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Tato skripta jsou vyukovym textem k pfedmétim ,,Laboratorni technika (a)* a ,,Laboratorni
technika (b)“, jejichz vyuka probihd na Katedfe anorganické chemie Ptirodovédecké fakulty
Univerzity Karlovy od $kolniho roku 2018/19. Jedna se o piepracované vydani u¢ebniho textu
pouzivaného pro vyuku analogickych predméti v minulosti (tisténa skripta J. Kotek:
Laboratorni technika, Karolinum, Praha 2007; nebo elektronické verze distribuované v letech
2008-2021). Obsah predmétt byl pocinaje Skolnim rokem 2018/19 do zna¢né miry inovovan,
coz si vynutilo zasadni revizi u¢ebniho textu vydaného vr. 2007. Ackoliv je mezi témito
skripty a jejich pfedchozimi verzemi témét absolutni prekryv v teoretické ¢asti, tak navody
K jednotlivym tloham doznaly Vv né€kterych ptipadech zna¢nych zmén. V letech 2018-2021
doslo k postupné optimalizaci novych tloh a k pribézné aktualizaci navodu, ktera zohlednila
,usazeni“ tloh a drobné zmény v laboratornim vybaveni. Tato skripta jsou nyni vydavana
s vidinou jejich platnosti ve sttednédobém vyhledu, bez nutnosti provadét v nich dalsi tpravy.
Pii studiu predméti Laboratorni techniky proto nepouzZivejte starSi (Cislované) verze
ucebniho textu.

Dé&kuji soucasnym i minulym pracovnikiim katedry anorganické chemie, kteti se podileli

vvvvvv

podoby skript a byli zdrojem cennych rad a komentait.
De¢kuji doc. Ing. Janu Budkovi, Ph.D., za n¢kolik ilustraci, kterymi jsou tato skripta doplnéna.
Tato skripta jsou zvefejnéna v elektronické podobé¢ prostiednictvim Studijniho informaéniho

systému Pfirodovédecké fakulty Univerzity Karlovy (https://is.cuni.cz/studium) nebo systému
Moodle (https://dl2.cuni.cz).
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1. Uvod

Ve cviceni budete pracovat ve dvojicich; jednotlivé dvojice budou utvofeny na zacatku
semestru a bude jim pfifazeno Cislo. Toto ¢islo slouzi dale k vasi orientaci v rozvrhu praktik,
je tedy tieba si je] zapamatovat. Vlastni praktikum probiha jednou tydné v bloku Ctyf
vyuCovacich hodin tak, ze béhem semestru kazda dvojice absolvuje vsechny ulohy, které
ptislusi danému predmétu [tj. ulohy 1-10 v pfedmétu ,,Laboratorni technika (a)*, nebo tulohy
1-5 v pfedmétu ,,Laboratorni technika (b)*“; pro pfehlednost jsou dva ukoly fesené v tloze ¢. 8
rozdéleny na navody 8a a 8b, a provadi se obé tyto podulohy]. Harmonogram provadéni
jednotlivych tuloh je uveden v kapitole 7, a je kdispozici téz ve Studijnim informacnim
systétmu  Univerzity  Karlovy  (https://is.cuni.cz/studium),  vsystému  Moodle
(https://dl2.cuni.cz) a na nasténce v praktiku. Podle vasi planované tlohy si pfed vlastnim
cvi¢enim vyzvednete na nasténce kli¢ od skiiiiky, kam si odlozite svrchni od€v, boty a vétsi
tasky, a po uzamceni skififlky vyrazite do praktika vybaveni pouze laboratornim plastém,
ochrannymi brylemi, kalkulackou, psacimi potfebami, laboratornim denikem, témito skripty
a Vneposledni fadé i teoretickymi védomostmi o provadéné uloze. V kapsach plasté je
vhodné mit hadiik ze savého materialu (bavlny), lihovy fix, zdroj ohné (zapalky, zapalovac)
a USB flash disk (pfenos dat pii Uloze 5).

Prvni tyden semestru probihd instruktdz a prednéska o bezpecnosti prace. Vlastni laboratorni
prace zacinaji az od druhého tydne. Podminkou nutnou pro zahéjeni vlastnich laboratornich
praci je UspéSné napsani vstupniho testu (piSe se na zacatku druhé lekce pted zahdjenim
praktickych praci), ktery tematicky pokryva problematiku bezpec¢nosti prace, zaklady ochrany
zdravi pfi praci v laboratofi, zakladni znalosti laboratorniho vybaveni (laboratorni sklo apod.)
— tj. obsah kapitol 2 a 3 téchto skript — a také zakladni stechiometrické vypocty spojené
s vyc¢islovanim jednoduchych rovnic.

Pted zahdjenim préace si podle inventarniho listu zkontrolujte, zda na vaSem pracovisti nic
nechybi. Pfipadné nedostatky nahlaste laborantovi.

Po ukonceni prace nahlaste vysledek provedené ulohy pedagogickému dozoru ke kontrole,
a po jeho schvaleni uklid'te pracovisté, které poté predejte laborantovi. Az poté muzete
z praktika odejit. Nezapomerite vratit klic od vami pouzité satni skrirky.

Podminkou ud€leni zapoctu z kurza ,,Laboratorni technika (a)“ a ,,Laboratorni technika (b)*
je uspesné absolvovani vSech uloh (spojené suznanim vami dosazenych vysledku
dozorujicim pedagogem), uzndani protokolit o vSech provedenych uilohdach a uspésné napsani
vystupniho testu. Pokud nezvladnete z jakychkoliv diivodi (nemoc apod.) absolvovat
nekterou z uloh v paralelce, kterou navstévujete, musite si danou ulohu nahradit v jiné
paralelce — v SISu zjistéte, kde je volno, a pfedem se domluvte s dozorujicim pedagogem.

Na ulohu, kterou mate podle rozpisu délat, musite byt predem pripraveni. Pokud pfi
namatkovém prezkouseni neprokaZete dostate¢nou znalost teoretického pozadi provadéné
ulohy, muzete byt z praktika na dany termin vylouceni. Soustavné ignorovani domaci
pfipravy miiZze mit za nasledek vase vylouceni z celého kurzu.

1.1 Vysledky uloh

V jednotlivych ulohach je po vés pozadovan urcCity vysledek. Jednd se napt. o pfipraveny
produkt (spolu s vypoctenym vytézkem), a/nebo 0 nameétené vlastnosti studovaného vzorku
(napft. teplotu tani, teplotu varu, index lomu, koncentraci apod.), ptipadné o identifikaci
izolované ¢i studované latky. Az dosahnete pozadovaného vysledku, nahlaste jej tedy
dozorujicimu pedagogovi (V ptipadé izolace produktu také predlozte vyslednou latku
Kk vizualni kontrole). Vyucujici vam sdéli, je-li vas vysledek akceptovatelny. Jen nahlaseny
spravny vysledek (zapsany ve vasi eviden¢ni karté) bude bran za Gsp&$né absolvovani dané
ulohy.


https://is.cuni.cz/studium
https://dl2.cuni.cz/

1.2 Psani protokoli a typografie
Nedilnou soucasti laboratorni ¢innosti je sepsani protokolu. Protokol vypracujte kazdy
Z dvojice sam. Piitomnost identickych pasazi v protokolech dvou studentd (i z riznych
skupin) nebo shoda s protokoly dostupnymi na webu (www.primat.cz apod.) je nepfipustna.
Opakované opisovani protokoli od kolegti bude divodem k vylouceni z kurzu laboratorni
techniky.
Protokol o provedené uloze odevzdejte ihned na zacatku dalSiho praktika. Bez odevzdani
protokolu vam nebude umoznéna dal$i prace. Vyjimka nastavd pouze, kdyz v pribéhu
jednoho tydne (z diivodu nahrazovani) absolvujete dvé nebo vice cviceni. Protokoly, které
vam budou vraceny k doplnéni ¢i k pfepracovani, odevzdéavejte opravené na zaclatku
nejblizsiho dalsiho praktika.
Protokoly piste ve vhodném textovém editoru na pocitaci (néasledujici konkrétni tipy jsou
uvedeny pro nejrozsifenéjsi textovy editor MS Word). Piipadné grafy vytvaiejte ve vhodném
tabulkovém editoru na pocitaci (nasledujici konkrétni tipy jsou uvedeny pro nejrozsirendjsi
tabulkovy editor MS Excel). Protokol odevzdavejte vytistény na samostatnych listech, které
spojte pomoci sesivacky.
Protokol neni navodem k tloze, ale je zaznamem o vaSem experimentu. Neopisujte proto
navody ze skript. Protokol piSte v trpném rodé minulého ¢asu (tj. ,,Bylo odvazeno 1,05 g
KCL*), vzadném piipadé pii psani protokold nepouzivejte formulace znavodu (tj.
,,Odvazime105-¢-KCL nebo ,,Odvazte 1,05-g-KEE"). Ve védeckych textech neni preferovan
ani prosty minuly Cas, tj. nepisté ani ,,Odvaziljsem105-g-KEH*. Nepersonifikuje nezivotné
véci (vzorek se sam neodvazi, topné hnizdo se samo nezapne, teplota se sama neodecte), proto
nepouzivejte ani formulace typu ,,Odvazile—se—1;05-gKCkL™“ Podle protokolu by mélo byt
mozné zcela zreprodukovat vas experiment, a to véetné chyb, kterych jste se dopustili. Proto
je nezbytné do protokolu uvadét presny a podrobny postup vSech provadénych operaci,
ptipadné doplnény o vaSe pozorovani, pokud se délo néco neocekévaného ¢i nebezpecného
(napf. ,,smés se po pfidani reaktantli samovolné€ prudce zahtdla a zménila barvu ze zelené do
cervené®, ,,smés vykypéla“ apod.).
Zaznamenavejte si peclive v priibéehu experimentalni prdace veSkeré relevantni informace do
laboratorniho deniku, abyste je pozdeji mohli uvést v protokolu.
Pii psani protokolu je vhodné zapnout kontrolu pravopisu a gramatiky (napt. ve Wordu jsou
pak programem vyhodnocena nezvykld slova podtrhavéna cervené a nezvyklé vétné vazby
zeleng), coz vas pii opétovném piecteni upozorni na udélané chyby. Zaroven se ale
nedoporucuje ve védeckych textech zapinat automatické opravovani pteklepti, nebot’ nékteré
odborné terminy pfili§ pfipominaji béZnd slova, a program je pak neustidle opravuje.
V takovém ptipad¢ nikdy nenapisete slovo ,reflux* (bude neustdle ménéno na ,reflex®),
budete mit potize se dvéma velkymi pismeny na zacatku slova — napt. HCl bude neustale
opravovano na Hcl, za te¢kou ukoncujici zkratku (napt. konc.) vdm bude program tvrdosijné
ménit prvni pismeno nasledujiciho slova na velké v domnéni, Ze se jednd o novou vétu, apod.
Extrémem je pak zména cizojazynych jmen — napi. prof. Cotton se diky automatickym
opravam stane prof. Citrébnem, coz si jisté nezaslouZi.

Protokol musi mit nasledujici naleZitosti:
Datum, jméno, cislo skupiny.
Cislo ulohy a nazev provadené prace.

Zadané ukoly.



Strucny teoreticky uvod popisujici princip provadéné ulohy. Stru¢né popiSte téz pouzité
metody. Nekopirujte pasdize ze skript. Tupé z nich a z dalsich zdrojit neopisujte. Pouzivejte
viastni hlavu — to vam pomuze k utfidéni vlastnich myslenek a k pochopeni zakladnich
principt jednotlivych dé&ju.

Popis viastniho experimentu. Tato ¢ast musi byt samonosnd, pti opakovani vaseho postupu
kymkoliv jinym musi stacit k pfesné reprodukci experimentu. V budoucnosti (napt. pii
sepisovani bakalafské/diplomové prace ¢i publikaci) budete experimentdlni ¢ast vaseho
badani prezentovat pouze touto kapitolou. Musi zde tedy byt vSechny navaiky, casy,
reakéni podminky a vysledky vypocti. V piipadé syntetickych praci uvadéjte nejen
navazky, ale 1 latkovd mnozstvi danych latek — Ctenar je pak snadno zpraven o molarnich
pomérech v reakéni smési. Na konci popisu syntetické prace uvadéjte vytézek. Tyto
informace nebude v budoucnu nikdo hledat v jinych kapitolach (vypoéty apod.). Sahodlouze
nepopisujte trivialni a implicitni operace. Misto vét ,,Byla sestavena aparatura pro filtraci.
Produkt byl odsat na frit€, pfesypan na hodinové sklo a zvazen. Hmotnost produktu byla
1,38 g, coz odpovida vytézku 66 %.* napiste kratce ,,Odsatim na frité bylo izolovano 1,38 g
produktu (vytézek 66 %).“. Pokud jste pri vaSem experimentu vychazeli z neznamého
vzorku, nezapomeiite v protokolu uvést i jeho oznaceni (Cislo). Pracovni postup piste
Vv trpném rodé minulého ¢asu.

