi uspotradani destilace. Lze ji pouzit pro smési latek, které¢ se znacné
1i81 svou teplotou varu (alespont 50 °C) a u kterych nehrozi rozklad vzorku vlivem teploty.
Destila¢ni aparatura je velmi jednoduchd (Obr. 11) a skladd se ze zdroje tepla, destilaéni
banky s kulatym dnem, destilacniho néstavce, teploméru, chladice, alonZze a ptedlohy.
Tepelny zdroj volime podle teploty, pfi které budeme destilaci provadét. Je mozné pouzit
topné hnizdo, vodni lazen, nebo kahan. Do varné bainky naplnéné maximalné do 2/3 svého
objemu vlozime navic n€kolik varnych kaminkt (napf. lomky porcelanu), které zabrani
vzniku tzv. utajeného varu, coz je metastabilni stav kapaliny, ke kterému dochazi v dokonale
hladkych nadobach. Vznika piehiatim kapaliny nad jeji teplotu varu. Nahodny impuls pak
vyvola prudky var, ¢imz mize dojit ke vzkypéni kapaliny a jejimu preteceni do chladice a do
ptedlohy. Tim by se znehodnotil vysledek destilace a bylo by nutné ji provést znovu. Na
varnou banku ptidélame prostfednictvim zabrusu destilacni nastavec s teplomérem. Teplomér
neponofujeme do destilované kapaliny, ale umistime ho tak, aby byla jeho rtutova kulicka ve
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vysce odvodu par do chladic¢e. Chladi¢ volime podle teploty varu destilatu. Pro vysoké teploty
sta¢i vzdusny chladi¢ a se snizujici se teplotou volime vodni chladi¢ Liebigtv, kulickovy,
nebo nejucinngjsi spiralovy. Kulickovy a spirdlovy chladi¢ pak musi byt umistény Sikmo pod
dostate¢nym Uhlem, aby se v nich destilat nezadrzoval, ale aby samovolné stékal do ptedlohy.
Do chladict, kde tvoti chladici médium voda (Liebiglv, kuli€¢kovy, spirdlovy), pfivadime
vodu vzdy proti proudu chlazenych par. K chladi¢i je prostfednictvim zabrusu pfipojena
alonz, jez usti do predlohy. Tu mtize tvofit kadinka, nebo Erlenmayerova barka.

Obr. 11: Zakladni destila¢ni aparatura

Destilace za sniZeného tlaku (vakuova destilace)

V praxi se dost Casto setkavdme s piipadem, kdy je jedna, nebo vice slozek v destilované
smési teplotné labilni a pii dosaZeni potiebné teploty dochéazi k jejimu rozkladu. Proto je
u téchto smési tieba hledat zplisob, jak snizit teplotu varu. Dle definice vyse lze snizit teplotu
varu snizenim okolniho tlaku. Je tedy tfeba modifikovat destilacni aparaturu tak, aby bylo
mozno vnitini prostor evakuovat. Aparatura pro destilaci za sniZzeného tlaku se kromé
standardnich komponent (varna banka skulatym dnem, chladi¢) sklada také z cCasti
umoznujicich snizeni tlaku. Jednd se o Claiseniv nastavec s teplomérem a kapilarou,
vakuovou alonz a zdroj vakua, ktery je s alonzi propojen pies pojistnou nadobu (vhodné
orientovana promyvacka). Kadinku, ¢i Erlenmayerovu baitku nahrazuje na misté piedlohy
op¢t barka s kulatym dnem (v ptipad€é vakuové destilace pouzivame vzdy banky s kulatym
dnem z dGivodu zmenSeni nebezpeci imploze). Kapilara prochazi hrdlem banky a usti az do
destilované kapaliny. Diky kapilafe se v destilacni aparatufe udrzuje konstantni tlak a dochéazi
také k promichavani vrouci kapaliny. Jako zdroj tepla pouzivame vodni lazen ¢i topné hnizdo.
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Mezi sbérnou a pojistnou nadobu lze navic napojit manometr pro mefeni vakua (Obr. 12).
V soucasné dobé se vSak stakto sestavenou aparaturou setkdme jen velmi zfidka.
V modernich laboratofich (pfedevsim v laboratotfich organické chemie) se jiz bézné nachdzeji
rotaéni vakuové odparky, které vyuZzivaji pravé principu vakuové destilace (Obr. 13).

~

C ) C )

Obr. 12: Aparatura pro vakuovou destilaci
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Obr. 13: Vakuova odparka

Destilace s vodni parou

Pro latky s vysokou teplotou varu, které nejsou misitelné s vodou ani s ni nereaguji (anilin)
1ze s vyhodou vyuzit destilace s vodni parou. Dle Daltonova zakona se celkovy tlak par nad
dvéma vzajemné nemisitelnymi kapalinami rovna souctu parcialnich tlaki jednotlivych
slozek. Z toho plyne, Ze se pfi zahfivani vyrovna tento soucet tlakii nemisitelnych slozek
okolnimu tlaku pfi niz$i teploté, neZ kdybychom zahtivali pouze Cisté latky. Jak ndzev
napovidd, jednu ztéchto slozek tvoii vodni para, druhou pak sni nemisitelnd, nejcastéji
organicka, latka. Aparatura pro destilaci s vodni parou se od aparatury pro destilaci za
normalniho tlaku li§i pouze v pfipojeni vyvijeCe vodni pary namisto teploméru. Vyvijec se
sklada z naddoby s destilovanou vodou postavené na zdroji tepla, do niz je zavedena pojistna
trubice vedouci ke dnu nadoby (jeji konec musi byt ponotfen). Hladina vody v pojistné trubici
informuje o velikosti pretlaku ve vyvijeci. Druhou trubici je odvddéna vodni péara do varné
banky s destilovanou kapalinou (Obr. 14).
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Obr. 14: Aparatura pro destilaci s vodni parou

9.3.1. Destilace vody za normalniho tlaku

Chemikalie: manganistan draselny (KMnO4)

Pomtcky: topné hnizdo, stojan, varna banka s kulatym dnem, destilacni nastavec,
teplomér, Liebigiiv chladi¢, alonz, ptedloha, varné kaminky

Postup: Do varné banky s kulatym dnem nalejte do cca 2/3 destilovanou vodu.
Ptidejte nékolik krystalki manganistanu draselného, ¢imz se voda zbarvi do
rizova. Nezapomente do banky navic vlozit n€kolik varnych kaminki
k zabranéni utajené¢ho varu. Banku vlozte do topného hnizda a ptidélejte na
ni destilacni nastavec steplomérem a chladi¢ upevnény ve stojanu. Na
chladi¢ ptipevnéte alonz a pod n¢j vlozte predlohu. Ptipojte gumové hadice
pfitoku a odtoku vody. Po kontrole zapojeni aparatury vedoucim cviceni
zapnéte pfivod vody tak, aby voda protékala jen mirnym proudem. Poté
zapnéte vyhiivani topného hnizda a zac¢néte destilovat. Destilaci ukoncete
pted odpatrenim veskeré vody z varné banky.

Vyhodnoceni: Do protokolu zaznamenejte pozorovani destilace smési vody a manga-
nistanu draselného.
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9.3.2. Destilace s vodni parou silic z kofeni

Chemikalie: aromatické koteni (hiebicek, skofice, kmin, apod.)

Pomtcky: Erlenmayerova banka, varna bafnka skulatym dnem, 2 gumové zatky
sdvéma otvory, gumovéd zatka sjednim otvorem, sklenéné trubicky,
Liebigliv chladi¢, alonz, ptedloha, varné kaminky, vaii¢, topné hnizdo, 2
stojany

Postup: Erlenmayerovu banku napliite z poloviny destilovanou vodou, a ptidejte k ni
nékolik varnych kamink?. Bailku uzaviete 2% vrtanou zatkou, umistéte ji na
vafi¢ a do zatky vlozte trubicky podle ndkresu aparatury pro destilaci
s vodni parou (Obr. 14). Do varné banky vsypte cca 10 g jemné nadrceného
koteni, které pftilejte vodu na cca polovi¢ni objem banky. Banku umistéte
naSikmo do topného hnizda a uzaviete ji 2% vrtanou zatkou, do niz vsunte
sklenénou trubicku z vyvijeCe vodni pary tak, aby sahala pod hladinu
destilované kapaliny. Do druhého otvoru v zatce vlozte trubicku vedouci do
Liebigova chladie. Pfipojte chladi¢ salonzi a ptedlohou a k chladici
pfipojte gumové hadice pfitoku a odtoku vody. Po piekontrolovani
aparatury vedoucim cvifeni zapnéte piitok vody do chladice, zapnutim
vafiCe zahajte vyvijeni vodni pary a zapnutim topného hnizda zacnéte
destilovat. Destilaci ukoncete diive, nez se odpaii veskera kapalina z varné
banky.

Vyhodnoceni: Do protokolu zaznamenejte pozorovani destilace. Byla-li destilace
provedena spravne, mély by byt z destilatu intenzivné citit silice kofeni.

9.4. Sublimace

Ptimy fazovy pfechod mezi pevnym a plynnym skupenstvim se nazyva sublimace (pevna
latka — plyn), resp. desublimace (plyn — pevnd latka). Jedna se o rychlou a jednoduchou
techniku slouzici k ptrecistovani pevnych latek. Podle definice teploty varu lze analogicky
definovat teplotu sublimace. Jedna se tedy o teplotu, pfi niz se tenze par tuhé latky vyrovna
okolnimu tlaku. To, zda bude latka sublimovat nebo desublimovat zalezi na typu vazeb v dané
latce a na okolnich podminkéch (tlaku a teplote). Rozmezi tlaku a teploty, ve kterém latka
sublimuje, se pak d& urcit z fazového diagramu. Navic neni vzdy pravidlem, ze latky
sublimujici podléhaji téz desublimaci a opacné. Za normalnich podminek sublimuji napt. jod
¢1 suchy led (pevny COz2). V béZzné laboratofi 1ze sestavit aparaturu pro sublimaci hned
nékolika zplisoby. Nejjednodussi aparatura se skladd ze dvou hodinovych sklicek se
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zabrousenym okrajem, mezi n¢z vlozime perforovany (prodéravény) filtratni papir, ktery
zabrani zpétnému padani presublimované latky. Druhou moznosti je vyuziti porceldnové
misky, na niz umistime nalevku. Stopka nélevky zastavé funkci vzdusného chladice a dochazi
k ni tedy k desublimaci. Opét je vhodné vloZit mezi misku a nalevku perforovany filtra¢ni
papir, aby se zabranilo padani pfeciSténé latky zpét do surového produktu. Potfebujeme-li
aparaturu s U€innéj$im chlazenim, 1ze ji sestavit z kadinky a banky s kulatym dnem. (Obr. 15).
Do kadinky dame znecisténou latku a na kadinku posadime vhodné velkou baiku s kulatym
dnem. Baiku uzavieme dvakrat vrtanou gumovou zatkou, do které vlozime jednu kratkou
a jednu dlouhou sklenénou trubi¢ku. Dlouhou trubi¢kou ptivadime studenou vodu a kratkou
trubickou ji odvadime do odpadu. Pritokem vody je pak zajisténo stalé chlazeni kulatého dna
baniky, na kterém dochazi ke krystalizaci presublimované, tedy piecisSténé, latky. Analogicky
k vakuové destilaci 1ze 1 sublimaci provadét za snizeného tlaku. Aparatura mize byt opét
velmi jednoduchad, skladajici se ze dvou zkumavek, které jsou opatfeny jedna vnitinim a druha
vnéjSim zabrusem. Vnéj$i zkumavka je pfipojena na zdroj vakua. Vnitini zkumavka je
ptipojena k chladicimu médiu a na jejich sténach pak dochazi k desublimaci. Vyhoda vakuové
sublimace spociva vtom, ze lze sublimovat i teplotné labilni ldky, nebo latky, které za
normalnich podminek nesublimuji.

L L

Obr. 15: Moznosti sestaveni aparatury pro sublimaci




94.1.

Chemikalie:

Pomiicky:

Postup:

Vyhodnoceni:

Sublimace kofeinu z ¢erného Caje

cerny Caj

kadinka, varna barka s kulatym dnem, 2x vrtana zatka, gumové hadicky,
varic¢

Do kéadinky vsypte 2 g jemné nadrcené¢ho cerného Caje. Kadinku uzaviete
varnou baiikou s kulatym dnem, do které jsou skrz dvakrat vrtanou baiikou
zavedeny sklenéné trubicky pftitoku (del§i trubicka) a odtoku (kratsi
trubicka) chladici vody. Tim sestavite aparaturu znazornénou na obrazku
(Obr. 15). Malym proudem nechte protékat vodu a zapnéte vari€. Latku je
tteba zahfivat pomalu. Zacnou-li piesublimované krystalky kofeinu
hnédnout, znamena to, Ze je zahfivani moc intenzivni a produkt se pali.

Do protokolu uved’te vysledek pozorovani, barvu a tvar krystalli kofeinu
a po zvazeni vytézku spoctéte obsah kofeinu v Cerném caji.

9.4.2. Sublimace jodu ze smési jod/pisek

Chemikalie:

Pomiicky:

Postup:

jod, pisek

2 stejné velkd hodinova skla, filtra¢ni papir, stojan, Zelezny kruh, kahan

Na stojan ptidélejte zelezny kruh v takové vysce, aby bylo mozné pod nim
manipulovat s kahanem a zajistit postupné a ne moc prudké ohfivani. Na
hodinovém skle smichejte 0,5 g jodu s malou 1zickou pisku a smés
rovnomérné rozprostiete. Sklicko umistéte na Zelezny kruh, pfikryjte ho
dobfte perforovanym filtracnim papirem (perforace = prodéravéni filtraéniho
papiru) a priklopte jej druhym hodinovym sklem. Spodni sklicko pomalu
zahiivejte kahanem, nejlépe svitivym plamenem. Na hornim sklicku dojde
po chvili ke vzniku krystali jodu oddéleného sublimaci od pisku.
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Vyhodnoceni:  Pfesublimovany jod nechte vychladnout a zvazte jej. Do protokolu
procentualné vyjadiete vytézek sublimace.
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10. Rozpustnost

Jako rozpustnost oznacujeme schopnost latky rozpoustét se v latce jiné (rozpoustédle, jako
rozpoustédlo oznacujeme latku v nadbytku). Rozpusténim jedné nebo vice latek
v rozpoustédle pak vznikaji homogenni viceslozkové soustavy, které oznacujeme jako
roztoky. Roztoky mohou mit skupenstvi kapalné, plynné (napt. vzduch) i pevné (slitiny).
Slozeni roztoku se vyjadfuje uZzitim relativniho obsahu slozky v soustavé. K tomu se
nejcastéji vyuziva hmotnostni ¢i objemovy zlomek (bezrozmérnad veliina, kterd dava po
vynasobeni stem procentulni zastoupeni), nebo latkové mnozstvi (mol-dm™). Pro stru¢nost
se vtomto textu budeme zabyvat pouze kapalnymi roztoky vznikajicimi rozpousSténim
pevnych latek v kapalnych rozpoustédlech. Rozpousténi pevnych latek, pokud jsou rozpustné
v daném rozpoustédle, je vzdy za dané teploty omezeno dosaZenim rovnovazného stavu, kdy
se v systému nachazi latka v rozpusSténém 1 pevném stavu. Systém v tomto stavu se nazyva
nasyceny roztok a mnozstvi latky v tomto roztoku vyjadiené hmotnostnim zlomkem, nebo
hmotnosti na 100 g rozpoustédla se oznacuje jako rozpustnost. Rozpustnost latek je zavisla na
teploté. Neexistuje vSak obecné pravidlo, jak teplota rozpustnost ovliviiuje. VéEtSinou se
rozpustnost s rostouci teplotou zvétSuje, jsou vsak latky, kde teplota nemé prakticky vliv,
nebo u kterych se dokonce rozpustnost s rostouci teplotou snizuje (Obr. 16).
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Obr. 16: Ktivky rozpustnosti vybranych latek

V urcitych ptipadech lze dosdhnout tzv. metastabilniho stavu, kdy roztok obsahuje vétsi
mnozstvi rozpuSténé latky, nez odpovidd jeji rozpustnosti. Takovy roztok se nazyva
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piesyceny a lze ho dosahnout naptiklad ochlazenim nasyceného roztoku latky, kterd ma pfi
niz$i teplot¢ mensi rozpustnost. Piesycené roztoky nejsou piiliS stalé a iniciace vede
k vykrystalizovani pfebytku rozpusténé latky z roztoku.