Vysledky a vypocty. V protokolu se musi objevit vSechny vysledky odectené piimo z ptistroju.
Nékolikrat opakované pokusy (méfeni) prezentujte formou tabulek. Tabulky musi byt
jednozna¢né pojmenované a s patficnym odkazem Vv textu. Déle piSte postup pouzity pfi
vasich vypoctech, aby bylo mozné dohledat pfipadnou chybu. Kazdy vypocet nadepiste tak,
aby bylo jasné, co se pocitalo, poptipadé o jaké hodnoty se jedna. K prezentovanym ¢isliim
uvadéjte odpovidajici jednotky. Nezapominejte, ze nejzasadnéj$i chemickou veli¢inou je
latkove mnozstvi, n. Jeho jednotka mol neoznacuje nic jiného, nez pocet ,kulicek® (atomt,
molekul apod.), které vstupuji do reakce ¢i se z reakce ,,vykutaleji“. Veskeré stechiometrické
vypocty musi vliv této veliiny v néjaké podobé zahrnovat.
Pti zaokrouhlovani vasich vypoctli dbejte na smysluplnost pfesnosti, se kterou vase vysledky
uvadite. Typickym ne§varem je tzv. kalkulackovy syndrom, aneb opsani vysledku z displeje
v takové podobg, jak jej kalkulacka vypocte. Vysledek jsme opravnéni zaokrouhlit pouze na
tolik platnych cifer, sjakou nejhrub$i pifesnosti jsou zjiSténé vstupni udaje. Pozor —
nezaménujte podet platnych cifer s poétem desetinnych mist. Cislo 0,1234 mé &tyfi platné
cifry a zaroven Ctyfi desetinna mista, zatimco ¢islo 123,4 ma téz Ctyfi platné cifry, ale pouze
jedno desetinné misto. Ptiklad:
Reakei 1,75 g vychozi latky jste pfipravili 2,63 g produktu. Teoreticky vytézek vSak mél byt
3,12 g. Vas prakticky vytézek tedy €inil:
2,63 ¢g
3,12 ¢
ovSem vSechny hmotnosti jsou stanovené s pfesnosti na tfi platné cifry (a jsou v tomto piipadé
zatizené chybou 10,005 g; tato chyba je dana zaokrouhlovanim hmotnosti na dvé desetinna
mista). Nema tedy smysl vysledek zaokrouhlovat na vice nez tii platné cifry, tedy:

vytézek = 0,843 = 84,3 %.
Co se tyCe vytézku chemickych preparaci, byva zvykem ho uvadét pouze na celd procenta
(tedy s presnosti na dvé platné cifry), tj. v daném ptipadé 84 %.
Vypocitané vysledky podrobte analyze ,,selskym rozumem®, tj. zamyslete se, zda je dany
vysledek realny, a zda mu opravdu nalezi dand jednotka (zde si dejte téz pozor na fad — napf.
zda vam hmotnost vysla v jednotkéach kg, g nebo mg).
Pokud je na poslednim platném misté vasi navazky ¢i vaseho vysledku nula, uvadéjte ji, je

vytézek = =0,84294871794;



dalezita. Pokud napiSete ,,navazka 1 g*, znamena to, ze jste navazili 1 g S moznou chybou
+0,5 g, tedy v praxi 0,5-1,5 g, coz je zna¢ny rozptyl. Oproti tomu hodnota navazky 1,00 g je
zjisténa s presnosti £0,005 g a lezi tedy v intervalu 0,995-1,005 g.

Neékdy byva zadouci danou veli¢inu zméfit co nejpiesnéji. Toho se docili opakovanim méteni
a naslednym zprimérovanim sady namétenych hodnot. V takovych piipadech Ize zaokrouhlit
vysledek na pocet platnych cifer o jednu vyssi, nez jak byly stanoveny jednotlivé hodnoty.
I zde je tfeba pouzit selsky rozum a ptihlédnout k rozptylu priimérovanych hodnot. Napft.
soubor dat 0,0123, 0,0123, 0,0122 a 0,0123 poskytne prumér 0,01228, ktery vypada celkem
vérohodné. Ovsem set dat 0,16, 0,17, 0,21 a 0,19 poskytne pramér 0,183, jehoz posledni
platna cifra vérohodnosti zjevné neoplyva. Presné definovana kritéria pro urceni vérohodnosti
vysledku zjisténé¢ho zprimérovanim vice hodnot jsou jasné definovana v ucebnicich
statistiky. Rigorozni statisticky pfistup vSak lezi mimo ramec tohoto kurzu a seznamite se
S nim v pozdéj$im studiu.

Zvlastni pozornost si zaslouzi psani znacek velicin, jejich Ciselnych hodnot a jednotek.
Znacky veli¢in se konvencéné zapisuji kurzivou, napft. tlak p, hmotnost m, molarni hmotnost
M, objem V apod. Oproti tomu se indexy veli¢in obvykle pisi normalnim (stojacim) fontem,
napi. relativni molarni hmotnost M,, tlak vodni pary paq, hmotnost prvniho vzorku my,
spotfeba odectend pfi treti titraci V3 apod. Vyjimku tvofi, je-li veli¢ina funkci jiné veliCiny.
Pak se i znacka veli¢iny v indexu piSe kurzivou. Napft. extinkéni koeficient nebo index lomu
jsou zavislé na pouzité vinové délce, a zapisuji se proto jako ¢; a n,. Alternativou je uvadéni
zavislosti jedné veli¢iny na druhé s vyuzitim zavorek, tj. ¢(1) a n(4). Divodem je méné
komplikovany zapis, pokud by byl v ,nezavislé* veli¢in€¢ pouzit numericky index. Napf.
koncentrace chloridu médnatého pak Ize pohodlné =zapsat jako c(CuCly) misto

komplikovangjsiho zdpisu Cg,c,, coz navic obvykle vede ke zméné roztece mezi fadky

a snizeni estetického dojmu, jak je vidno i v tomto textu. O vyslovené neestetické varianté
Ccuclz aSI neni tieba se rozepisovat. Nicmén¢, je-li vSak hodnota nezavislé veli¢iny jasné
definovana, napf. je bran v Givahu extink¢ni koeficient pii vinové délce 480 nm, pise se Casto
tato hodnota v indexu, ovSem jizZ normalnim fontem, tj. £4go.

Ve psani znacek veli¢in tvoii vyjimku veli¢ina pH — ta se piSe normalnim (stojacim) fontem
(tj. ne kurzivou).

Podobné¢ jako znacky veli¢in se i oznaceni numerickych konstant také obvykle pise kurzivou,
napt. ,,Na“ jako Avogadrova konstanta, ,kg“ jako Boltzmannova konstanta, ,.e*“ jako
elementarni naboj, ,,R“ jako univerzalni plynova konstanta apod., i kdyZ v nékterych
redakénich domech/vydavatelstvich se pro konstanty pouziva normalni (stojaci) font. At tak
¢1 onak, dilezité je, aby pouzitd forma byla konzistentni v celém dokumentu.

Pti zapisu hodnot piste mezi ¢iselnou hodnotu veliiny a jeji jednotku mezeru. Vyjimku tvofi,
pokud ma uvadénd jednotka charakter pfidavného jména, napt. termin ,,desetimililitrova
barnika“ Ize zapsat jako ,,10ml banka®, ,,pétiprocentni roztok* jako ,,5% roztok* apod. Oproti
tomu objem ,,deset mililitri* se zapisuje S mezerou, tj. ,,10 ml“, a koncentrace roztoku ,,pét
procent* se uvadi jako ,,5 %"

Pfi psani matematickych znamének je vhodné dat pozor na ,,minus“. Pfi stisku klavesy
»minus* se ve Wordu totiz vysazi znak ,,-“, ktery je z typografického hlediska Spatné a 1ze jej
pouzit pouze jako spojovniku ¢i rozd€lovniku (napf. ve slovnich obratech jako ,,budu-li®,
»mohu-li* apod.). Spravné ,,minus* je znak, ktery je stejné dlouhy jako ,,plus“ a ,,rovna se®,
a lezi vtadku ve stejné vysce jako horizontdlni ¢arka u ,,plus®“. Zminéna sada znakl tedy
vypadéd takto: ,— + =*“. [ Minus“ Ize vlozit z kldvesnice symbolll V sekci ,,Matematické
operatory®, ptip. s pouzitim hexadecimalniho Unicode kodu zapsanim ¢isla 2212 a naslednym
soucasnym stiskem klaves ,,Alt“ a ,,X“ v nékterych verzich/nastavenich Wordu funguje
klavesovy piikaz ,,Alt+2212° (tj. napsani ¢isla 2212 pii stisknuté klavese ,,Alt”). V nékterych
fontech vsak neni tento znak trivialné dostupny a lze misto n¢j pouzit ,,pomlcku”, tj. ,,—. Ta



1ze vlozit ptes ASCII koéd pouzitim klavesového piikazu ,,Alt+0150%, nebo lze vyuzit jejiho
automatického vytvoreni po sekvenci ,,libovolné pismeno mezera spojovnik mezera libovolné
pismeno®, tj. napft. ,,a - a“, kdy po stisku mezerniku nebo enteru za poslednim znakem této
sekvence dojde k automatickému pfepsani na ,,a — a““. Dal$im uskalim je znaménko ,krat".
Zde je vhodné pouzivat teCku vysazenou v poloviné tadku, ,,“. Ta Ize najit v klavesnici
symbolt, piip. 1ze pouzit hexadecimalni Unicode znak 2219. Stejny znak pouzivejte i pro
aduk¢ni znaménko, napt. V hydratech typu CuSO45H0. Lze pouzit i ponékud mensi tecku
» " (,Alt+0183%), v zadném ptipadé vSak nepouzivejte hvézdicku ,,** nebo iks ,.x“. Neni
doporucovano ani pouziti kiizku ,,x“, ktery md vyznam vektorového (nikoliv skaldrniho)
soucinu. I znaménko déleno mé své uskali — pii stisku klavesy s lomitkem se vysazi znak ,,/,
ktery ma ponékud jiny sklon nez spravné lomitko, ,,/* (,,Alt+2215*). Tato zaména je vSak
obecn¢ akceptovatelna.

Z ostatnich véci stoji za upozornéni, ze v cestiné je spravnym oddélovnikem desetinnych mist
¢arka, a nikoliv tecka. PiSeme tedy 123,4, nikoliv 123.4.

Poslednim cCasto nespravné pouzivanym znakem je stupeii. Jedna se o kolecko zespoda se
dotykajici horniho okraje fadku, které ma po obvodu konstantni tloustku cary. Spravny znak

najdete v klavesnici symboll, ov§em az po zvoleni fontu ,,Symbol“. Spravny znak vypada

[e173 (73 113 Occ

nasledovné, ,,°“, nikoliv ,,°¢, ,°“ nebo dokonce pismeno ,,0“ vhornim indexu, ,,
Geometricky stupeni je jedina jednotka, kterd se od Ciselné hodnoty neodd€luje mezerou.
Stupeni Celsiovy stupnice se v§ak mezerou jiz odd€luje. Pravy thel je tedy 90°, zatimco voda
vie pti 100 °C.

Graficka prezentace vysledkii. V n&kterych tlohach muize byt poZadovan i1 graficky vystup
vasi prace (napf. zobrazené spektrum, kalibracni kiivky pii analytickych stanovenich,
potenciometrické kiivky, casovy prubéh méfenych veli¢in apod.). Grafy musi byt opatiené
popisem (nazev grafu, popis os, uvedeni jednotek, ve kterych jsou vyneseny veli¢iny na
osach apod.) a musi na né byt patii¢né odkazovano v textu.

10 10

9 9

8 8

pH
pH

1 2 3 4 5 6 7 75 8 85 9 9510 11 12 13 18 25 o 5 10 15 20 25
A v (ml) B v (ml)

Obr. 1. Titra¢ni kiivka vynesena jako A) spojnicovy typ grafu ($patné), a B) bodovy typ grafu (spravng).
Vsimnéte si i pozice popiski/skaly na ose X.

~ror

Hlavni tskali tkvi ve volbé spravného typu grafu. Pouzivate-li kK vytvofeni grafu program MS
Excel, je nutné zvolit typ grafu ,,Bodovy*“ (ev. ,X-y“, oznaceni se li§i mezi jednotlivymi
verzemi Excelu), a nikoliv ,,Spojnicovy*“. Spojnicovy typ grafu pouze vynasi pozadovana data
tak, jak jsou za sebou, s ekvidistantnim krokem mezi nimi. Na ose x jsou tak data vynesena
pouze podle svého pofadového Eisla, a hodnota nezavislé proménné je programem brana
pouze jako oznaceni/ndzev daného bodu. Datové body ve spojnicovém typu grafu navic nelze
ve vétSing€ verzi Excelu prokladat teoretickou funkci (napf. regresi), a pokud je to v n€kterych
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verzich programu dovoleno, pak je vysledek zcela nesmyslny, nebot v takovém piipadé
program povazoval za hodnoty na ose X pofadova ¢isla danych dat (4. 1, 2, 3...), coz se ve
vetsing pripadi nekryje se skuteCnou hodnotou nezavislé veliciny. Pouze v bodovém typu
grafu jsou hodnoty nezavislé proménné X nalitdny jako cCisla a graf je pak vynesen
v kartézskych soufadnicich. Rozdil mezi diskutovanymi typy grafu je ukazan na Obr. 1.
Grafy by mély byt v takovém formatu a s vhodné zvolenym rozsahem os, aby samotna kiivka
zavislosti pokryvala co nejvétsi plochu grafu. Zvoleny krok mezi hodnotami na osach by mél
byt rozumné velky, aby byly popisky piehledné a dobie Citelné, viz Obr. 2.

) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 0 11 12 13 14 15

A Vv (ml) B v (ml)

Obr. 2. A) Titra¢ni kiivka vynesena nevhodnym zptisobem — §patné vyuzita plocha grafu, zbyte¢né husté
zvolené popisky na osach x a y, velmi husta mtizka, desetinna tecka misto ¢arky v hodnotach osy y, opomenuta
kurziva u veli¢iny V. B) Tatéz titraéni kiivka vynesena vhodné&ji.

Vzhledem k poctu prstii na standardnich lidskych konéetinach je vhodné pii volbé ¢iselného
kroku na osach volit nasobky pé&ti nebo deseti; graf, ktery ma osu ¢islovanou v intervalech
napt. po sedmi (tj. 7, 14, 21, 28...) je pro Ctenafe nepichledny a ptisobi minimalné velmi
nezvykle, viz Obr. 3. Pokud chceme do grafu 1épe znazornit trend métené veli¢iny, mizeme
datové body spojit useckami (korektn¢jsi, ale zubaté) nebo prolozit hladkou kiivkou
(okolahodnégjsi). Pozor, automaticky algoritmus vyhlazovéani kiivek v nékterych tabulkovych
editorech obcas vede k nesmyslnym (a fyzikaln€¢ neopravnénym) vinam na prokladajici kiivce
— Vvtakovém piipadé¢ vyuzijeme rad€ji zubatou useCkovou spojnici a spojnici
experimentalnich bodi oznac¢ime jako ,,voditko pro oko®, ,,pro lepsi orientaci* apod., viz
Obr. 3, pripadné¢ body rad¢€ji nespojujeme viibec.

120 120

80

T T T T T 60 T T u T
[} 7 14 21 28 35 [} 20 40 60 80 100

A t (min) B w, (%)

Obr. 3. A) Nevhodné vyneseni grafické zavislosti teploty varu na ¢ase — nestandardni ¢iselny krok na ose X.
B) Nevhodné prolozeni experimentalnich dat hladkou k¥ivkou tvotici vinu.
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Zaverem protokolu se prezentuji dosazené vysledky. M¢la by zaznit diskuse piipadné
pozorované odchylky od ocekavaného vysledku ¢i tabelovanych hodnot. Vyvarujte se
subjektivnim hodnocenim typu: , Uloha-se-mitbila-“ nebo ;JHodné-jsmese-dnesnauci".
Vzor protokolu je uveden v kapitole 6 téchto skript. Specifické pozadavky na konkrétni
protokoly a jejich pfilohy jsou uvedeny u jednotlivych uloh.

V nasledujicich aryvcich textu jsou ukazany chyby, kterych se studenti pii pSani protokoli
dopoustéji (vSechny pouzité chyby se redln¢ vyskytly v odevzdanych protokolech, nastésti ne
pohromad¢). Pokuste se je nalézt a opravit:

Do 50 ml Erlenmayerovy baiiky bylo vneseno 1.85g Na,SO4 a 3,229 CuSO4*5H,0. Vlozilo
se michatko a ptidalo se 20 ml vody. Na topném michadle byla smés rozpusSténa zahiatim na
85 °C. Roztok byl prefiltrovan do 100ml kadinky a ponechan krystalizovat pies noc. Krystaly
Na,Cu(S04),*6H,0 byli odsaty na frité, promity 10 ml EtOH a vysuSeny prosatim vzduchu.
Vytézek 2,33 g (46 %].

Z navazek latek A a B byly pfipraveny smési obsahujici 0, 5, 25, 45, 60, 95 a 100% latky A
(obsah latky B byl komplementarni do 100%). Smésy byly zhomogenizovany rozetienim
Vv tfeci misce a poté se naplnily do kapilar (kazdou smési se plnili vzdy 2 kapilary) do vysky
3mm. Kapilary byly zastréeny do bodotavku a u smési byla stanovena teplota tani. Vysledek
ukazuje Graf ¢. 1.

Graf €. 1 — teplota tani smési latek A a B.
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2. Bezpecnost a ochrana zdravi pri praci v chemické laboratori

Chemicka laboratof je pracovisté, které z hlediska vasSeho zdravi predstavuje pomérné vysoké
riziko. Nerespektovani zdsad a bezpeCnostnich pravidel pro praci v laboratoii muize vést
K 0jmé na zdravi jak vinika, tak 1 dalSich pfitomnych osob, a mize byt pfic¢inou znacnych
hmotnych Skod. Proto je nezbytné, aby si kazdy pracovnik v chemické laboratofi pocCinal tak,
aby nezavinil nebezpecnou situaci. Pokud uz k takové situaci dojde, podle svych moznosti co
nejucinngji zabrante poskozeni zdravi lidi a poSkozeni majetku. Posluchac, ktery se ucastni
laboratorniho cviceni, je povinen znat zde uvedena pravidla bezpecné prace a fidit se jimi.

2.1 Pravidla bezpecnosti prace

Kromé obecné znamych pravidel, Ze Vv chemické laboratori se neji, nepije a nekouri, jSOU
ostatni zasady mén¢ zjevné, a proto budou probrany dukladnéji.

V chemické laboratori nesméji pracovat téhotné zZeny.

Pred vstupem do praktika si prepnéte mobilni telefon do tichého rezimu. Nahlé hlasité
zazvonéni mize vést k tleku a zbrklym akcim.

Pti praci v laboratoti musite byt obleceni do pracovniho plasté. Ten musi byt bavinény a
vpredu rozepinatelny (tj. plasté, které se navlékaji pres hlavu, nejsou akceptovatelné¢ — pfi
jejich potiisnéni chemikaliemi se z nich snadno nedostanete). V kapse plasté je vhodné mit
bavinény hadr na utirani malého mnozstvi rozlitych chemikalii. Pii pobytu v laboratofi musite
mit nasazeny ochranné bryle, a to nejen pii vaSich pokusech, ale po celou dobu pobytu
Vv laboratofi — nikdo vam nezaruci, Ze nebezpefi pro vaSe o¢i nemiize pfijit od vedle
pracujiciho kolegy. Funkci ochrannych bryli mohou pievzit bryle dioptrické (pokud maji
rozumnou plochu), pouzivani kontaktnich ¢ocek je v laboratofi nepfipustné. Rizikem jsou téZ
dlouhé vlasy. Ty je nutné stahnout do culiku/copu a zastr¢it za limec plasté. Na nohou je
vhodné mit pfeziivky s pevnou patou, aby vas v ptipadé potieby obuv neomezovala v rychlém
pohybu. Pri pracich se ziravinami (kyselinami, zdsadami) pouzivejte ochranné rukavice. Pri
pracich za snizeného tlaku pouZivejte ochranny Stit. Vidy je tieba dbat, aby nedoslo
K potiisnéni pokozky nejen ziravinami, ale jakymikoliv chemikaliemi. Pokud k tomu dojde, je
nutné potiisnéné misto co nejdiive omyt proudem vody a piipadné dale oSetfit.

Neni dovoleno provadét jiné pokusy nez ty, které jsou dané rozpisem uloh. V piipadé, zZe si
chcete neékterou z uloh nahradit v jiné paralelce, musite pfedem ziskat souhlas vyucujiciho.
Pted zapocetim pokusu (v ramci domaci pripravy) je nutné si ujasnit jeho pribéh a pochopit
smysl jednotlivych ukolt. Pokud vam zistanou nejasnosti i po prostudovani pracovniho
predpisu, poZadejte o radu vyulujiciho. Neni to ostuda. Upravy predepsaného postupu smi
provadét pouze vyucujici, vy jste povinni pfedepsany postup a piipadné pokyny vyucujiciho
disledné dodrzet.

Komplikovangjsi aparatury je tieba stavét s nejvyssi peclivosti. Aparatura, kterd je v chodu,
nesmi nikdy zustat bez dozoru.

Vzdy je tieba dbat na porddek a Cistotu. Na stole ¢i v digestofi nesméji byt nepotiebné
predméty. Nadobi znecisténé od chemikalii umyjte co nejdiive po pouziti. Rozlita voda,
rozlity olej a rozlité nebo rozsypané chemikalie, at’ uz na stole, v digestoti nebo na podlaze,
musi byt neprodlen¢ odstranény.

Kazda vam neznama latka je potencialn€ nebezpecna, chovejte se K ni podle toho.

Pary kovové rtuti jsou velmi toxickeé. Pii ptipadném rozliti rtuti (rozbiti teploméru nebo
manometru) je proto nutné nehodu neprodlené nahlésit pedagogickému dozoru. Je tieba
zamezit zateCeni rtuti do nedostupnych mist (napf. pod nabytek). Pomoci navlhéeného papiru
Ize shrnout mensi kapicky do vétSich kapek, které lze sebrat do Iékovky. Zbytky rozsypané
rtuti je tfeba eliminovat chemicky — napf. posypanim praSkovym zinkem nebo praskovou
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sirou (vytvofi netékavy amalgam, resp. nerozpustny sulfid HgS).

S tekavymi latkami, jejichz pary jsou horlavé, je treba manipulovat mimo dosah plamene,
nejlépe v digestori se zapnutym odtahem. V digestori pracujte i s ldatkami, které jsou zdravi
skodlivé nebo drazdive.

Pti rozliti hotlavych kapalin je nutné okamzité zhasnout kahany, pfi vét§im incidentu vypnout
ptivod elektrického proudu do laboratofe (hlavnim jisticem umisténym napravo od vstupnich
dvefti) a zajistit dikkladné odvétrani mistnosti.

Nasavani kapalin do pipet se nesmi provadet usty. Pouzivejte pipetovaci pisty nebo balonky.
Je tfeba mit na paméti, ze U¢inek mnoha latek na organizmus je individualni. Zatimco
u nékteré osoby se po expozici urcitou latkou zddné nasledky neprojevi, u jiné osoby muze
stejnd expozice stejnou latkou vyvolat otravu, alergickou reakci, ekzém apod.

Produkty po jejich odhlaseni a schvaleni pedagogickym dozorem davejte do ur¢enych
sbérnych nadob. I kapalné odpady (napi. destilacni zbytky nebo odpadni rozpoustédla)
vylévejte do uréenych nadob. Odpadni rozpoustédla se rozdéluji na chlorovana
a nechlorovana — je to z divodu rozdilné teploty a technologie spalovani pfi jejich likvidaci.
Zbytky chemikalii (pfi myti chemického nadobi apod.) splachujte do vylevky velkym
mnozstvim vody. Pevné odpady vyhazujte do odpadkovych kost umisténych ve skiinkach
pod dfezem a vedle pracovnich stoll. Rozbité sklo patii do zvilastniho odpadkového kose
umisténého také pod dfezem a oznacené¢ho napisem SKLO.

Unikové cesty musi ziistat trvale volné. Batohy a vétsi tasky proto nechavejte zaméené ve
skiiiikach na chodbé.

Pti praci s elektrickymi spotiebi¢i se nesmite dotykat topnych ploch michacek a hnizd (muaze
dojit nejen ke spaleni, ale i k Grazu elektrickym proudem). Na vypinace pristrojii je mozné
sahat pouze suchou rukou.

Pokud v laboratofi dojde k pozaru, dejte to najevo svym kolegiim i pedagogickému dozoru
hlasitym vykiikem hoti. Déle jednejte podle instrukei vyuc€ujiciho. V ramci svych moznosti
zamezte $ifeni pozaru (odstranénim hoflavych latek z dosahu plamene) a pomozte s jeho
likvidaci. V laboratofi se naléza hasici rouSka (nehotlava textilie, ktera se pfi malém pozaru
prehodi pies hofici objekt a zamezi pfistupu vzduchu) a hasici pfistroj. Rozhodnuti o pouziti
téchto hasicich prostfedktli nechejte na pedagogickém dozoru. Pri vétsim pozaru v laboratori
neprodlené opustte mistnost.

2.2 Prvni pomoc

Prvni pomoc pri zasazeni pokozky i oc¢i jakoukoliv chemikalii je vidy oplachnuti postizeného
mista znacnym proudem vody. V zadném piipadé€ pii potiisnéni kyselinou nebo zasadou na
sob¢ neprovadéjte neutralizacni reakce, ale vZdy se nejdiive omyjte vodou. Pii oSetfeni oka
rozhoduji o zdvaznosti nasledkl zlomky sekund, ale pfi politi kiize na rukou mnohdy dojde ke
zbyte¢nému druhotnému trazu béhem zbé&silého Gprku studenta k umyvadlu. Pokozka vydrzi
bez poskozeni i n¢kolikasekundovy kontakt napt. s koncentrovanou kyselinou sirovou, proto
K umyvadlu miizete dojit i bez chaotického strkani a vrazeni do kolegt.

Pii drobném popdleni (napt. pi1 uchopeni zhavého pfedmétu) je nutné postizené misto co
nejdtive ochladit pod proudem studené vody. Veétsi oteviené popdleniny se neomyvaji, pouze
ovdzou sterilnim obvazem. Poté je nutné vyhledat lékarskou pomoc.

Pii nahodném polknuti chemikalie se postupuje individudlné podle jejiho charakteru.
V zZadném pripadé se nesnazte o neutralizaci spolknuté Ziraviny v Zaludku.

Pfi ndhodné otravé plynem (chlorem, amoniakem, sulfanem, oxidem uhelnatym) je nutné
postizeného co nejdiive dopravit na Cerstvy vzduch a ponechat v klidu. V ptipad¢ tézsi otravy
je nutné neprodlen¢ zajistit 1ékarskou pomoc.

Kazdy uraz (i nechemicky, napt. pfi pofezdni rozbitym sklem) musi byt zaprotokolovany,
nahlaste jej tedy dozorujicimu pedagogovi. Postup dalsiho oSetfeni urci pedagogicky dozor.
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3. Vybaveni laboratore

Chemicka laborator je mistnost, ktera je uréena K provadéni chemickych pokusi. VétSina
laboratornich praci se provadi na pracovnich stolech. Tyto stoly jsou opatieny pfivodem vody
a elektiiny (230 V), u n€kterych stolt je zaveden i zemni plyn a trojfazovy proud (3 x 400 V).
Pod kazdym vodovodnim ventilem je odvod do kanalizace. V tésné blizkosti pracovnich stoll
jsou keramické vylevky s piivody studené i teplé vody.

Ve skiinkach pod dfezem se nachazeji dvojice odpadkovych kosi. Jeden z kosu je urcen
k vyhazovani bézného odpadu (pouzité filtracni papiry, varné kaminky apod.), druhy
(oznaceny napisem SKLO) k vyhazovani sklenénych stieptl (rozbité naddobi, pouzité sklenéné
kapilary, zbytky trubic¢ek po praci s roztavenym sklem apod.). BéZzny odpad lze vyhazovat téz
do odpadkovych kosti umisténych vedle pracovnich stolt.

Pro praci s latkami, jejichz vypary jsou zdravi Skodlivé anebo pachnou, slouzi digestore.
Digestot je pracovni stil u zdi, jehoz pracovni deska je ptrekryta zasklenou skiini. Predni
sténu tvofi svisle posuvné okno. Z digestofe vychazi potrubi, jimz je pomoci ventilatoru
odsavan vzduch s vypary chemikalii, dymy, zdravi Skodlivymi plyny apod. mimo budovu.
Stejné jako oteviené pracovni stoly jsou digestoie opatfeny piivody vody, zemniho plynu,
elektfiny a odvody do kanalizace. K zapnuti odtahu digestofe slouzi vypinace na zdi vedle
digestofi, pfipadn¢ vypinate pod pracovni deskou. Zapnuti odsavani je signalizovano
rozsvicenim kontrolniho modrého svétla u vypinace.