10.1.

Chemikalie:

Pomiicky:

Postup:

Vypocty:

Stanoveni zavislosti rozpustnosti anorganické soli na teploté

anorganicka sil (KCl, KNOs3)

3 vétsi hodinova sklicka, pipeta, kadinka, sklenéna tycinka, keramicka sitka,
vari¢, vodni lazen s termostatem

Natavte termostat na teplotu 20 °C a vlozte do n¢j kadinku s cca 50 ml
destilované vody. Jednotliva podlozni sklicka popiste (z vnéjsi strany), aby
bylo mozné je od sebe rozeznat, zvaZzte je a jejich hmotnost si zapiste. Kdyz
je voda v kédince vytemperovana, zacnéte v ni za intenzivniho michani
rozpoustét anorganickou sil. Prisypavejte ji tak dlouho, dokud nepftipravite
nasyceny roztok (na dné zlistava trochu soli, ktera se jiz dale nerozpousti).
Na hodinové sklicko napipetujte 10 ml nasyceného roztoku a sklicko se
vzorkem ihned zvazte. Poté jej postavte na keramickou sitku umisténou na
varici a pomalym zahtivanim nechte z roztoku odpatit vS§echno rozpoustédlo
(vodu). Nasledné hodinové sklo odstavte z vafice a nechte ho vychladnout.
Béhem chladnuti mutzete napipetovat dalSich 10 ml roztoku na druhé
sklicko, opét ho zvazit, a na vafi¢i odpafovat rozpoustédlo (vodu). Po
vychladnuti hodinového skla s vykrystalizovanou anorganickou soli jej
zvazte. Odpafeni a zvazeni vzorku proved’te 3x. Stejn¢ postupujte i pro
teploty 40 °C a 60 °C.

hmotnost roztoku (mr) se spocte jako rozdil hmotnosti sklicka s roztokem
(ms+r) a hmotnosti samotného sklicka (ms):

my = Mgy — Mg,

hmotnost anorganické soli na hodinovém skle (ma) se spocte jako rozdil

hmotnosti sklicka s anorganickym odparkem (ms+2) a hmotnosti samotného
sklicka (ms):

Mg = Mgyq — Mg,
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e hmotnostni zlomek anorganické latky pii dané teploté se spocita jako podil
hmotnosti anorganického odparku a hmotnosti roztoku:
ma

w, =
a mT’

e rozpustnost (x) vyjadienou hmotnostni latky na 100 g rozpoustédla je pak
mozné vypocitat podle rovnice:

100
X =————m,.
my —Mmg
Vyhodnoceni: Do protokolu uvedte rozpustnosti studované soli pfi danych teplotach
(hmotnost latky na 100 g vody) a sestrojte graf zavislosti rozpustnosti ve
formé hmotnostniho zlomku (osa y) na teploté (osa x).

48



11. Titrace

Titrace, jinak volumetrie, ¢i odmérna analyza patii k zdkladnim analytickym operacim
pouzivanym ke kvantitativnimu zjiSténi dané latky. Tedy ke zjisténi mnozZstvi dané latky
obsazené v daném objemu titrovaného roztoku. Pro tcely titrace 1ze vyuzit v§ech chemickych
reakci, které probihaji kvantitativné. Vyhodné je pak vyuzit takovych reakci, u kterych je
dobte pozorovatelna, nebo métitelna zména vlastnosti. Podle probihajici chemické reakce pak
délime titrace do nékolika skupin, jako jsou acidobazické, oxidacné redukéni (redoxni),
komplexotvorné, ¢i srazeci. Samotna odmérna analyza nese zpravidla ndzev podle titraéniho
¢inidla, tedy podle odmérného roztoku v byreté (napi. mame-li v byreté¢ hydroxid, jedna se
o alkalimetrii).

Princip volumetrického stanoveni je zaloZen na urceni bodu ekvivalence. Tedy stavu, kdy je
v titraCni banice pravé ekvimolarni mnozstvi obou reagujicich latek, resp. kdy je toto
ekvimolarni mnozstvi piekro¢eno pridavkem posledni kapky titracniho cinidla. Bod
ekvivalence se nejcastéji urcuje barevnou zménou. Ta mize byt vyvoldna samotnou barvou
jedné z reakénich slozek, nebo je do reakce pfidavan indikator, ktery na zdklad€ zmény urcité
vlastnosti roztoku méni svou barvu. V piipadé¢ srazeci titrace je pak bod ekvivalence moment,
kdy se ptidavkem titraéniho ¢inidla jiZ netvofi srazenina. Mimo zminéné metody je mozné
vyuzit 1 dal$ich vlastnosti, jako je pH, konduktivita, absorbance apod.

Volumetrickd analyza zacind pfipravou odmérnych roztoki o pfesné koncentraci. Diky
znalosti piesné koncentrace a spotfeby odmérného cinidla je pak mozné spocitat koncentraci
titrované latky. Proto je dllezité vénovat tomuto kroku maximalni pozornost. Odmérné
roztoky se zpravidla pfipravuji z takovych latek, které maji jasné definovany obsah a Cistotu
a Casem nepodléhaji zméndm. Neni-li mozné takovou latku pouzit, je tfeba po piipravé
odmérného roztoku provést tzv. standardizaci. Jedna se o proces, kdy pfipravime pouze
ptibliznou koncentraci titraéniho ¢inidla a pfesnou koncentraci uré¢ime titraci standardu. Tedy
latky o presné koncentraci, kterd spliiuje podminky o definovaném obsahu, Cistot¢ a ¢asové
stalosti. Teprve po standardizaci a tim zjiSténi pfesné koncentrace odmérného roztoku
mizeme piejit k samotnému stanoveni koncentrace neznamého vzorku. Standardizace se
pouziva napriklad v alkalimetrii, kdy je hydroxid jako titra¢ni ¢inidlo nejprve standardizovan
pomoci kyseliny §tavelové. V praxi je velmi obtizné navazit presné¢ definovanou hmotnost,
obzvlasté vazime-li na presnych analytickych vahach (coz by u volumetrické analyzy mélo
byt vzdy). Proto se pouziva tzv. piiblizn¢€ piesné vazeni. Tato operace je zalozena na tom, ze
se nejprve podle pozadované koncentrace odmérného roztoku spocita navazka. Nasledné se
navazi podle vypoctu pfiblizné stejné mnozstvi latky. Z displeje vah se opiSe pfesnd hodnota
navazky (m) a z té se nasledné pomoci objemu odmérné baiiky (V) a molarni hmotnosti latky
(M) spocita podle vzorce:

m

“TM_V

pfesné koncentrace (¢) odmérného roztoku v odmérné baiice.
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Po piipravé se odmérnym roztokem naplni byreta a do titraCni baiky se odpipetuje
definovany objem zkoumaného roztoku. Je-li tfeba, pfida se ke zkoumanému roztoku téz
indikator. Koncentrace titracniho cCinidla a mnozstvi zkoumaného roztoku by mélo byt
nastaveno tak, aby spotfeba titraéniho Cinidla odpovidala 10-20 ml. Po naplnéni byrety
a napipetovani zkoumaného roztoku do titracni banky je mozné piejit k samotné titraci. Ta se
provadi tak, ze se jednou rukou ovlada kohout byrety a druhou rukou se nepietrzit€¢ micha
titrovany roztok. Druhou moznosti je pouziti elektromagnetické michacky. Prvni titrace se
provadi rychleji s mensi presnosti. Diky ni zjistime ptibliznou hodnotu spotieby do bodu
ekvivalence. Pfi druhé titraci pak titrujeme nejprve velkym piidavkem, pifed bodem
ekvivalence zpomalime a titrujeme pifidavkem jedné kapky. Po piidavku vzdy titrovany
roztok dikladné promichame a sledujeme, zda doSlo k pozadované zméné ¢i nikoliv. Titraci
provadime 3% a k vypoctu pak pouzijeme primérnou hodnotu.