3.1 Laboratorni sklo

Sklo je nejrozsifenéjSim materidlem, z néhoz je vyrobena drtiva vétSina laboratorniho nadobi.
Je tomu tak proto, ze sklo je prihledné, takze lze vizualné kontrolovat (pozorovat) déje
probihajici v reagujicich smésich. Kromé toho je sklo vysoce chemicky odolné; v podstaté jej
poskozuji pouze kyselina fluorovodikova a horké koncentrované roztoky hydroxida.
Nevyhodou skla je vSak jeho kifehkost. Proto je potfeba manipulovat se sklenénymi pfedméty
tak, aby se piedeslo jejich padim nebo naraziim. Pii stavbé aparatur je tfeba dbat na to, aby
jednotlivé soucasti byly co nejméné mechanicky namdhany. Mezi kovovymi upeviiovacimi
soucastmi a sklem musi byt vrstva mékkého materidlu (korek, pryz). Sklo pouZivané pro
vyrobu chemického nadobi sice snasi podstatné vétsi teplotni gradienty nez sklo, z néhoz se
vyrabgji bézné uzitné predméty, ale i zde napf. ponoieni plamenem zahtaté zkumavky do
studené vody nebo prudké zahrati studené zkumavky plamenem muize vést k jejimu prasknuti.
Silnosténné nadoby vibec nelze pouzit k zahfivani. Odolnost proti prasknuti vlivem
teplotnich gradientli vyznamné snizuji téZ povrchové ryhy. Proto pfed vlastnim pokusem
zkontrolujte, zda neni pouzivany kus skla ptili§ poskrabany. Zvlastni pozornost vénujte tomu,
zda neni v pouzivaném nadobi prasklina, majici Casto tvar tzv. pavoucka. Zatimco v mirné
poskrabaném nédobi Ize s opatrnosti pracovat, prasklé nadobi se nesmi pouzivat.

Nédobi umyvejte ihned po pouziti. Jsou-li zbytky chemikalii rozpustné ve vodé¢, postaci
vymyt nadobi studenou nebo teplou vodou podle potteby, eventudln€ S pouzitim saponatu.
Odstranéni odolngjSich necistot miZete napomoci kartdem nebo Stétkou. K vymyti
chemikalii nerozpustnych ve vodé muzete pouzit malé mnozstvi organickych rozpoustédel,
Vv ptipadé vami provadénych uloh postacuje ethanol. Umyté nadobi nechejte vyschnout volné
na vzduchu v takové poloze, aby posledni kapky vody ¢i ethanolu mohly vytéci.

Pro cisténi velmi Spinavého nédobi slouzi i rizné typy Cisticich (odmastovacich) lazni. Do
téch se vlozi predmyté nddobi a po nékolikahodinovém az nékolikadennim stani se nadobi
vyjme a umyje. Slozeni lazni byva rizné; zalezi na charakteru necistot. Nej€astéji se pouzivaji
alkalické lazn€ se saponatem, ptipadné doplnéné o vhodné komplexacni ¢inidlo (napf.
Chelaton III), branici usazovani vodniho kamene (a pomahajici rozpoustét anorganické
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necistoty).

Extrémné znecisténé sklo 1ze umyt smesi koncentrované kyseliny sirové a peroxidu vodiku,
eventudln¢ alkalickym roztokem manganistanu draselného a naslednym oplachnutim
kyselinou chlorovodikovou. Tato ¢inidla jsou vSak extrémné agresivni, a pfi jejich pouzivani
je nutna znacna opatrnost a maximalni vyuziti ochrannych pomucek (silné pryzové rukavice,
ochranny S§tit, prace v digestofi apod.). Béhem vasi prace v tomto praktiku se ale s nutnosti
pouzit téchto agresivnich mycich smési nesetkate.

3.1.1 Zdabrusy

Ke spojeni nékolika kust chemického skla se pouzivaji zdbrusy. Jedna se o presné
vysoustruzené a zdrsnéné plochy, jejichz rozmeéry jsou normalizované, a které na sebe piesné
dosedaji. VétSinou maji mirné kuzelovity tvar a jsou dvojiho typu — pldsté (zabrousena je
vnitini plocha, typicky vnitfek hrdla banky), a jadra (zabrouSena je vnéjsi plocha, typicky
zatka). NejcCastéjsi rozméry zabrusi jsou NZ14 a NZ29 (¢islo oznacuje horni praimér zadbrusu
v milimetrech). Zabrusové spoje mohou byt ale i kulovité (napf. v odparkach, viz kapitola
3.5.6) nebo rovné (u exsikatort, viz kapitola 3.1.143.1.143.1.14).

Zabrusy byvaji nachylné k tzv. zapeceni (nerozebratelnému spojeni jadra a plasté, ke kterému
dochdzi zvlasteé pti pracich s alkalickymi roztoky nebo pii praci za snizeného tlaku), a protoze
jsou jimi vybaveny vétSinou drazsi kusy chemického skla, vyplati se s nimi zachazet podle
nasledujicich pravidel:

Pied sestavenim dili je tieba zabrusy namazat. Nejcastéji se pouziva vazelina, Ramsayuv tuk
(smé&s vazeliny a kaucuku) nebo silikonovy tuk. Pied sesazenim spoje mirné namazte jadro
(staci podélna Cara vytvofena tukem pies celou délku zabrusu), a po zasunuti do plasté jadrem
otoCte. Tim docilite rovnomérného namazani celé plochy zabrusu. Pouzit¢ mazadlo by
nemélo vystupovat ze zdbrusu. Spravnym namazéanim se zabrus zprihledni. Zabrusové spoje
je tieba rozebrat co nejdiive po skonceni prace a peclivé je vycistit i od zbytka tuku, napf.
otfenim buni¢inou s ethyl-acetatem. Pokud nelze zabrus lehce rozebrat, muzete jej vyviklavat
pres gumovou rukavici. Obcas se zabrus uvolni 1 opatrnym poklepem na dievény predmét.
Pokud neuspéjete ani takto, miZete plast zabrusu zahtat pomoci horkovzdu$né pistole nebo
opatrn¢ nad (svitivym) plamenem; tim se plast’ ponékud roztahne a jadro se uvolni.

Zvlastni pozornosti zasluhuje mazani kohoutt. Jadra kohoutti mazte jen mirn€ a po stranach
tak, aby pfi otaCeni kohoutem nedoSlo k zaneseni otvoru v jadfe kohoutu tukem. Pozor,
novéjsi chemické nadobi miva teflonova jadra kohoutl — takové kohouty se nemazou.

3.1.2 Zkumavky

Zkumavky jsou protahlé nadoby valcovitého tvaru s kulatym dnem. Jsou riznych velikosti,
nejbéznéjsi jsou o vnitinim objemu 5-20 ml. Slouzi pro orienta¢ni a kontrolni zkousky,
krystalizaci malych mnoZstvi latek a riizné pokusy v malém méftitku. Tenkosténné zkumavky
je mozné zahfivat pfimym plamenem.

3.1.3 Kadinky

Kadinky (Obr. 4) jsou Sirsi valcové nadoby s plochym dnem, Casto s ryskami orienta¢né
ukazujicimi vnitini objem. Byvaji opatfeny tzv. hubickou (nékdy oznacovanou jako zobdcek),
kterd usnadiiuje a usmérniuje vylévani kapaliny. Mohou slouzit k provadéni reakci mezi
net¢kavymi latkami, pfipadn€ k provadéni reakci, pfi nichZz dochéazi k uvoliovani velkého
mnozstvi plynu (a kypéni reakcéni smési — v kadinkach se totiz relativné snadno rozrusuje
vznikajici péna). Bez probléml snesou zahfivani plamenem. Mohou tedy slouZit 1 ke
krystalizacim z horkych vodnych roztokd. Odpar vody lze snizit pfikrytim kadinky
hodinovym sklem. Dale jsou vhodné k orientatnimu odmétovani objemu kapalin, k nalévani
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kapalin do reak¢nich nadob, ale 1 k navazovani pevnych latek. Kadinky nelze pouZit
K zahrivani tékavych organickych rozpoustédel.

Obcas pii vylévani kapaliny z kadinky dochazi Kk tzv. efektu cajové konvice, kdy kapalina
ptilne ke vnéjsi sténé kadinky a stékd po ni. Tomuto jevu lze tispé$né zabranit podmaznutim
vné&jsi strany hubi¢ky vazelinou, Ramsayovym tukem nebo silikonovym tukem. Alternativou
je vylévat kapalinu po tyCince ptilozené k hubiéce kadinky.

i

—

Obr. 4. Sklenéné nadobi I — kadinky.

J

3.1.4 Barnky

Baiiky jsou snad nejbéznéjSimi kusy skla pouzivanymi v chemickych laboratofich. Podle
jejich primarniho uréeni maji rizné tvary, vhodné pro dany ucel (Obr.5). V soucasné dobé
byva jejich hrdlo opatfené zadbrusem, ale star$i (a levné&j$i) typy maji hrdla nezabrusova.

Erlenmeyerovy barniky (tzv. erlenky) maji kuzelovity tvar. Lze je zahfivat, pficemz unik par
z oteviené banky je podstatné mensi nez z kadinky. Navic lze odpar dale snizit napt. vloZzenim
nalevky do hrdla zahtivané Erlenmeyerovy banky. Hodi se jako reak¢éni nddoby (a to 1 pro
zahtivani organickych rozpoustédel; v téchto ptipadech je ovsem nutné je opatfit chladicem).
Dale jsou vhodné pro navazovani, pfechovavani kapalin ¢i ke krystalizacim. Nejsou vhodné
k provadéni reakci, pii nichz dochazi k vyvoji plyni a ktvorbé pény. Vzhledem
ke konickému tvaru stén totiz mize snadno dojit k vykypéni smési ven z banky. Erlenku
nelze pouzit pro prace za sniZeného tlaku (toto plati obecné pro vSechny tenkosténné
nadoby s plochym dnem) — hrozi imploze.

Destilacni (kulaté) banky maji kulovity tvar a lze je pouzivat pro prdce za snizeného tlaku.
Velmi podobné jim jsou varné barnky, které se 1i§i od ban¢k destilacnich tim, Ze maji z ¢asti
ploché dno. Oba typy se pouzivaji jako reakéni naddoby, k destilacim a jako jimadla destilati.
Varné barnky se vsak nesméji pouzivat pri prdaci za snizeného tlaku.

Hruskovité, slzovité (kapkovité) a srdcovitée banky mivaji maly vnitini objem (nejvyse
250 ml), a jsou nejCastéji opatfeny zabrusem NZ14. Lze s nimi pracovat za sniZeného tlaku,
a uplatiiuji se jako reakéni nadoby a k destilacim.

Titracni banky jsou podobné bankdm varnym, maji vSak podstatné §irSi hrdlo bez zabrusu,
které umoziuje pohodIné ptidavani titraéniho ¢inidla pomoci byrety (viz kapitola 3.1.18).
Jsou tenkosténné, Ize je tedy v pfipad€ potieby zahtat (nékterd specidlni titrani stanoveni je
nutné provadét zahorka). Slouzi vsak vyhradne K provadeni titraci (viz kapitola 4.23).

Dvojhrdlée a vicehrdlée banky jsou modifikacemi destilaénich ban€k. Pouzivaji se jako
reagencni nddoby v pfipadech, kdy nestaci jediné hrdlo banky — napft. pti pfidavani reaktanti
do reakéni smési za soucasného zahtivani pod zpétnym chladicem apod. Lze je bez problémii
evakuovat.
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Erlenmeyerovy banky Destila¢ni (kulatd) Varna banka Slzovita (kapkovita)

banka barika
Hruskovita bainka Srdcovita banka Titra¢ni banka Dvojhrdla banka
Trojhrdlé banka Ostwaldova banka  Odsavaci baika Odmérna baika

Obr. 5. Sklenéné nadobi II — barnky.

Zvlastnim typem banék jsou barniky Ostwaldovy. Ty jsou opatieny postranni trubici a slouzi
ptevazné k vyvijeni plynt, napt. CO, nebo SO; rozkladem pevnych uhlic¢itand, resp.
sific¢itan?l.

Odsavaci baiika je silnosténna kuzelovita barka s postranni olivkou. Je urcena pro filtraci za
snizeného tlaku, a jako kazd¢ silnosténné sklo se nesmi zahrivat.

Odmérné banky slouzi k ptipravé zasobnich roztokli pouzivanych v odmérné analyze. Jsou to
kuzelovité banky opatfené dlouhym uzkym hrdlem sryskou. Odmérné banky jsou
kalibrované na doliti — ryska na jejich hrdle oznacuje piesny vnitini objem pii dané teploté
(viz kapitola 4.3). Banky tohoto typu nelze evakuovat ani zahiivat plamenem.

3.1.5 Nalevky a nasypky

Nalevky (Obr.6) se pouzivaji nejen k nalévani kapalin do nadob s izkym hrdlem, ale po
vlozeni filtratniho papiru také k filtracim (viz kapitola 4.12.1). Nalevky mohou byt
I silnosténné; ty jsou pak urCeny (po pfedchozim opatrném vyhftati) k filtraci horkych roztoku,
kdyz hrozi nebezpeci, Ze by pfti delsi filtraci (spojené s ochlazenim filtrované smési) doslo
napft. k vykrystalovani produktu jesté na filtraCnim papite. Zvlastnim typem jsou pak nalevky
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zebrované, které slouzi hlavné K filtraci pies skladany filtra¢ni papir. Nasypky (Obr. 6) slouzi
ke vpraveni sypkych chemikalii do reak¢nich ban¢k bez zaspinéni hrdla banky.

3.1.6 Délici a piikapavaci ndalevky

Delici nalevky (slangové oznacované jako tzv. delicky, Obr.6) slouzi k odd€lovani
nemisicich se kapalin podle jejich hustoty. Jsou to nddoby nejcastéji konického tvaru,
opatfené¢ nahotfe zabrusem (uzaviratelnym zatkou), a dole kohoutem s trubici (stonkem).
Mohou téz slouzit k pomalému piikapavani roztoku reaktantu do reakéni smési. K tomuto
ucelu vsak specialné slouzi prikapdvaci ndlevky (tzv. prikapdvacky, Obr. 6), které jsou
na rozdil od délicich nalevek obvykle valcovité, Casto s ryskami oznacujicimi vnitini objem
a s trubickou na vyrovnavani tlaku. Byvaji téZ opatieny zabrusem pro nasazeni na aparaturu.

YV? N

Nalevka Nasypka Délici nalevka Prikapavaci nalevka Ptikapavaci nalevky s trubickou
pro vyrovnavani tlaku

Obr. 6. Sklenéné nadobi III.

3.1.7 Chladice

Chladice slouzi k ochlazeni par vroucich smési (Obr. 7). Pokud je vznikly kondenzat vracen
zpét do reakéni nadoby (pfi zahrivani k varu, slangové oznacovaném jako tzv. refluxovdani),
pouziva se zpétny chladic. Pii destilacich (kdy se kondenzat nechdva odkapavat do jiné
nadoby) se pouziva sestupny chladic. Jako sestupny chladi¢ se pouziva nejcastéji rovny
chladi¢, ktery se spoji s destilaéni bankkou pomoci destilaéniho nastavce, a na druhé strané se
opatii alonzi a ptredlohou pro jimani destilatu, pfipadné i veminkem (viz kapitoly 3.1.8
a4.14).

L
Liebigiiv (rovny) chladi¢ Kulickovy chladi¢ Spirdlovy chladi¢ Dimrothtv chladi¢ Prstovy chladi¢
Obr. 7. Sklenéné nadobi IV — chladice.
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Chladicim mediem byva nejcastéji voda, ktera cirkuluje télem chladice. Nejlepsiho chlazeni je
dosazeno, pokud chladici voda proudi odspodu nahoru; pti tomto uspofadani dojde k naplnéni
celého objemu chladi¢e vodou a vyména tepla je nejucinnéjsi. K zapojovani chladiciho
okruhu je tedy tfeba pfistupovat s rozmyslem, a ptivodni hadicku zapojit vzdy na spodni
olivku chladice.

Zpétné chladi¢e jsou né&kolika typu, napt. rovny (Liebigitv) chladi¢, kulickovy chladic,
spirdlovy chladic¢, Dimrothiv chladic¢ nebo prstovy chladic. Spiralové a Dimrothovy chladi¢e
jsou z hlediska chlazeni nejucinngjsi, avSak jsou nejpracnéji vyrobitelné a tudiz nejdrazsi.
U spirdlového chladic¢e chladici voda proudi kolem spiraly a ke kondenzaci par (a chlazeni
reakéni smési) dochazi ve spirale, u Dimrothova chladi¢e protéka chladici voda vnitikem
spiraly a ke kondenzaci par dochazi vné spiraly. Dimrothovy a prstové chladi¢e maji obvykle
ob¢ olivky (pro ptivod i odvod chladici vody) umistény nahote. V téchto ptipadech zapojujte
chladic tak, aby bylo jeho télo plné chladici vody.

Existuji i rizné specidlni chladice, které umoznuji chlazeni par vrouci kapaliny pomoci
nizkoteplotnich smési, napt. smési ethanolu a pevného CO; (tzv. suchého ledu).

3.1.8 Destilacni nastavce a alonZe

Pti destilacich se ke spojeni destila¢ni baiky se sestupnym chladi¢em pouzivaji rizné typy
destilacnich nastavcu (Obr. 8). Jejich horni otvor slouzi k zasunuti teploméru (pro piesné
m¢éfeni teploty destilovanych par), a na bo¢ni trubici se nasazuje sestupny chladic.

Na spodni ¢ast chladiCe se pii destilacich nasazuje alonz (Obr. 8). Ta slouzi k usmérnéni toku
destilatu do predlohy (kadinky, banky). Pokud je alonz opatiena zabrusem slouzicim ke
spojeni s destilaéni pfedlohou, musi byt opatfena postranni trubickou (olivkou) pro
vyrovnavani tlaku uvnitt aparatury s okolim. Tento typ alonze pak miize slouzit i pro destilace
za snizeného tlaku — olivky se v této situaci pouziva k ptipojeni destila¢ni aparatury na zdroj
vakua (viz kapitola 4.14.1).

Na chladi¢ nebo alonz lze nasadit i tzv. veminko (Obr. 8), které umoziuje pohodlnou vyménu
destilacnich ptedloh (ban&k) bez nutnosti rozebirat aparaturu. To je vyhodné zvlasté pfi
destilacich za snizeného tlaku (viz kapitola 4.14.1). Nékdy se muzete setkat s destilacni
aparaturou, kde jsou vSechny zékladni prvky (destila¢ni nastavec, chladi€ 1 alonZ) integrovany
do jediného kusu skla.

3.1.9 Redukce

Ke spojovani kusti laboratorniho skla s rizné velkymi zabrusy se pouzivaji redukce (Obr. 8).
Jedna se o sklenéné trubice, které maji na jednom konci zabrusové jadro, a na druhém konci
plast. PouZivaji se nejCastéji pii pfipeviiovani malych ban¢k (NZ14) na rota¢ni vakuovou
odparku (odparky jsou standardné vybaveny trubici s NZ29).

3.1.10 Pojistné (Woulffovy) lihve

V pripadech, kdy se pracuje svakuem, byva nutné mezi zdroj vakua a vlastni aparaturu
vélenit pojistnou lahev (Obr. 8). Jeji kohout slouzi k rychlému zavzdus$néni aparatury (napf.
pfi nahlém prudkém vykypéni smési pii vakuové destilaci apod.), a zaroven ma lahev
ochrannou funkci pro pouzivanou vyvévu — znesnadiuje (prodluzuje) cestu par destilatu do
pumpy. Pokud se pouziva jako zdroj vakua vodni vyvéva, pak pojistna lahev chrani
predevSim destilovanou latku ptfed zneciSténim vodou pii piipadném poklesu tlaku vody
Vv potrubi a nasati vody z odpadu do aparatury.
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3.1.11 Bublacky, promyvacky a vymrazovaci prsty

Pti praci s plyny se ke sledovani prutoku zavadéného nebo vyvijeného plynu pouzivaji
bublacky (Obr. 8). Jedna se o malé bani¢ky se zavadéci trubi¢kou, ktera zasahuje pod hladinu
inertni netékavé kapaliny. V této funkci se casto pouziva smés vysSich uhlovodikia
(parafinovy olej), oznaCovana jako nujol. Bé€zn¢ se pouziva téz glycerin.

Pokud je nutné pouzivany plyn zbavit nezadoucich pfimési, nebo jej naopak definované
nasytit parami rozpoustédla, pouziva se promyvacka (Obr. 8). Ta pracuje na stejném principu
jako bublacka, je vSak vétsi, rozebiratelnd, a jeji zavadéci trubicka je na konci Casto opatiena
fritou pro leps$i rozptyleni promyvaného plynu do dané kapaliny. Tou byvaji riizna chemicka
¢inidla, kterd védzou nezddouci piimési z proudiciho plynu; napft. alkalické roztoky pro
odstranéni CO,, kyselé roztoky pro odstranéni NHs, koncentrovana H,SO, K vysuSeni, nebo
roztoky s redukénimi ucinky slouzici k odstranéni stop kysliku z proudu inertniho plynu
(napft. dusiku nebo argonu).

Podobn¢ jako promyvacka vypada i vymrazovaci prst (t€z tzv. vymrazovdk, vymrazovacka).
Ten slouzi (po umisténi do chladici l4zn¢€) ke kondenzaci par t€kavych latek v evakuovanych
aparaturach, proto ma — na rozdil od promyvacek — kulaté dno. Nejcastéji se pouziva
k ochrané oleje v pumpach pied zne€isténim t€kavymi rozpoustédly.

b=y Yl

Destilacni nastavec Alonze Veminko Redukce

=l =l

(— HH Hhk

Y I

Woulffova lahev Bublacky Promyvacky dle Drechslera
Obr. 8. Sklenéné nadobi V.

3.1.12 Frity a filtracni ndstavce

K izolaci pevnych produkti nebo oddéleni vedlejsich (bocnich) produktt slouzi filtrace za
snizeného tlaku na frité. Fritou se nazyva tepelné slinuté jemné drcené sklo, mezi jehoz
casteckami muze protékat kapalina, a pevna latka zlstane odd¢lena na frit¢ (Obr. 9). Podle
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velikosti portt mezi slinutymi Céasticemi se frity oznacuji stupnici S1-S4. Frity S1 maji
nejvetsi velikost port, a hodi se k odfiltrovani pouze hrubozrnnych materiali. Oproti tomu
frity o velikosti pora S4 jsou velmi husté, a 1ze na nich tedy oddélit i velmi jemné sraZeniny.
Frity S4 jsou vhodné i k odsati aktivniho uhli. Frity o hustoté S2 a S3 se obvykle hodi pro
izolaci vétSiny preparatii. Frita mize byt vybavena zadbrusovym jadrem a postranni trubici
(olivkou), a pak lze ptimo filtrovat do baiky o stejné velikosti zabrusu. Vyroba takovychto
frit je vSak pracna a ndkladna. Proto se Castéji pouzivaji obycCejné frity, které se spoji
s filtra¢ni predlohou (s kulatou destila¢ni baikou, nebo s jinou barkou, kterou 1ze evakuovat)
pomoci filtracniho nastavce (Obr.9). Tim je nahofe rozSifena trubice se zabrousenym
spodnim koncem s postranni olivkou. Mezi fritu a filtracni néstavec je nutné vlozit gumové

tésnéni (viz kapitola 4.12.2).

Frity Filtra¢ni nastavec Exsikator Teploméry

Obr. 9. Sklenéné nadobi VI.

3.1.13 Hodinova skla, Petriho misky

Hodinova skla se pouzivaji k pfikryti kadinek apod. Lze na nich volné odpafovat t€kava
rozpoustédla z malych mnozstvi roztokli nebo dosusovat pevné latky. Podobny vyznam maji
pro syntetického chemika i Petriho misky, které jsou puvodné uréené pro mikrobiologickou
praci — péstovani bunéénych kultur na zivnych pidach. Dvojice Petriho misek o rizném
primé&ru se pouzivaji také tak, ze miska s v&t§im primérem plni funkci vicka misky o menSim
praméru, a slouZi jako nadobka na skladovani a napt. volné vyschnuti pevnych latek. Zadné
z téchto nadob nejsou uréeny K ptimému zahtivani, mohou velmi snadno prasknout.

3.1.14 Exsikatory

Exsikator je tlustosténna sklenénd nadoba se zabrousenym vikem, ktera slouzi k suSeni
preparata (Obr.9). Na dno exsikatoru se nasype nebo nalije vhodné susidlo. Tim byvaji
velmi hygroskopické latky, jako napt. P4O1p, vyzihany silikagel, pevny NaOH nebo KOH,
koncentrovand H,SOs apod. Na horni dérovanou porcelanovou ploSinku se poté umisti
nadobka s preparatem (napf. kadinka nebo Petrtho miska) a exsikator se wuzavfe.
Hygroskopické suSidlo pak snizi tenzi vodni pary uvnitf exsikdtoru a urychli vysuSeni
produktu. Viko exsikatori byva Casto opatfeno kohoutem, coz umoznuje evakuaci exsikatoru
a suseni latek ve vakuu. Plochy zabrusovy spoj je tieba pravidelné mazat vhodnym tukem.
Vzhledem k tomu se nesmi po otevieni exsikatoru pokladat viko ve zdanlivé stabilni poloze
namazanou plochou na pracovni stil, nybrz do polohy opirajici se o hranu vika a kohout. Pti
praci je nejlépe viko po (nezbytné dlouhou, tedy co nejkratsi) dobu otevieni drzet v ruce.
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I kdyz kohout ve viku exsikatoru piisobi dojmem madla, v zddném piipadé za n&j cely
exsikator nezvedame — hrozi upadnuti spodni ¢ésti.

3.1.15 Teploméry

K méfeni teploty lazni, reakénich smési nebo par destilované latky se pouzivaji teplomery
zalozené¢ na tepelné roztaznosti kapaliny uzaviené v baniCce s kapilarou. Pouzivanymi
kapalinami jsou hlavné rtut, méné ¢asto gallium nebo nékteré organické kapaliny. Teploméry
mohou byt opatieny zdbrusovym jadrem; pak je lze pouzit i v uzavienych chemickych
aparaturach. Jsou velmi kiehké, a tudiz je tfeba pracovat snimi opatrné. ZvlaStnim
nebezpecim pii rozbiti teploméru je mozny tnik kovové rtuti, jejiz pary jsou velmi toxicke.
Proto je tieba pfi pfipadném rozbiti teploméru nehodu ohlésit pedagogickému dozoru
a rozsypanou rtut’ neprodlené eliminovat (viz kapitola 2.1).

3.1.16 Odmérné vilce

Odmeérné valce (Obr. 10) slouzi k relativné pfesnému méfeni objema kapalin. Jedna se
o valce, které jsou po vnéjsi strané opatfeny ryskami oznacujicimi objem. Jsou uréeny pouze
k méfeni objemu, nikoliv k rozpousténi latek, k zahfivani nebo k provadéni reakci.
Odmerovanou kapalinu v nich ani netedime.

40
;H;

v
ol l.

Odmérny valec Délend Nedélend Pasteurova Klasicka Polo-automaticka
pipeta pipeta pipeta byreta byreta

Obr. 10. Sklenéné nadobi VIL.

3.1.17 Pipety, Pasteurovy pipety

Pipety jsou sklenéné trubice, které jsou dole zuzené do $pi¢ky (Obr. 10). Pouzivaji se pro
odmeéfovani objemt kapalin. Pro velmi piesné odméfovani daného objemu se (zvlasté pti
odmérné analyze) pouzivaji pipety nedélené. Jedna se o sklenénou trubicku, ktera je ve sttedni
¢asti rozsifena do balonku, aby pojala vétsi objem. V horni ¢asti trubice je ryskou vyznaceno,
kam az mé dosahovat hladina pipetovaného roztoku pii napipetovani objemu, ke kterému je
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dana pipeta urcena. Oproti tomu pipety délené nebyvaji rozsifené, a vnitini objem je rozepsan
na stupnici po celé jejich délce. Pipety jsou kalibrované na vyliti — odmétena kapalina ma
deklarovany objem po volném vypusténi z pipety, bez vyfukovani kapky zbylé ve Spicce.
Pasteurovy pipety (Obr. 10) jsou sklenéné trubicky, na konci zuZené, na jejichz horni konec
se nasazuje gumovy balonek (dudlik). Slouzi (podobné jako plastova kapatka, Viz
kapitola 3.4) k ptidavani malych objemu roztoki, eventualné k nabrani a prenosu malého
mnozstvi kapaliny.