Acidobazicke titrace

Jedna se o titrace, ve kterych je vyuzivana neutralizacni reakce. Reaguje tedy kyselina se
zasadou za vzniku jejich soli a vody. Tyto reakce neprovazi viditelna zména barvy a je tieba
pouzit vhodny acidobazicky indikator. Jednd se o organicka barviva, kterd maji schopnost
meénit svou barvu podle pH roztoku. Diky témto indikatorim tedy lze sledovat zménu
zabarveni roztoku v bod¢ ekvivalence. S ohledem na povahu reakce je tfeba zvolit spravny
indikator. Ten se voli podle hodnoty pH, ve které dochazi k jeho barevné zméné€. Rozmezi, ve
kterém k této barevné zméné€ dochdazi, se nazyva funkeni oblast indikatoru.

indikator zabarveni zabarveni oblast barevného
v kyselém pH v zésaditém pH prechodu [pH]
methyloranz oranzové zluté 3,4-4,4
methylcerven cervené zluté 4,2-6,3
bromthymolové4 modf zluté modré 6,0-7,6
fenolftalein bezbarvé fialové 8,0-9.8

Tab. 5: Pfehled barevnych zmén a funkcnich oblasti bézné pouzivanych acidobazickych
indikatora

Podle titracniho Cinidla rozliSujeme acidobazické titrace na acidimetrii (v byreté je kyselina)
a alkalimetrii (v byreté je zdsada). V praxi se pouzivaji pouze nckteré kombinace kyselin
a zasad s ohledem na jejich silu. VéEtSinou se titruje silnd kyselina silnou zdsadou, slaba
kyselina silnou zasadou, slab4d zasada silnou kyselinou, nebo vicesytnd kyselina silnou
zasadou.

Oxidacné redukcni titrace (redoxni titrace)

Podle povahy titra¢niho ¢inidla rozdélujeme oxidacné redukeni titrace na oxidimetrii (v byreté
je oxidacni ¢inidlo) a reduktometrii (v byreté se nachdzi redukéni €inidlo). Mezi hlavni
metody odmérné oxida¢né-redukeni katalyzy patti manganometrie a jodometrie
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Manganometrie
Manganistan draselny se v kyselém prostiedi redukuje podle rovnice:
MnO; + 5e + 8H* 2 Mn?* + 4H,0

Z fialové zabarveného roztoku manganistanovych iontl tedy vznikd bezbarvy roztok
manganaté soli. Bod ekvivalence je tedy snadno pozorovatelny zbarvenim titrovaného roztoku
do rizova zptisobeném prvnim piebytkem ¢inidla.

Jodometrie
Jodometrie vyuzivé zvratné reakce podle rovnice:
I, +2e 2 217

Podle povahy ostatnich reakénich komponent dochéazi bud’ k oxidaci jodidu, nebo k redukci
jodu. Pro indikaci bodu ekvivalence se pouziva skrobovy maz, ktery dava jiz se stopami jodu
intenzivni modré zbarveni.

Komplexotvorné titrace

Komplexotvorné titrace jsou odmérna stanoveni zalozena na vzniku komplexnich sloucenin
stanovovanych kovll a komplexotvornych ¢inidel. Bod ekvivalence se detekuje zménou barvy
komplexometrickych indikatort. Ty vytvafeji se stanovovanym kovem  oproti
komplexotvornym ¢inidlim méné stabilni slouceniny. V bod¢ ekvivalence odebira
komplexotvorné ¢inidlo kationt indikatoru, ktery tim méni svou barvu a méni tedy i1 zabarveni
celého roztoku. Protoze se jedna o pomérné rozmanité spektrum reakci a metod, které se pro
tento typ titraci daji pouzit, uvedeme pouze jednu metodu. Tou je chelatometrie
(komplexometrie). Pfi chelatometrii se jako komplexotvorné &inidlo pouziva Chelaton 3
(dvojsodna sil EDTA, Obr. 17). Chelatometricky se stanovi napiiklad tvrdost vody. Pfi tomto
stanoveni se jako indikatory uzivaji Eriochromcerit T a Murexid (viz tloha nize).

HO O
OH

Obr. 17: Molekula EDTA
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Srazeci titrace

Pii srazecich titracich probihd mezi titracni a titrovanou latkou reakce za vzniku malo
rozpustné srazeniny. I kdyz vznikem srazeniny dochéazi k pozorovatelné zméné a diky tomu
by teoreticky nebylo tfeba piidavat k titrované latce indikator, je pii nékterych reakcich
vhodné indikator pouzit pro zvyraznéni dosazeni bodu ekvivalence. Jako ptiklad srazeci
reakce vyuzivané pro titrace lze uvést argentometrii, kde se jako titra¢ni ¢inidlo pouziva
dusi¢nan stiibrny. Ten pouzivame ke stanoveni koncentrace chloridovych ionti podle rovnice:

Ag* + CI~ 2 AgCl

Pro indikaci bodu ekvivalence lze pouzit tzv. Mohrovy metody. Jako indikator se pouZiva
chroman draselny, ktery reakei se sttibrnymi ionty poskytuje ¢ervenohnédy chroman stiibrny.
Ten vznika diky vétsi rozpustnosti az ve chvili, kdy je z titrovaného roztoku spotiebovan
vSechen chlorid. Bod ekvivalence je tedy doprovazen vznikem ¢ervenohnédé¢ srazeniny

11.1. Volumetrické stanoveni obsahu kyseliny benzoové

Chemikalie: kyselina stavelovd, C2H204; hydroxid sodny, NaOH; kyselina benzoova,
CeHsCOOH; bromthymolova modf, fenolftalein

Pomiicky: kadinky, odmérné banky (250 ml), byreta, titraéni banky, délend pipeta
(10 ml) véhy

Chemické rovnice:

(COOH)2 + 2 NaOH — (COONa)2 + 2 H20

CsH5COOH + NaOH — CsHsCOONa + H>O

Postup:

Standardizace odmérného roztoku NaOH (faktorizace)

Piipravte si roztok hydroxidu sodného o pfiblizné koncentraci
0,005 mol-dm?. 0,05 g hydroxidu sodného rozpustte v kidince v malém
mnozstvi vody. Takto pfipraveny roztok analyticky preved'te do 250 ml
odmémné banky a doplinte po rysku. Pro standardizaci pouzijte roztok
kyseliny $tavelové o presné koncentraci (piiblizné 0,003 mol-dm™).
Spoditejte si navazku kyseliny $tavelové na koncentraci 0,003 mol-dm™ pro
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objem 250 ml. Navazte pfiblizné stejné mnozstvi kyseliny Stavelové
a presnou navazku si zapiste. Z ni pak zpétné spocitejte presnou koncentraci
kyseliny stavelové, kterou budete dale pouzivat. Byretu napliite nad rysku
pfipravenym roztokem hydroxidu sodného a objem dorovnejte po rysku
odpusténim prebytku kohoutem tak, aby v ném nezustal zadny vzduch. Do
titracni banky odpipetujte 10 ml pfipraveného roztoku kyseliny stavelové
a pridejte 2 kapky indikatoru bromthymolové modfi. Do titra¢ni banky
pridejte trochu destilované vody pro pohodlnéjsi michani daného roztoku.
Nasledné titrujte do zmény zbarveni ze zluté na svétle modrou. Spotiebu
hydroxidu sodného si zapiste a titraci opakujte jesté 2x.

Stanoveni kyseliny benzoové

Vyhodnoceni:

11.2.

Chemikalie:

Pomiicky:

Byretu naplitte po rysku roztokem hydroxidu sodného. Do titracni banky
odpipetujte 5 ml kyseliny benzoové, pridejte 2 kapky indikatoru fenolftalein
a opét prilijte trochu destilované vody pro pohodinéjsi michani roztoku.
Nasledné titrujte do zmény zbarveni z ¢iré na svétle fialovou. Titraci opét
proved’te 3x.

Nejprve vypoctéte z prumerné hodnoty spotieby NaOH a znamého objemu
a koncentrace kyseliny $tavelové piesnou koncentraci hydroxidu sodného.
Nasledné spocitejte pomoci primérné spotieby hydroxidu sodného a jeho
presné koncentrace molarni koncentraci kyseliny benzoové.