3.1.18 Byrety

V odmérné analyze, kdy je nutné presn¢ odméfit spotiebu titracniho ¢inidla, se k tomuto ucelu
pouzivaji byrety (Obr. 10). Jedna se o pfesné kalibrované trubice, které jsou ve spodni zizené
¢asti opatfeny vypustnym kohoutem. Jsou riznych typid; do nejjednodussich se po kazdé
provedené titraci musi doplnovat titracni ¢inidlo dolévanim shora, ale byly vyvinuty i typy
s polo-automatickym plnénim, kdy se titracni c¢inidlo pfecerpava pomoci pietlakového
balonku ze zasobni lahve, na kterou je byreta nasazena. Samoziejmé existuji i plné
automatizované typy, které se ovladaji pomoci PC.

3.1.19 Zatky

Sklenéné zdtky jsou presné zabrouSené na dany normalizovany rozmér zabrusu a slouZi
K uzavirani aparatur (ban¢k apod.). I tady plati varovani pied zapékanim zabrusovych spoju,
zvlasté u preparatii uschovavanych v banice po delsi dobu. Pii uzavirdni aparatur zatkou se
tedy pouziva vhodné mazadlo, jako je napf. vazelina, Ramsayuv tuk nebo silikonovy tuk.
Pouziti mazadla je nutnosti zvlasté pfi planované evakuaci aparatury.

3.1.20 Susici trubicky

Pokud je tfeba zabranit ptistupu vzdusné vlhkosti, pfipadné i oxidu uhlicitého, k reakéni
smési, pouzivaji se susici trubicky. Jedna se o rovné nebo zahnuté trubi¢ky, na jedné strané
rozSifen€, Casto opatifené zabrusovym jadrem pro piipojeni k aparatufe (napf. nasazenim na
chladi¢). Do trubic¢ky se vlozi smotek vaty, nasype vhodné suSidlo (bezvody granulovany
CaCly, pecicky NaOH nebo KOH apod.), a zajisti se dalsim smotkem vaty proti vysypani.
Pouzité susidlo nesmi byt jemné drcené, protoze by mohlo susici trubici ucpat. Proto ani vatu,
kterou susidlo zajiStujeme proti vysypani, nepéchujeme, ale pouze volné vlozime.

3.1.21 Lodicky a vaZenky

K odvazovani pevnych latek na vahach slouZzi tzv. lodicky. Jsou to mald korytka s plochym
dnem, z jedné strany oteviena, nejcastéji vyrobena ze skla nebo porcelanu. Lodicka se polozi
na ¢tverec papiru umistény na misce vah a postupné se na ni priddva navazovana latka (papir
zamezuje piipadnému rozsypani odvazované latky na misku vah). Lodicky maji oproti
napf. proudem vody ze stficky. Proto slouzi hlavné v analytické chemii k pfesnému
odvazovani vzorkd nebo standardi, a k jejich kvantitativnimu ptevedeni (splachnuti) do napf.
titratnich nebo odmérnych banék.

Vazenky jsou malé sklenéné nadobky valcovitého tvaru se zabrouSenym vickem. Umoziuji
navazovani latek t€kavych (které by béhem odvazovani ,,ubyvaly*), citlivych na vzduch nebo
hygroskopickych (ty by pii praci na vzduchu naopak ,téZkly*“ pohlcovanou vzdusnou
vlhkosti; za bézné teploty obsahuje vzduch cca 2—3 % vodni pary).
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3.2 Laboratorni porcelan

Porcelan je chemicky ponékud vice odolny nez sklo. Ma téz vyssi tepelnou odolnost, lze
V ném zahtivat reakcni smési i1 k teplotam ptresahujicim 1000 °C. Je vSak podobn¢ kiehky jako
sklo. Stejné jako sklo nesnasi prudké zmény teplot.

3.2.1 Biichnerovy a Hirschovy ndlevky

Biichnerova nadlevka (Obr. 11) je porcelanovou analogii frity, a pouziva se tedy k odsavani za
snizeného tlaku. Typicky se Biichnerova nalevka pouziva spolu s odsavaci baiikkou, a mezera
mezi nimi se utésiuje porézni gumou. Misto slinutého skla, které odd¢luje pevnou fazi od
matec¢né¢ho louhu na frité, je v Blichnerové nélevce pouzita dérovana porcelanova desticka.
Otvory v ni jsou vSak pfrili§ velké, a nemohou tedy piimo slouzit k filtraci. Proto se do
Biichnerovy nalevky vzdy vklada kruh filtracniho papiru. Ten musi mit piesny rozmér, aby
dobte prilnul k plose nalevky a piekryl vSechny otvory, ale neohybal se u stén nalevky (viz
kapitola 4.12.2). Podobné se pouziva i Hirschova ndlevka; ta se od Biichnerovy nalevky
mirn¢ lisi tvarem — je konicka (Obr. 11). To umoznuje pohodlnou izolaci i malého mnozstvi
pevné faze suspendované v relativné velkém objemu kapaliny.

3.2.2 Odparovaci misky

Tenkosténné porcelanové misky (Obr. 11) skulatym nebo i s plochym dnem slouzi
k zahuStovani roztoki ke krystalizaci. Vyhodou je velky povrch roztoku nalit¢ého do
odpafovaci misky, ktery umoziluje rychlejsi odpateni tekutiny nez napf. z kadinky.
Odpatovaci misky lze zespodu zahtivat (typicky na vodni 1azni nebo mirnym plamenem).

3.2.3 Tieci misky s tlouckem

Treci misky jsou velmi robustni nadoby, které slouzi k drceni a roztirdni hrubsiho materidlu
pomoci tloucku — palicky (Obr. 11). Material se Vv nich roztira tfenim krouzivymi pohyby
tloucku, v zadném ptipadé ne udery. Tieci misky se nesmégji zahtivat, v silnosténném
porcelanu muize velmi snadno dojit k pnuti zplsobenému riiznou tepelnou roztaZnosti
v riznych ¢astech misky a Kk naslednému rozpraskani misky. Tieci misky s tlouckem maji
tieci plochy z nepolévaného porcelanu, aby se drceny material dobie pfichycoval k jejich
povrchu a slo jej pohodiné rozetiit. Oproti tomu pro roztirani mazlavych smési (napf.
farmaceutické ptipravky) lze vyuzit tFenku s térkou. Jednd se o analogy tfeci misky
s tlouckem, ovSem S hladkym (polévanym) povrchem. Tteci misky byvaji vyrdbény 1 z jinych
materialt, napf. z chalcedonu (achatu), nerezu apod.

Biichnerova Hirschova Odpatovaci misky Tteci miska Zihaci kelimky
nalevka nalevka s tlouckem S vickem

Obr. 11. Porceldnové nadobi.
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3.2.4 Zihaci kelimky

Kelimky (Obr. 11) slouzi k provadéni reakci za velmi vysoké teploty, a to jak v pfimém
plamenu, tak i v laboratorni peci. Po pfedchozim opatrném zahtati snesou velmi vysoké
teploty. Slouzi téz k analytickym ucelim (pfi gravimetrii). Béhem prace mize byt kelimek se
zihanym materialem piiklopen vickem, které omezuje ptistup studeného vzduchu k zihanému
materialu a zlepsuje tak prohfati smési v kelimku.

3.3 Kovové predméty

3.3.1 Stojany

Stojan (Obr. 12) slouzi k upevnéni chemickych aparatur. Jeho zakladem je kovova deska
(znacné t€zka, aby byl zéklad aparatury dostatecné stabilni), do niz je zasroubovana ocelova
ty€. Na ty¢ stojanu se pomoci kiizovych svorek upeviuji nejriznéjsi drzaky nebo kruhy.

3.3.2 Kiizové svorky, driaky (klemy) a kruhy

Télo krizovych svorek (Obr.12) je opatfeno dvéma kolmymi vyiezy, do nichz Ize
piitahovanim zavitu Sroubu pevné uchytit ty¢ stojanu nebo nasadu klem (drzdkii, Obr. 12).
Obcas byvaji nasady klem opatieny svorkou, slouzici k jejich pfimému piipevnéni k tyci
stojanu. Klemy upevnéné ke stojanu slouzi k vlastnimu uchycovani soucasti aparatur.
Sklenéné predméty vSak nesméji byt sevieny ptimo kovem klemy, aby nedoslo k jejich
prasknuti. Proto jsou celisti klem vyvlozkovany korkem. Pokud u starSich klem vlepena
korkova vlozka chybi, je nutné mezi uchycované sklo a Celisti vlozit napf. rozstiihnuty
kousek pryzové hadice. Kruhy (téz filtracni kruhy, Obr. 12) slouzi jako podpora pro sitku
nebo triangl pfi zahiivani nad plamenem kahanu, nebo pro uchyceni délicich nalevek pfti
separaci kapalnych fazi, pripadné pro uchyceni nalevek pfi filtracich.

——
Stojan Kiizova svorka Drzak (klema) Kruh

Obr. 12. Kovové predméty 1.

3.3.3 Kahany

Jednotlivé druhy kahant (Obr. 13) se 1isi zejména zptusobem, jakym se v kahanu kK hoflavému
plynu pfimichdva vzduch. Po fizeném smichani se vzduchem totiz hoii plyn nesvitivym
plamenem, ktery dosahuje mnohem vys$i teploty nez plamen svitivy (Cadivy). NejstarSim
typem kahant je kahan Bunseniiv, noveéjsimi typy jsou napt. kahan Tecluho (ten je ale v praxi
velmi vzacny) a kahan Mékeriv. U Bunsenova 1 Mékerova kahanu je pfivod vzduchu fizen
otocenim dérovaného prstence na spodni ¢asti kahanu. Prstenec pak zakryvéd/odkryva diry
v tubusu kahanu. V Tecluho kahanu je piistup vzduchu regulovan plochym kotoucem, ktery
se posouva nahoru/doll, ¢imz méni velikost Sté€rbiny pro pfisdvani vzduchu.
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Nesvitivy plamen ziskate otevienim otvorti pro ptivod vzduchu, svitivy plamen vytvortite
naopak uzavienim téchto otvord. V plamenu sviti rozzhavené mikroskopické castecky sazi
vzniklé nedokonalym spalovanim, proto je svitivy plamen na rozdil od nesvitivého ¢adivy.
Kahan vzdy zapalujte pii zavieném ptivodu vzduchu do hordku, vyvarujete se tak nebezpeci
zapaleni plamene uvniti kahanu (doprovdzeného casto hlasitym zvukovym efektem, tzv.
,»Steknutim*). Pokud Kk tomuto jevu dojde, plamen nelze regulovat a téleso kahanu se
rozehfeje na vysokou teplotu a mize byt zdrojem popaleni i pozaru. Takovy kahan je nutné
ihned zhasnout, nechat vychladnout a pak znovu a spravné — S uzavienym ptivodem vzduchu
— zapalit.

TOnT % e
— =H /= —
I N N N

Bunsentv kahan Tecluho kahan M¢ékertuv kahan

Obr. 13. Kovové pfedméty 11 — kahany.

Pfi zahfivani pomoci plamene (napf. pii taveni skla) je tfeba mit na paméti, ze ne vSechny
oblasti plamene maji stejnou teplotu. Zatimco teplota modrého meciku uvniti nesvitivého
plamene se pohybuje od cca 300 °C (vespod) do 550 °C (ve S$picce), teplota v okolnim
plamenu (uz i tésné nad centralnim mecikem) byva kolem 1550 °C. Pfi praci se sklem proto
drzte roztavovanou ¢ast tésn¢ nad centralnim mecikem, kde je teplota nejvyssi.

Trojnozka Sitka Triangl Chemické kleste
Obr. 14. Kovové predméty II1.

3.3.4 Trojnozky, sit’ky a triangly

Trojnozka (Obr. 14) je tvofena kovovym okruzim se tfemi pfivafenymi nozkami. Je uréena
pro zahtivani nad kahanem (spolu se sitkou nebo s trianglem), avSak neumoznuje nastaveni
vySky zahtivaného pfedmétu nad plamenem kahanu. Drdtené sitky (Obr. 14), vétSinou
opatfené tercem z keramickych vldken, se pokladaji na kruhy nebo trojnozky. Diive byly
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beézné pouzivany sitky s azbestovym terCem, avSak vzhledem ke kancerogenité azbestu se jiz
V praxi nepouzivaji, nicméné¢ oznaceni ,,azbestova sitka“ v laboratornim slangu pfetrvava.
Pouziti sitky je nezbytné pti zahtfivani latek ve sklenéném nadobi (kadinky, Erlenmeyerovy
nebo varné banky apod.) nad plamenem. Triangl (Obr. 14) je vyroben ze tii ocelovych drath
provleCenych keramickymi trubickami. Triangl se stejné jako sitka poklada na kruh nebo
trojnozku a do trojihelniku vytvotfeného z keramickych trubicek se vklada kelimek uréeny
k Zihani.

3.3.5 Chemické klesté, pinzety a kopistky

Chemické kleste (Obr.14) slouzi kuchopeni horkych predmétt (naptf. pii vyndavani
rozpalenych kelimkt z plamene nebo z pece). Pinzety byvaji vétSinou vyrobeny z nerezové
oceli, piipadn¢ maji pochromovany povrch. Pouzivaji se k manipulaci s drobnymi predméty,
kterym Skodi dotyky prsti (napf. mald zavazi), nebo tam, kde by mohlo dojit k urazu
(vyndavani michadel a varnych kaminkl z odfiltrovanych preparatd, pii zatavovani ampuli
apod.). Kopistky (spachtlicky) jsou obvykle téz z nerezové oceli a pouzivaji se k manipulaci
s malymi mnozstvimi pevnych latek (napf. pfi pfesypavani, odvazovani apod.).