Chelatometrické stanoveni tvrdosti vody

Chelaton 3, Eriochromcern T, Murexid, hydroxid sodny, Schwarzenbachiiv
pufr o pH = 10 (smés NH4+Cl a NH4OH)

byreta, stojan, titratni bafiky, odmérné banky, kadinky, Spachtlicka,
odmérny valec, vahy

Chemické rovnice:

Naz[H2Y] — 2Na* + [H2Y >
[H2Y]* + Ca* — [CaY]* + 2H"

[H2Y]* + Mg — [MgY]* +2H"
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Postup:

Priprava roztoki

Do 250 ml odmérné banky napipetujte 25 ml stanovovaného vzorku (voda
z kohoutku) a banku po rysku dopliite destilovanou vodou. Do odmérné
banky o objemu 150 ml navazte ptiblizn¢ 2,5 g Chelatonu 3, rozpust'te jej
v destilované vodé a dopliite po rysku. Z pfesné hodnoty navazky Chelatonu
3 pak spoctéte jeho presnou koncentraci. Pfiblizné 1 M hydroxid sodny
pfipravte rozpusténim 2 g hydroxidu v odmérné baiice o objemu 50 ml.

Stanoveni obsahu vapenatych a horecnatych iontu

Byretu napliite po rysku roztokem Chelatonu 3. Do titrani banky
odpipetujte 25 ml stanovovaného vzorku a pfilijte do n€j vhodné mnozstvi
destilované vody. Ptidejte 5 ml Schwarzenbachova pufru a Spicku Spachtle
Eriochromcerni T. Roztok titrujte Chelatonem 3 do bodu ekvivalence, ktery
se projevi zménou barvy z vinové ¢ervené na modrou. Titraci opakujte jesté
2x,

Stanoveni obsahu vapenatych ionti

Vyhodnoceni:

V siln¢ alkalickém prostiedi se hofecnaté ionty vysrazi ve form¢ hydroxidu
hotfecnatého. Diky ¢emuZz s Chelatonem 3 reaguji pouze vapenaté ionty.

Do titra¢ni baniky napipetujte opet 25 ml stanovovaného vzorku a pfilijte
vhodné mnozstvi destilované vody. Pfidejte 5 ml 1 M hydroxidu sodného
a Spi¢ku Spachtle Murexidu. Roztok titrujte Chelatonem 3 do bodu
ekvivalence, ktery se projevi zménou barvy z Cervené na modrofialovou.
Titraci opakujte jeste 2x .

Z primérné spotieby Chelatonu 3 v prvni titraci spoctéte mnozstvi
vapenatych a hofecnatych ionti ve stanovovaném vzorku. Z primérné
spotteby Chelatonu 3 v druhé titraci spoctéte mnozstvi pouze vapenatych
iontl ve stanovovaném vzorku. Ze ziskanych hodnot na zavér vypoctéte
hmotnostni koncentraci vapenatych a hofecnatych iontti v kohoutkové vodé

(mg/1).
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12. SuSeni

SuSenim rozumime zbavovani latek vody (v praxi nejcastéji), pripadné jiné kapaliny. Vlhkost
je mozné z latek odstranovat fyzikdln¢ nebo chemicky. Fyzikdlnimi metodami odstranovani
vlhkosti rozumime umisténi latky do suché atmosféry, poptipadé piehanéni latky suchym
vzduchem, nebo zahiivani, plisobeni infralampy, ¢i vymrazovani. Chemické suSeni je pak
zalozeno na principu odebrani vody vhodnym dehydratacnim cinidlem. Vysouset l1ze latky
pevné, kapalné i plynné s tim, ze pro kazdé skupenstvi je vhodné zvolit jinou techniku. V této
kapitole se budeme vénovat pouze suseni latek pevnych a kapalnych. SuSeni plynt bude
zminéno v kapitole vénujici se praci s plyny.

Pevné latky vysouSime fyzikdlnimi metodami. Neni-li latka hygroskopicka (hygroskopie je
schopnost latky pohlcovat vzdusnou vlhkost), mizeme latku susit volnym stanim na vzduchu.
To je vSak pomérné pomalé, proto je vhodné suSeni urychlit pouzitim proudu suchého
vzduchu, zvySenim teploty, snizenim tlaku, nebo kombinaci zminéného. SuSit pevnou latku
zvySenim teploty lze pod infralampou, v laboratorni suSarné nebo pro vyssi teploty (nad
200 °C) v muflové peci. Je-li latka teplotné velmi stabilni, je mozné ji Zihat na kahanu. Latka
se umisti na porceldnovou misku, ta se vlozi do zelezného kruhu a za stdlého michéani
sklenénou tyc€inkou se latka ziha do sucha. Vlhkost 1ze z pevné latky také odpafit snizenim
tlaku. Toho se vyuziva ve spojeni s exsikatorem, nebo pouzitim vakuové susarny.

Po vysusSeni pevné latky je tieba ji nechat vychladnout (v ptipadé suseni zvySenim teploty)
auchovavat tak, aby opét nezvlhla. K tomuto uUcelu se pouzivaji exsikdtory. Jednd se
o sklenéné nadoby se zdbrusovym vikem obsahujici na dn¢ silné hygroskopickou latku, ktera
udrzuje vzduch v exsikatoru prosty vlhkosti. Nejcastéji se jako dehydratacéni Ccinidla
v exsikatoru pouzivaji pevné hydroxidy alkalickych kovli (NaOH, KOH), konc. kyselina
sirova (do exsikatoru se nenaléva, ale zvlhcuji se ji sklenéné kulicky, které se vlozi na dno),
oxid fosforecny (patii mezi nejucinnéjsi viibec), nebo vysuSeny silikagel. Silikagel je porovity
SiO2 ve formé¢ kuliCek. Sam o sobé je bezbarvy, ale v laboratofi se Casto barvi chloridem
kobaltnatym, ktery ma funkci indikatoru vlhkosti. Chlorid kobaltnaty se vyznacuje tim, Ze ma
jinou barvu v bezvodém stavu (modrd) a jinou v hydratované form¢ (rizova). Diky tomu je
mozné jednoduse odlisit, zda je takto upraveny silikagel vysuseny nebo ne. Silikagel lze pti
150 °C zregenerovat (vysusit) a opét pouzit. Exsikator 1ze samoziejmé pouzit i k samotnému
suSeni. To je vSak Casové velmi narocné, proto je vhodné zvysit Gi¢innost susSeni snizenim
tlaku pfipojenim vakua pomoci kohoutu ve vrchni ¢asti vika exsikatoru.

Suseni kapalin (organickych rozpoustédel) je provadéno piimym stykem kapaliny se
suSidlem, které je v dané kapalin¢ nerozpustné, ale ma dobrou schopnost vazat vodu. Dalsi
podminkou je samoziejmé to, Ze suSidlo nesmi se suSenou kapalinou chemicky reagovat.
Latek vhodnych k suSeni kapalin je celd tada, jejich vybér je zavisly ptfedev§im na
vlastnostech rozpoustédla, které chceme vysusit. Nejcasteji uzivanymi susicimi latkami jsou
bezvody siran hotec¢naty, uhli¢itan sodny, chlorid vapenaty, hydroxidy sodny a draselny, oxid
fosfore¢ny apod. Dalsi moznosti, kterd je dnes v praxi mnohem castéji pouzivana, je suSeni
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prostiednictvim hygroskopickych molekulovych sit. To jsou krystalické zeolity s definovanou
strukturou velikosti pért. Diky tomu je mozné pres né¢ oddélit vétsi molekuly od mensSich.

12.1.

Chemikalie:

Pomiicky:

Postup:

Vyhodnoceni:

12.2.

Chemikalie:

Pomiicky:

Postup:

Odstranéni krystalové vody z hexahydratu chloridu vapenatého

hexahydrat chloridu vapenatého, CaCl2-6H20

porcelanova miska, sklenénd tyc¢inka, stojan, zelezny kruh, zelezné kleste,
kahan, vahy (pfedvazky)

Do porcelanové misky navazte 10 g jemné rozetfeného hexahydratu
chloridu vépenatého. Misku vlozte na Zelezny kruh wuchyceny na
laboratornim stojanu a postupné ji zahtivejte. Praskovy chlorid po chvili
roztaje ve své krystalové vodé, kterd se poté bude odpatovat. Po odpateni
veSkeré vody zlstane v misce odparek bezvodého chloridu vépenatého. Ten
po vychladnuti zvazte.