3.4 Pfredméty z plasti, korku a pryZe

NejcastéjSimi plastovymi ptedméty v chemické laboratofi jsou zdtky, stricky, kapatka, IZicky
a injekcni strikacky (Obr.15). Plast je chemicky velmi odolny material, nesnasi vSak
zahfivani na teploty blizké 100 °C — plastové pfedméty se proto nesméji susit v susarnach.
Plastové zdtky mivaji normalizované rozméry, a proto dobfe tésni v zabrusovych hrdlech.
Oproti sklenénym zatkdm se prakticky nezapékaji a neni nutné spoje mazat, avSak
dlouhodobé netésni, a proto nemohou slouzit k uzavirani tékavych smési nebo latek
nachylnych k oxidaci vzdusnym kyslikem.

T

| L ] [ Tt

Plastové kapatko Injekenti stitkacky
Obr. 15. Plastové piedméty.

Stricky jsou plastové lahve majici ve vicku trubicku ukoncenou tryskou. Ta je spojena
s trubici sahajici ke dnu ldhve. Pii stisknuti ldhve tak dojde k vytlaeni/vystiiknuti kapaliny,
kterou byva destilovanad voda nebo nékterd organicka rozpoustédla (nejcastéji ethanol nebo
aceton, ale 1 dalSi). Stiicky se tak pouzivaji k myti laboratorniho skla nebo k rychlému
dopliovani rozpoustédel do reakénich nadob a fedéni roztokd.

Plastova kapatka jsou analogii Pasteurovych pipet. Na rozdil od nich se hife vymyvaji,
a nelze je pouzivat pro praci s piili§ horkymi roztoky. Navic mohou méknout Gcinkem
nékterych organickych rozpoustédel, ktera z nich extrahuji plnidla. Jsou tedy vhodna zvlasté
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pro praci s vodnymi roztoky; bez problému odolavaji koncentrovanym kyselinam i zasadam.
LZicky se pouzivaji pti manipulaci s pevnymi latkami. Nejsou pfili§ mechanicky odolné, proto
se nehodi k nabirdni chemikalii, které jsou v zasobni lahvi zapecené do velkych kusi —
v takovém piipad¢ je potieba velké specené hroudy rozbit vhodnym kovovym predmétem
(kopistkou).

Injekcni strikacky slouzi k relativné presnému odméfovani malych objemil rozpoustédel
a roztoki. Ve spojeni sjehlami a septy jsou zdkladem technik umoziujicich praci
v mikroméfitku (viz kapitola 4.22), ptipadné praci s chemikaliemi citlivymi na vzduch. Praci
s injek¢nimi stiikackami se zaroven omezuje odpar nepiijemnych (pachnoucich) latek do
ovzdusi laboratote, pokud uz s takovymi latkami musite pracovat mimo digestof.

Korek je material ziskavany z kiry (resp. borky) korkového dubu. Je lehky, pruzny, celkem
odolny proti zvysené teploté¢ (avSak hotflavy) a dobfe se obrabi. Jako vétSina biogenniho
materidlu vSak neodolava ptisobeni silnych kyselin a zasad (kyseliny dusi¢né, kyseliny sirové,
alkalickych hydroxidi) a halogentim, ale je odolny viiéi organickym rozpoustédliim. Kromé
diive zminénych vystelek klem se pouziva hlavné k vyrobé stojanka (podlozek) pod kulaté
banky. Jeho diivéjsi vyuziti jako materidlu vhodného pro zatky (které Sly dale bez problémi
obrabét, napft. provrtavat) vSak bylo nastupem zébrusového skla prekonano.

Pryz na rozdil od korku vzdoruje zdsadam, avSak neodolava silnym kyselindm a halogentim.
Navic se ¢aste¢né rozpousti a bobtna t¢inkem organickych rozpoustédel. Z pryze se vyrabé&ji
hlavné hadice, starnutim vSak ztraci pruznost, proto je nutné je ¢as od ¢asu zkontrolovat, zda
jiz nejsou pftili§ kiehké, a pifipadné vymeénit. Tenkosténné pryzové hadice se pouzivaji
k vedeni vody a zemniho plynu, tlustosténné vakuové hadice jsou uréeny k pracim za
snizeného tlaku (vakua), napf. pro spojeni aparatury s vyvévou. PryZzové zatky oproti
korkovym maji tu vyhodu, ze dobie tésni.

Ze specialnich chemicky odolnych pryzi (napt. ze silikonového kaucuku) se vyrabéji septa.
Ta slouzi kuzavirdani aparatur proti pristupu vzduSného kysliku. Lze je propichovat
(i opakovang) jehlami, a proto 1ze do uzavienych smési (napt. pod inertni atmosférou) pomoci
injekéni stiikacky ptidavat dalsi reaktanty €1 rozpoustédla.

3.5 Laboratorni pristroje

3.5.1 Michacky, plotynky, topné michacky a topna hnizda

K michani reakénich smési se dnes nejcastéji pouzivaji magneticka michadla. Magnetické
michadlo je Zelezna ty¢inka (nebo permanentni magnet) zatavena do sklenéné trubicky nebo
uzaviena do teflonového pouzdra. Uvadi se do pohybu rotujicim magnetem michacky.

K zahiivani smési se pouZivaji nejcastéji topné plotynky. Jsou to v podstaté elektrické vatice
vyuzivajici odporového ohfevu. Elegantni technikou je vSak michani magnetickym
michadlem za soucasného ohtevu. Magnetické michacky proto byvaji feSeny tak, ze rotujici
magnet je umistén pod kovovou plotynkou s elektrickym vyhtivanim, a frekvenci otaceni
magnetu lze ménit nezavisle na vyhfivani plotynky.

K zahtivani kulatych ban€k lze pouZit i fopnd hnizda. Ta se mohou pouzivat jen pro baiky
odpovidajici velikosti; dostupna jsou hnizda urcena k zahtivani ban¢k o velikostech od 50 ml
do 61. Topna hnizda jsou velmi vhodna pro zahifivani vétSich objemi rozpoustédel (viz
kapitola 4.14.2).

3.5.2 Vahy

Ke zjistovani hmotnosti latek se pouzivaji zafizeni nazyvané jako vahy, dnes nejcastéji vahy
digitalni. Oproti starSim mechanickym typlim maji vyhodu velmi rychlé prace, a umoziuji
tzv. tarovani (tj. vynulovani hmotnosti na vahach polozeného predmétu, zejména lodicky,
misky, kadinky ¢i jiné nadoby, do niz vazite), coz také velmi urychluje praci. Navazky
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jednotlivych reaktanti nebo produktd staci znat obvykle s piesnosti +£0,005 g. S takovouto
piesnosti pracuji predvazky (,,normalni* laboratorni vahy). Pro pfesnéjsi vazeni se pouzivaji
vahy analytické. Ty pracuji s pfesnosti ve Skale graml na Ctyfi az pét desetinnych mist. Aby
se omezila vychylka vah zpiisobena proudénim vzduchu v mistnosti, jsou analytické¢ vahy
opatieny prosklenou skitiitkou, ve které je uzaviena miska vah. Pro pfesnou praci musi byt
vahy umistény na velmi pevném (nehybném) podkladé, coz se realizuje napft. zatizenim stolu
kamennou deskou, umisténim vah na zvlastni panel zacementovany do nosné zdi apod.
Zasady, které je nutné dodrzet pii vazeni, jsou uvedeny v kapitole 4.2.

3.5.3 Zdroje stejnosmérného napéti

Pro elektrochemické preparace, eventualné pii pokovovani, se pouzivaji nejriznéjsi zdroje
stejnosmérného napéti. Jedna se o ruzné typy transformatori, na kterych Ize pomoci
potenciometru plynule nastavovat bud’ napéti vlozené na svorky pfistroje, nebo proud
protékajici uzavienym obvodem. Casto je elektricky zdroj vybaven displejem, na kterém je
zobrazovana aktualni hodnota dané veliiny (napéti, proudu); u starSich typi byva tento
ukazatel mechanicky (rucicka s kalibrovanou stupnici). Velmi ¢asto mé zdroj pouze jeden
potenciometr a jeden displej. Podle polohy specialniho piepinace se pak na displeji zobrazuje
bud’ napéti, nebo proud, které se pohybem jezdce potenciometru nastavuji na pozadovanou
hodnotu.

Pokud je zdroj zapnuty (a aparaturou tudiz protékd proud), nesmite se Vv zZadném pripadé
dotykat kontaktii a svorek pripojenych vodicii. Pti praci s elektrickym obvodem musite mit
suché ruce.

3.5.4 Zdroje vakua

Vakuum (podtlak) se ziskava pouzitim olejové nebo membranové pumpy a nebo vodni vyvéevy
(Obr. 16). Zatimco membranové pumpy jsou zalozeny na mechanickém kmitani membran,
a prochazejici vypary jejich funkei pfiliS neomezuji, v pumpach olejovych cirkuluje
vysokovrouci olej, ktery je tieba chranit pred znecisténim. To se nejlépe ucini prediazenim
vymrazovaciho prstu (viz kapitola 3.1.11).

privod
vody

<— vakuum

odvod
vody

Obr. 16. Schéma vodni vyvévy.

Princip vodni vyvévy je zalozen na hydrodynamickém paradoxu — tj. skuteCnosti, ze tlak
Vv proudici kapalin€ je neprimo imérny rychlosti proudéni kapaliny. V uzsi ¢asti trubice, kde
kapalina proudi rychleji, je tedy nizsi tlak (vyplyva jednoduchou upravou z Bernoulliho
rovnice). V soucasné dobé se vSak od pouzivani vodnich vyvév upustilo, protoze maji
enormné velkou spotfebu vody. Navic strhavanim par toxickych t€kavych latek (organickych
rozpous$tédel) dochazi ke kontaminaci odpadnich vod. Pokud vSak budete vodni vyvévu
pouzivat, je dobré roztocit ptivod vody na plny chod; omezite tak moznost zpétného nasati
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vody z vylevky do aparatury/odparky pii nahlém poklesu prutoku vody v potrubi — v takovém
ptfipad¢ je totiz v evakuované aparatuie niz$i tlak nez ve vyveéveé. Teoretickym limitem
dosazen¢ho vakua je rovnovazny tlak (tenze) vodni pary, ktery pii bézné teploté Cini piiblizné
2-3 kPa (15-23 Torr).

Vodni 1 olejové vyvévy zdsadné vypinejte az po jejich odpojeni od aparatury (tj. po jejich
zavzdu$néni). Tim se zamezi zpétnému nasati vody nebo oleje do aparatury. Také
membranové pumpy vypinejte az po jejich zavzdu$néni — pokud je vypnete pod vakuem,
zUstane v nich ptipadny kondenzat ¢i agresivni plyny a mlize dojit k jejich poskozeni.

Zdroj vakua nikdy nepfipojujte pfimo k aparature, ale vZzdy mezi néj a aparaturu umistéte
pojistnou lahev (viz kapitola 3.1.10), vymrazovaci prst, promyvacku (viz kapitola 3.1.11)
nebo alespon trubici s kohoutem umoznujici rychlé zavzdus$néni aparatury a odpojeni pumpy.

3.5.5 pH-metr

Jako pH-metr se oznacuje citlivy voltmetr, ktery méti zménu potencialu (napéti) mezi
elektrodami. V ptipadé méfeni pH se nejCastéji pouziva kombinovand sklenénd elektroda.
S elektrodou se musi manipulovat obzvlasté opatrné, nebot’ v jeji spodni Casti je tenkosténna
sklenéna banicka, kterd neni mechanicky pfili§ odolna.

Podrobny postup méfeni pH pomoci pH-metru naleznete v kapitole 4.6. Detailni navod pro
pouziti pH-metru naleznete na pracovnim miste.

3.5.6 Rotacni vakuova odparka

K odpafteni rozpoustédel z reakéni smési nebo z chromatografickych frakci se pouziva rotacni
vakuova odparka (Obr. 17). Uvnitf rotujici banky se na jejich sténach neustale obnovuje film
roztoku, ktery se aplikaci vakua odpaiuje. Proto dochazi k rychlému zahusténi roztoku pod
teplotou varu odpafovaného rozpoustédla (tj. bez bublani a prskani smési). Jako zdroje vakua
se v kombinaci s vakuovou odparkou pouzivaji takika vyhradné membranové pumpy.

foooai
’mm- .
vakuum
~—— ]
odvod
vody
chladi¢

1h zavzdusnovaci
&7 (pojistny)
kohout

banka
s odpafovanym redukce ‘

~

roztokem

jimaci
barka

Obr. 17. Rota¢ni vakuova odparka.
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3.5.7 Bodotavek

Velmi dilezitou charakteristikou pevnych latek (a jejich Cistoty) je teplota tani. Pfistroje pro
stanoveni teploty tani Se nazyvaji bodotavky. Diive byly pro latky s nizsi teplotou tani (pod
120 °C) pouzivany jednoduché sklenéné bodotavky, nadobky naplnéné kapalinou o vhodné
tepelné kapacité (napft. olejem). U latek s vysSsi teplotou tani se pouzivaly kovové bodotavky,
tj. bloky z kovu dobie vedouciho teplo. V soucCasné dobé se pouzivaji elektrické plné
automatizované bodotavky, které budete pouzivat i v tomto praktiku.

Pti typické praci s bodotavkem se maly vzorek latky napéchovany v tenkosténné sklenéné
kapilafe umisti do vyhtivané lazn¢ bodotavku. Na displeji bodotdvku se zobrazuje aktudlni
hodnota teploty lazné, a soucasné lupou pozorujete kapilaru s latkou az do jejiho roztati.
Detailni navod pro pouziti bodotavku naleznete na pracovnim misteé.

Alternativou k bodotavkium je mikrovyhievny stolek (Koflertiv blok). Jedna se o elektricky
vyhiivany stolek umistény pod mikroskopem. Elektricky piikon pro vyhiivani stolku je
ovladan reostatem, a soucasné se teplota stolku méfi rtutovym teplomérem, jehoz stupnice je
snimana do poloviny zorného pole okularu. Ve druhé poloviné zorného pole jsou castecky
sledované latky. Spotieba studovaného materialu je vzhledem k mikroskopickému provedeni
minimalni.