Na zékladé¢ hmotnosti hydratovaného a bezvodého chloridu véapenatého
spocitejte, kolik molekul vody ptipadajicich na jednu molekulu chloridu
véapenatého jste odstranili. Uspé&$nost odstranéni pak vyjadiete v procentech.

Odstranéni koordinacn¢ vazané vody z modré skalice

modra skalice, CuSOs-5H20

zihaci kelimek, exsikator, zelezné klesté, susarna, analytické vahy

Cisty porcelanovy kelimek vlozte do susarny nastavené na teplotu 130 °C.
Po 15 minutach kelimek Zeleznymi klestémi vyjméte ze susarny a vlozte jej
do exsikatoru. Pockejte, az kelimek vychladne, a pak jej zvazte na
analytickych vahdch a jeho hmotnost si zapiSte. Do kelimku navazte
pfiblizné 0,5 g pentahydratu siranu méd’natého a zapiste si presnou navazku.
Kelimek s modrou skalici vlozte do suSarny a nechte jej zhruba 45 minut
susit. Poté vytahnéte kelimek ze suSarny a nechte ho vychladnout
v exsikatoru a vychladnuty kelimek poté zvazte.
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Vyhodnoceni:  Z rozdilu hmotnosti pfed suSenim a po suseni spocitejte, kolik molekul vody
bylo vlivem teploty odstranéno. Vysvétlete, pro¢ nejde vlivem dané teploty
odstranit z pentahydratu siranu méd’natého vSech 5 molekul vody.
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13. Préace s plyny

V chemické laboratofi se Casto setkdvdme s nutnosti pouzivat nejriznéjsi plyny. Miize se
jednat o plyny, které samy vstupuji do chemické reakce (vodik, chlor, amoniak, oxid uhlicity,
oxid sificity, atd.), nebo o plyny, které zajist'uji inertni atmosféru (dusik, argon, apod.). Tyto
plyny lze v laboratofi ziskat bud’ z ocelovych lahvi, nebo je mozné je ptipravit v nejriiznéjsich
vyvijecich.

Primyslové vyrabéné plyny jsou do laboratoti doddvany v ocelovych talkovych lahvich. Tyto
lahve musi spliiovat pfisné podminky, které jsou ustanoveny v evropské legislativé. Kazda
lahev je oznacCena Stitkem, ktery obsahuje néazev, adresu a telefonni c¢islo vyrobce,
bezpecnostni pokyny, bezpecnostni znacky, sloZeni plynu nebo plynné smési, Gplny nazev
apopis plynu podle ADR (dopravni ptedpisy), Cisla ES a CAS (identifikace podle
mezinarodnich seznaml chemickych latek), oznafeni vyrobku vyrobcem a upozornéni
vyrobce. Kazda lahev je navic podle typu plynu oznacena barevné (Obr. 18). Dle normy je
barevné znaceni piedepsdno pro horni zaoblenou ¢ést lahve. Barva valcové ¢asti neni normou
pfedepséana, nejcastéji je vSak Seda nebo v barve horni zaoblené ¢asti (vyjimku tvoii lahve pro
medicindlni pouziti, kde jsou valcové Casti lahvi bilé¢). Lahve navic v zaoblené ¢asti obsahuji
velké tiskaci pismeno N, které znaci, ze se jednd o novy zpusob znaceni (zménéno roku
1998).

) ~ \ hnédd
zelena)

hnéda

modra zelena (Seda) Seds hnéda

(3eda) (Seda) (tmavé seda (3eda)
zelend)

kyslik technicky dusik argon oxid uhlicity helium

kastanova

¢ervena Seda (bild) Seda Seda
(Seda)

vodik hoflava smés plynil acetylen mnertni smes plynii stlateny vzduch

Obr. 18: Barevné znaceni tlakovych lahvi
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K odbéru plynu z tlakovych lahvi se pouzivaji dva typy ventilli. Jedna se o reduk¢ni a jehlové
ventily. Jehlové ventily jsou méné pouzivané a jsou jimi osazeny lahve se siln¢ korozivnimi
plyny (poskodily by membranu v redukénim ventilu). Pro zbylé plyny se pouzivaji redukcni
ventily, které¢ jsou osazeny manometry méficimi tlak v lahvi a tlak odebiraného plynu.

Postup pro odebirani plynu:

1.  uzavfit na doraz uzaviraci ventil,

il.  odsroubovat regula¢ni Sroub,

iii.  otevfit ventil na lahvi (manometr ukéze tlak plynu v lahvi),

iv.  zaSroubovanim regula¢niho Sroubu nastavit tlak na manometru odebiraného plynu,
v.  otevienim uzaviraciho ventilu nastavit poZadovany proud plynu.

Tlakové lahve musi byt umistény na k tomu vyhrazeném misté a pfipevnény fetizkem tak, aby
nemohlo dojit k jejich padu a byly chranény pied ohfatim Tlakové ventily, predevSim
v piipad¢ kysliku, nikdy nemazeme organickymi mazivy, napi. vazelinou (hrozi nebezpeci
vybuchu).

Druhou moznosti je pfipravit plyn vhodnou chemickou reakci piimo v laboratofi.
Nejjednodussi vyvije€ plynil 1ze sestavit z odsavaci banky a dé€lici nalevky, z niz se piikapava
kapalina a postrannim vyvodem se odvadi ptipraveny plyn (Obr. 19). Takto probihajici reakce
se jen tézko reguluje, a proto je vhodnéjsi vyuzit sofistikovangjSich vyvijeci. Mezi né patii
predevsim Kippiiv pfistroj (Obr. 19). Jedna se o zafizeni, které pti preruseni odebirani plynu
automaticky zastavi probihajici reakci oddélenim reak¢énich komponent. Na porceldnovou
desticku ve stfedni Casti se umisti dostatecné velké kousky pevné latky. Otevie se ventil pro
odvod plynu a do horni nadoby se nalije kapalna slozka reakce (nejcastéji kyselina). Kapalinu
protékajici do spodni nadoby nalévame tak dlouho, dokud se v ni neponoii pevna latka na
porceldnové desti¢ce. Tim zacne probihat chemicka reakce a zacne se uvoliovat plyn, ktery se
odvadi pry¢ kohoutem. Ve chvili, kdy kohout zavieme, zacne ve stfedni nadobé vznikat
ptetlak, ktery snizi hladinu a vytla¢i kapalinu ze spodni nddoby do vrchniho rezervoaru. Tim
se oddéli kapalné slozka od tuhé a reakce pfestane probihat. Opétovnym otevienim ventilu
pretece kapalina zpét do spodni ¢asti Kippova pristroje a reakce za¢ne opét probihat. Na vrchu
Kippova pfistroje miize byt umistén kapalinovy uzavér, ktery zabrafiuje unikéani nezddoucich
vypari do okoli.
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Obr. 19: Jednoduchy vyvije€ plynu (a), aparatura pro vyvoj plynu (b) a Kippiiv pfistroj (c)

Pfed pouzitim samotného plynu je velmi ¢asto nutné ho precistit a vysusit. To se tyka hlavné
pripadd, kdy plyn pfipravujeme sami piimo v laboratofi. Oba tyto procesy se ¢asto spojuji
v jeden. Plyny lze susit, piipadné Cistit v promyvackach (Drechslerovy promyvacky), U-
trubicich ¢i suSicich vézich, kterymi se dany plyn prohani. VSechny tyto nadoby musi byt
naplnény vhodnou suS$ici latkou, kterd plyn vysus$i a vycisti, ale se samotnym plynem
nereaguje. Nej€astéji uzivanymi susicimi latkami jsou koncentrovana kyselina sirova, chlorid
vapenaty, silikagel ¢i oxid fosfore¢ny. Pro co nejucinnéjsi vysuseni je vhodné plyn co nejvice
rozptylit. Toho slze dosdhnout napt. pouzitim promyvacky s fritou. Pii sestavovani aparatury
pro suseni je vhodné mezi nadobu, ve které se plyn vyviji a nadobu, ve které se plyn susi
umistit tzv. pojistnou promyvacku. Tim se zabrani nechténému kontaminovani vyvijeci smési
susici latkou (Obr. 20). U¢innou metodou suseni plynti je také jejich vymrazovani, pti kterém
se plyn vede napt. U-trubici podchlazenym prostiedim.
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Obr. 20: Schéma zapojeni pojistné promyvacky

13.1. Ptiprava CO2

Chemikalie: uhli¢itan vapenaty (CaCO3), kyselina chlorovodikova (HCI)

Pomiicky: Erlenmeyerova banka (500 ml), délici nalevka (250 ml), promyvacka,
sklenéné ty€inky, hadicky, kadinky, svicky, pH-metr

Chemicka rovnice:

CaCOs3 + 2 HCl — CaCl2 + H20 + CO2

Postup: Sestavte aparaturu dle obrazku (Obr. 19). Do Erlenmeyerovy banky
o obsahu 500 cm® vlozte nékolik kouskdi mramoru, nebo nékolik 1Zigek
praskového CaCOs, a do délici nélevky nalijte kyselinu chlorovodikovou
o koncentraci 2 mol-dm™. Z délici nalevky zaénéte pomalu pfikapavat
kyselinu na uhli¢itan vépenaty, ¢imz se zacne vyvijet oxid uhlicity. Ten
nechte chvili vyvijet naprazdno tak, aby se aparatura zcela zaplnila oxidem
uhlic¢itym, ktery je t¢zsi nez vzduch a diky tomu jej vytlacuje. Poté vlozte
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Vyhodnoceni:

13.2.

Chemikalie:

Pomiicky:

trubicku, ze které unikd oxid uhliity, do kadinky se zapalenymi svickami
v raznych vySkovych urovnich a sledujte, jak postupné zhasinaji. Po
zhasnuti vSech svicek vyjméte koncovou trubicku, vlozte ji do kadinky
s destilovanou vodou s par kapkami indikatoru methylCerveni a nechte plyn
vodou probublévat.

Do protokolu uvedte vysledky pozorovani a vysvétlete divod zmény
zabarveni indikatoru.

Ptiprava a jimani Hz

kyselina chlorovodikova (HCI), kovovy zinek (Zn)

frak¢ni banka, délici nalevka, kddinka, zkumavka, odmérny vélec, sklenéné
trubicky, hadicky, kahan

Chemicka rovnice:

Postup:

Z/n+2 HCIl — ZnCl2 + H2

Sestavte aparaturu dle obrazku Obr. 19. Do frakéni banky vlozte nékolik
pecicek kovového zinku. Do délici ndlevky nalijte zifedénou kyselinu
chlorovodikovou (1 :1). Z délici nalevky zacnéte ptikapavat kyselinu na
kousky zinku. Tim nastartujete reakci, pfi niz se zacne vyvijet vodik. Vyvoj
plynu se projevi jeho bubldnim v kédince s vodou. Plyn nechte chvili vyvijet
na prazdno tak, aby vodik vypudil z frak¢éni banky zbytky vzduchu. Poté
vyvod vodiku ponoite pod vodu, piilozte k nému zkumavku naplnénou
vodou a jimejte vznikajici vodik. Ve chvili, kdy plyn ze zkumavky vytlac¢i
veSkerou vodu, ji utésnéte prstem a pieneste ji k plynovému kahanu.
Zkumavku pfiblizte k plamenu, oddélejte prst a ustim ji vlozte tésné
k plamenu kahanu. Nasledn¢ mohou nastat 2 varianty. Bud’ se ozve tzv.
Stéknuti, tedy zapaleni tfaskavé smési vodiku s kyslikem (v pfipade, ze
nebyl z frakéni bainky zcela vypuzen vSechen vzduch). Nebo vodik pouze
shofi (v pripadé, ze byl ve zkumavce opravdu pouze Cisty vodik), coz Ize
pozorovat orosenim stén zkumavky.
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14. Hustota

Hustota ptedstavuje fyzikalni veli¢inu vyjadiujici pomér hmotnosti latky k objemu, ktery
latka zaujima. Je tedy definovéana vztahem:

m
pP=-

ProtoZe objem latky zadvisi na okolni teploté¢ a tlaku (u plyn nejvice, u pevnych latek
nejméne), zavisi na téchto parametrech i1 hustota. Proto je vzdy tfeba uvést nejen hodnotu
hustoty, ale 1 podminky, pii kterych dana latka této hodnoty dosahuje. Hustota se méfi na
zéakladé vztlaku téles v kapaliné (Mohrovy vazky) ¢i smési kapalin (vznaseci metoda) nebo
vazenim presné daného vytlaceného objemu kapaliny (pyknometr).

Vztlaku téles v kapaliné vyuzivaji ponorné hustoméry. Jedna se nejcastéji o sklenéné zatizeni
pouzivané k méfeni hustoty kapalin, které ma ve spodni ¢asti zdvazi (rtut, olovo) a na stopce
je vyznacena stupnice s hodnotami hustoty. (Obr. 21) Na hustoméru je vzdy uvedena teplota,
pro kterou je hustomér kalibrovan. Hustota se hustomérem méfi pouhym ponofenim do
kapaliny a odec¢tenim hodnoty, kterou na stupnici vyty¢i hladina kapaliny. Je nutné si dat
pozor na prvky, které by mohly znehodnotit méfeni, jimiz jsou nejcastéji necistoty a bubliny
na hustoméru. Vysledek miZze byt také ovlivnén dotykdnim se hustoméru nadoby (valce), ve
které hustotu méfime. Mdme-li sadu nékolika hustomért, které na sebe podle stupnice
(hustomér na nejveétsi hustotu). Tim zabranime tomu, ze bychom zvolili nevhodny hustomér,
ktery by se potopil na dno. Pozor na rozbiti!

Obr. 21: Sada hustomeéru

K odmétovani presného objemu kapaliny se pouzivaji pyknometry. Jednd se o sklenénou
nadobu se zabrusovym hrdlem, do kterého se vsunuje zdbrusova zatka s kapilarou. Ta v zatce
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slouzi k naplnéni hustoméru az ,,po okraj“. Pyknometr se naplni zhruba do tietiny az poloviny
zébrusového hrdla a pomalu se uzavie zatkou. Kapildrou se vytlaci prebytecna kapalina,
kterou otfeme prstem (nikdy filtracnim papirem, ktery by z kapilary vysal kapalinu). Sklenény
povrch osusSime filtraCnim papirem, aby na ném nezustala zadné kapalina, jejiz hmotnost by
znehodnotila méfeni a zvazime. Pyknometry jsou stejné jako hustoméry kalibrovany na
urcitou teplotu, kterd je na nich vyznacena, proto je pfi manipulaci drzime vzdy pouze za
hrdlo, abychom je zbytecné neohfivali. Lze jimi méfit hustotu kapalin a pevnych latek, kdy
méfeni hustoty pevnych latek je podminéno jejich velikosti. Musi byt totiz v podobé télisek,
které 1ze vpravit hrdlem dovnitf pyknometru.

Stanoveni hustoty kapalin pyknometrem:

e zvazime hmotnost suchého pyknometru (myp),

e naplnime pyknometr destilovanou vodou a zvazit ho (mp+v),

¢ vylijeme z pyknometru vodu a vysuSime ho,

¢ naplnime pyknometr studovanou kapalinou a zvazime ho (mp+x),

e z hmotnosti suchého pyknometru a pyknometru s vodou zjistime hmotnost samotné
vody:

My = My, — My,
e analogicky spoc¢itdime hmotnost studované kapaliny:
my = mp+k - mp,

e ze zndmé hustoty vody (pv) a zjeji hmotnosti spocitame jeji objem, ktery odpovida
objemu pyknometru pii aktualni teplot¢ a tedy 1 objemu studované kapaliny:
oM
Py’
e ze hmotnosti studované kapaliny a z jejiho objemu nakonec spocitdme jeji hustotu (pk)
e dosazenim dil¢ich vypocti do jednoho vztahu ziskdme vypocet hustoty studované
kapaliny:

_ Mp+k — My

Pk =""—""""Py
Mp+y — My

Stanoveni hustoty pevnych latek:

e zvazime télisko studovaného kovu (mx),

e pyknometr naplnime destilovanou vodou, uzavieme zatkou a zvazime jej (mp+v),

e do pyknometru vhodime télisko studovaného kovu, uzavieme ziatkou a opét jej
zvazime (Mp+v+t),

e znavazenych dat spoc¢itime hmotnost vody vytlacené téliskem:
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my, = My + Mpyy — Mpypte,

e ze znamé hustoty vody (pv) a jeji hmotnosti spo¢itaime objem vytlacené vody téliskem,
ktery odpovidé objemu samotného téliska:

m
V=
Py

e dosazenim dil¢ich vypocti do jednoho vztahu ziskame vypocet hustoty studovaného

téliska:

14.1.

Chemikalie:

Pomiicky:

Postup:

Vyhodnoceni:

_ m; + Myty — Mptv+t

Pt = m, Py-

Stanoveni hmotnostni koncentrace H2SO4 méfenim jeji hustoty

ziedéna kyselina sirova (H2SO4)

sada hustoméri, pyknometr, vahy, rukavice

Ziedénou kyselinu sirovou o neznamé koncentraci nalejte do odmérného
valce do takové vysky, aby bylo mozné do ni ponofit sklenény hustomér.
Hustotu méfte postupné tak, ze zac¢nete hustomérem na nejmensi hustotu
a postupujte po fadé¢ k hustomérim na vétsi hustotu tak dlouho, dokud se
dany hustomér do kyseliny neponofi tak, ze zné& bude mozné hustotu
odecist. Dejte pozor na to, aby se hustomér nedotykal stény odmérného
valce, coz by znehodnotilo naméfeny vysledek. Hustotu kyseliny si zapisSte
a méfeni ovéfte pomoci pyknometru. Postupujte piesné podle navodu vyse
a méfeni proved’te 3x. Pracujte v rukavicich, abyste se kiizi nedostali do
kontaktu s kyselinou sirovou.

Do protokolu uvedte namétfené vysledky hustoty pomoci hustoméru
a pomoci pyknometru. Vysledky ziskané pomoci pyknometru uved’te ve
tvaru p = p + o (analogicky podle ulohy kontrola pipety na stran¢ 20).
Podle tabulek zjistéte hmotnostni koncentraci kyseliny sirové a porovnejte
rozdil mezi hustotou/hmotnostni koncentraci méfenou hustomérem
a pyknometrem.
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14.2. Stanoveni hustoty zinku a cinu

Chemikalie: granulovany zinek, kapky kovového cinu, destilovana voda
Pomiicky: pyknometr, vahy, teplomér, kadinka
Postup: ze zasobni lahve vyberte 5 granuli zinku a 5 kouskl cinu. Rozmistéte je na

filtra¢ni papir tak, aby nemohlo dojit k jejich zdméné a zavazte je. Pro
stanoveni jejich hustoty postupujte podle ndvodu vyse.

Vyhodnoceni:  Z namétenych vysledkl spocitejte vami naméfenou hustotu zinku a cinu.
Hustoty uved'te ve tvaru p = p * ¢ (analogicky podle ulohy kontrola pipety
na stran¢ 20). Dale vyhledejte tabulkové hodnoty hustoty obou kovi
a odchylku naméfené hodnoty od tabulkové vyjadiete v procentech podle
vzorce:

_lp—pl
Pt

-100.
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15. Periodicka tabulka prvka

hydrogen hizl ium
1 2
H He
1.0079 4.0026
ithium berdlium boron carbon ritrogen oxygeEn fluorine nean
3 4 5 6 7 8 9 10
Li | Be B|C|N|O|F|Ne
6.941 9.0122 10.811 12.01% 14.007 15.999 18.998 20180
sodium magnesium aluminium slicon chasphorus sulfur chiorine argon
1 12 13 14 15 16 17 18
Na | Mg Al |Si| P | S |Cl|Ar
22,990 24,305 26.962 28,086 30974 32,065 35453 20,948
potassium caleium scandium titaniurn vanadum chromium | manganese Icn conall nickel copper Zne gallium germanium arsenic s lenium bromine kryplon
19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
K | Ca Sc|Ti|V |Cr Mn|Fe|Co| Ni |[Cu|Zn|Ga|Ge|As|Se|Br| Kr
29,008 40,078 44,855 47.B6T 50,842 51.995 54.938 55845 58933 58693 63546 65.39 69.723 7261 74,922 78.96 79.904 4380
rubldium strontim yitriam zZirconium nicbium [ melybdanum| teznnelium | ruthenium Thodum pallacium sliver cadmium nclium tin antimony lellusium fodine Xeron
37 38 39 40 Ll 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54
Rb | Sr Y | Zr [ Nb|Mo| Tc | Ru|Rh|Pd|Ag|Cd| In ([Sn|Sb|Te| | | Xe
85468 a7.62 88,905 91.224 92.905 95.94 [28] 10107 102.91 106.42 10787 112.41 114.82 118.71 121.76 127 60 126.90 1312
caesium bariumn Tutetium hafnium tanizium tungsten rhenum asmium inicdium platrum gold mercury thallium lead bismuth polanium astaline radon
55 56 57-70 Il 72 73 74 75 76 7 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs/Ba| * [LUu/Hf | Ta| W Re|Os| Ir | Pt Au|Hg| Tl |Pb| Bi | Po| At | Rn
132,01 13733 174.97 178.49 180.95 183.84 186.21 190,23 192.22 195.08 196.97 200.59 204.38 207.2 208.98 [205] [210] [22€]
francium radium awrencium |rulherfordium| — dubrium seaborgium bohrium hassium meitnerum | ununndium | unununum | unonbiom urunquadium
B7 B8 89-102 103 104 105 106 107 108 109 110 111 12 114
Fr |Ra|* x| Lr | Rf | Db | Sg | Bh| Hs | Mt |UunUuuUub Uuq
[223) [226] [262] [2€1] [262] (€] [#64] |65 [£€8] [£71] [272] [277] 285
lanthanum cerum  |praseodymivm] neodymium | promethiom | samarium ELIORim gadolinum terbium chysprosium hclmium erbium thulium ytteroum
*Lanthanide series 57 58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70
La|Ce| Pr|Nd|Pm|Sm|Eu|Gd| Tb | Dy |Ho| Er | Tm| Yb
138.91 14092 140.91 144.24 [LEE) 120.36 151.96 157.25 158.93 162.50 164.93 167.26 168.93 173.04
aclinium tharum proladinum uranium neplunium | plutonium amaicium curium berkelium | californium | einstainium fermium | mendelevium]  nobelium
** Actinide series 89 20 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 101 102
Ac| Th|{Pa| U [Np|Pu[Am|(Cm|Bk| Cf [ Es|Fm|Md| No
[227] 232,04 231.04 238.03 [237] [244] [243] [247] [247] [251] [252] [257] [258) [259]

67



16. Pouzité a doporucené zdroje

Herchel R. a kol.: Laboratorni technika, Olomouc, 2009

Hrabalek A. a kol.: Chemicka laboratorni technika pro farmaceuty, Praha,
Nakladatelstvi Karolinum 2007

Dolezal J. a kol.: Analytick4 chemie pro pedagogické fakulty, Praha, SPN 1966

Ctrnactova H. a kol.: Chemické pokusy pro §kolu a zajmovou &innost, Praha,
Prospektrum 2000

Klikorka J. a kol.: Uvod do preparativni a anorganické chemie, Praha, SNTL 1972
Gazo J. a kol.: VSeobecnd a anorganické chémia, Bratislava, SNTL 1974

Cidlova H.: Laboratorni cvi¢eni z anorganické chemie, Brno, 2005

E. Buchar a kol.: Prakticka cvi€eni z organické chemie, Praha, SPN 1970

Kotrly S. a kol.: Handbook of chemical equilibria in analytical chemistry, Ellis
Horwood Ltd, 1985

Stulik K. a kol: Chemické a Analytické tabulky, Praha, Grada 1999

Bartsch H.: Matematické vzorce, Praha, Academia 2008

Mareéek A. a kol.: Chemie — sbirka piikladt pro SS, Praha, Proton 2001

Ptehled a pouziti ruénich hasicich ptistroji:
http://www.firebrno.cz/vase-cesty-k-bezpeci/hasici-pristroje [03.09.2013]
http://www.hasici-pristroje.net/hasici-pristroje/ [03.09.2013]

Prvni pomoc:

http://www.fch.vutbr.cz/ictep/studijni_materialy/Prakt OCH/Prvni_%20pomoc
.pdf [03.09.2013]

Bezpecnost prace a prvni pomoc:

http://aplchem.upol.cz/predmety/BZP/BZP-Inovace2012.pdf [03.09.2013]

68