3.5.8 Refraktometr

Refraktometr je pfistroj uréeny ke zjistovani indexu lomu. Nejéast&ji se v praxi pouziva
dvojhranolovy refraktometr Abbeova typu (Obr. 18).

O

méfrici
hranol

/

mikrometricky

Sroub \

vrstva
<— méfené
. , kapaliny
osvétlovaci
hranol ®

zdroj
svétla

Obr. 18. Schéma refraktometru.

Tento typ refraktometru je uréen k méteni indexu lomu kapalin. Jeho jadrem jsou dva hranoly
(hranol osvétlovaci a hranol méfici), vyrobené z islandského vapence. Po naneseni méiené
kapaliny mezi stény hranoll se po jejich pfiklopeni rozestfe kapalina v tenké vrstvé pies celou
sty¢nou plochu hranolt. Pfi méfeni v prochéazejicim svétle vstupuje svétlo sténou do
osvétlovaciho hranolu a po rozptyleni na jeho zdrsnéné plose vstupuje vSemi sméry do
meéfené kapaliny, pfi¢emz dochazi k jeho lomu. V zorném poli okularu (jehoz poloha
vzhledem K hranolim je ovladana mikrometrickym Sroubem) pak pti vhodném pootoceni Ize
pozorovat rozhrani svétla a tmy dané meznimi paprsky vystupujicimi z méticiho hranolu.
Stupnice pfistroje je ocejchovana ptimo v hodnotach indexu lomu. Méfeni probiha typicky pti
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vinové délce 589,3 nm (primérna hodnota vinovych délek spektralnich ¢ar dubletu D svétla
sodikové vybojky, 4=589,0 a 589,6 nm), kterd je pfi méfeni indexu lomu nejcastéji
pouzivanou lampou. Detailni ndvod pro pouziti refraktometru naleznete na pracovnim miste.

3.5.9 UV-Vis spektrofotometr

Podstatou piistroju pro méfeni elektronovych absorpcnich spekter — tj. spektrofotometrii — je
ziskani monochromatického zareni a métfeni zmény jeho intenzity pii priichodu roztokem
zkoumané latky. Zakladni prvky spektrofotometri jsou zdroj svétla, monochromator,
kyvetovy prostor a detektor. Spektrofotometry mohou byt uspotadany jednopaprskovym nebo
dvojpaprskovym zpusobem (Obr. 19).

U jednopaprskového spektrofotometru se nejdiive zméii tzv. ,,blank® (srovnavaci roztok,
obvykle ¢isté rozpoustédlo). Zafeni ze zdroje projde kyvetou obsahujici srovnavaci roztok,
kde je ponckud zeslabeno (odrazem od stén kyvety, absorpci rozpoustédlem nebo ostatnimi
sloZkami roztoku) a dopada na detektor (nejCastéji fotoclanek). Vznikly fotoelektricky proud
je zméfen a je mu prifazena nulova hodnota absorbance. Po nahrazeni kyvety se srovnavacim
roztokem kyvetou se vzorkem je pak zmétena absorbance nezndmého vzorku.

U dvojpaprskového spektrofotometru prochazi paprsek jak méfenym, tak i srovnavacim
vzorkem. Paprsek je po vystupu z monochromatoru smérovan rotujicim zrcadlem stiidavé do
mérné a do srovnavaci kyvety. Po vystupu z kyvet jsou oba paprsky pomoci zrcadel vedeny
do detektoru, ktery zjisti intenzitu proslého zateni v jednotlivych kyvetach.

U spektrofotometri je monochromatické zatfeni ziskdvano po disperzi hranolem nebo
miizkou. Jako zdroj spojitého zafeni se ve spektrofotometrech pro blizkou ultrafialovou oblast
pouziva nejcastéji deuteriova vybojka. Pro viditelnou oblast se pouzivaji wolframové nebo
halogenové zarovky.

Absorbujicim prostiedim je kapalny vzorek umistény do specialni nadobky — kyvety. Zakladni
podminkou pro kyvety je, aby materidl, ze kterého jsou zhotoveny, neabsorboval zafeni ve
sledovaném vInovém rozsahu: pro UV oblast se pouzivaji kiemenné kyvety, pro viditelnou
oblast 1ze pouzivat i kyvety sklenéné ¢i plastové. Kyvety pro spektralni méteni jsou citlivé na
mechanické poSkozeni, proto je tfeba je plnit s maximalni opatrnosti, optimaln€ pomoci
plastového kapatka.

Detailni navod pro pouZiti spektrofotometru naleznete na pracovnim miste.
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zrcadlo déli¢ .
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(mfizka) kyveta se kyveta se

vzorkem
|:| detektor sreadlo

A& A 0o
zrcadlo o U . |_| zrcadlo

Jednopaprskovy piistroj Dvojpaprskovy pfistroj

vzorkem

Obr. 19. Schémata zakladnich typu spektrofotometra.

3.5.10 Laboratorni pec
K zahiivani latek na vysokou a definovanou teplotu slouzi elektrické pece. Jedna se
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0 vyvlozkované komory s odporovym ohfevem, ve kterych je dosahovana teplota regulovana
ptikonem odporového vytdpéni. Moderni typy byvaji programovatelné, a umoziuji
definované zahtivani i chladnuti (nastaveni rychlosti ohfevu/chladnuti, dobu zahtivani pfi
dané teploté apod.).

3.6 Chemikalie, susici ¢inidla a rozpoustédla

Chemické latky pouzivané pro reakce (reaktanty) byvaji skladovany v zasobnich lahvich. Na
nich musi byt zfetelné napsany nazev (pifipadné vzorec) dané chemikalie a jeji Cistota
(ptipadné 1 koncentrace). Na S§titcich komer¢nich lahvi s chemikaliemi jsou Casto uvadéna
i zakladni charakteriza¢ni data dané chemikalie, napt. molarni hmotnost, u pevnych latek
navic teplota tani, u kapalin pak teplota varu, hustota a index lomu. K nabirani a navazovani
latek ze zasobnich lahvi pouzivejte vzdy jen Cisté pomicky (kopistky, 1zicky, injekéni
sttikacky, kapatka), a ihned po odebrani pozadovaného mnozstvi chemikélie zadsobni ldhev
pecliveé uzaviete. Odebirejte jen takové mnozstvi latky, které budete potiebovat k praci.

Jako susici cinidla se pouzivaji latky, které maji schopnost odnimat vodu ze svého okoli,
napf. tvorbou hydrati, chemickou reakci s vodou nebo prostou adsorpci. K suseni roztoku
v organickych rozpoustédlech se ¢asto pouZzivaji bezvodé anorganické soli, které piisobenim
vody vytvoti krystalicky hydrat (napt. Na,SO4, MgSQO,, CaCly), jako napli do exsikatoru se
Casto pouziva P40, ktery reakci s vodou vytvoii polymerni kyselinu fosfore¢nou (HPOj)x.
Do exsikatort jsou téz vhodnou néplni pecicky alkalickych hydroxidi. Ty zaroven odstranuji
ze vzduchu i CO,. Vybornym suSidlem do exsikatord je i koncentrovana H,SO,, avSak
kapalna naplit ponékud znesnadiiuje manipulaci s exsikatorem. Casto se k suseni pouZivaji
i vyzihany silikagel nebo molekulova sita. Molekulova sita jsou chemicky hlinitokfemicitany
(zeolity) s krystalovou mftizkou tvofici definované dutiny, které maji pro jednotlivé druhy
molekulovych sit charakteristicky rozmér, a do nichz se selektivné¢ vazou malé molekuly
(krom¢ vody napt. i methanol apod.). Jejich vyhodou je vysokd kapacita, moznost jejich
regenerace vyzihanim, a vysoka chemickd inertnost. Pravée jejich inertnost umoziuje vysuseni
rozpoustédel nasypanim vyzihaného molekulového sita do ldhve s rozpoustédlem a delSim
stanim, pfipadné vazani pfi reakci vznikajici vody piimo v reakéni smési.

Pro provedeni chemickych reakci jsou velmi dileZita rozpoustédla. Rozpoustédlem je kapalna
latka, kterd se vétSinou piimo nezucastnuje provadéné chemické reakce, ale jejiz ptitomnost je
nutnd pro zdarny prabéh reakce. Nejcastéji tim, ze piivodni reaktanty rozpusti @ umozni tak
jejich vzajemnou reakci. Oproti tomu by pfi prostém smichani pevnych reaktantd k zZadné
reakci nedoslo, protoze difize v pevném stavu je zanedbateln€ pomald a jednotlivé reaktanty
by se tedy na molekularni arovni nepotkaly. Déle se rozpoustédla pouZivaji pii krystalizacich,
extrakcich, chromatografiich apod. NejlevnéjSim a v anorganické chemii nejbéZnéjSim
rozpousStédlem je voda. Mnohdy vSak voda jako rozpoustédlo nevyhovuje, zvlasté pro
organické reakce, nebot’ vétSinu organickych latek nerozpousti a pifi pribéhu mnohych
organickych reakci ptitomnost vody (i stopova) dokonce vadi. Pak je nutné pouzit vhodna
organicka rozpoustédla. Jako rozpoustédla mohou piisobit i na prvni pohled velmi exotické
latky, napt. HF, NHsz, SO; nebo nadkriticky CO;. Posledni zminéné rozpoustédlo je
V primyslu ¢asto pouzivanym (a mnohdy nenahraditelnym) extrakénim ¢inidlem; pouZziva se
vV ohromném mnozstvi napf. pro extrakci kofeinu z prazené kavy.
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4, Zakladni laboratorni operace

4.1 Sestavovani aparatur

Pii sestavovani slozitéjSich aparatur je nutné, aby aparatura byla umisténa nad kovovou
deskou stojanu (a ne z boku nebo dokonce zezadu — pak hrozi pfevazeni a prevrhnuti stojanu
s aparaturou). Aparatury stavéjte vzdy odspodu nahoru. Nejspodnéji leZici soucast aparatury
(nejcastéji reakéni banka) musi byt pevné uchycena klemou utazenou v misté zabrusu barky,
ne vsak pfili§ té€sné (pak totiz hrozi prasknuti skla). Déle je nutné zamezit pfimému kontaktu
kovu klemy a skla baiiky. Klemy mivaji korkovou vlozku, pokud je tato jiz odfend, poslouzi
ke stejnému ucelu kousky rozsttizené pryzové hadicky, navlecené zvenku na hrdlo banky.
Ostatni ¢asti aparatury jiz nemusi byt uchyceny. Pouziti druhé klemy je nutné, pouze jedna-li
se o t¢zké nebo rozsahlejsi aparatury, napft. s chladi¢i apod. Tyto dalsi ¢asti aparatury vSak
nesméji byt pevné uchyceny, ale pouze zajistény (volné ptidrzovany). U destilaci, kde
hmotnost sestupného chladi¢e naplnéného vodou plsobi velkou pédkou na zabrusové spoje
a hrozi rozlomeni skla, je nutné chladi¢ podepftit klemou ptichycenou k dal§imu stojanu.

Pii uchycovani klem do kiizovych svorek musi byt kriizovda svorka orientovdana vzdy tak, aby
nasada klemy do svorky zapadala shora (Obr. 20).

f
r—/

Spravné Chybné

Obr. 20. Piipevnéni klemy nebo kruhu k#iZovou svorkou ke stojanu.

Pokud bude aparatura zahtivana v lazni na elektrické michacce (nebo plotynce), je vyhodné
podlozit michacku zdviznou ploSinkou (teleskopickym podstavcem). Toto uspofadani
umoziuje rychlé preruSeni zahtivani (pokud by dosSlo k neo¢ekavanym udalostem, napf.
K ptehfati smési, nastartovani exotermické reakce apod.) posunutim michacky s 1azni dolt.

4.2 Vazeni

V praxi (i vtomto praktiku) se nejCastéji setkate s vdahami digitdlnimi, které umoznuji tzv.
tarovani (nastaveni nulové hmotnosti). Prazdnou nadobku, do které budete navazovat danou
latku, polozte na ¢tverec papiru umistény na plose vah a stisknéte tlacitko ,,TARE®. Tim se
ptrekalibruje nulovd hmotnost a poté miizete navazovat bez nutnosti odecitani hmotnosti
prazdné nadobky. Pro odvézeni reaktantu nebo produktu, jejichZ navdzky neni nutno znat
zcela presn€, jsou vhodné kadinky, a vazeni provadéjte na predvazkach. Pokud budete
ptipravovat vzorky pro analyticka stanoveni, nebo budete pracovat svelmi malymi
mnozstvimi latek (fadové desitky/stovky miligrami), tak pouzivejte vdahy analytické. Jako
nadobky pak slouzi nejcastéji sklenéné nebo porcelanové lodicky, z nichz lze navazenou latku
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pohodIné kvantitativné splachnout, napi. proudem vody ze stficky. Toto tzv. kvantitativni
prevedeni (splachnuti) do napf. titratnich nebo odmérnych banék se vyuzivd hlavné
v analytické chemii pifi manipulaci s pfesné odvazenymi vzorky nebo standardy. Alternativou
muze byt i tzv. diferencni vazeni. Provadi se tak, ze se nejprve zjisti (zvazi) hmotnost
nadobky s danou chemikalii (nebo vzorkem), a po jejim odsypani napt. do titrani baiky se
zjisti hmotnost prazdné nddobky vcetné¢ zbytkli odvazované latky ulpénych na sténach.
Z rozdilu téchto hodnot se pak zjisti piesné mnozstvi odsypané latky/vzorku. Vyhodou tohoto
pfistupu oproti kvantitativnimu oplachovani je fakt, ze se nemusi vysuSovat nadobka pied
dalSim vazenim pii sériovych stanovenich.

Pfi vazeni na analytickych vahach je nutné uzavtit prosklenou skiiiiku vah — tim se omezi
proudéni vzduchu, které muze zpusobit vychylku (kolisani) téchto piesnych vah. Vazeného
pfedmétu se pii pfesnych stanovenich pokud mozno nedotykejte prsty — pfi dané presnosti
vazeni totiz hraje roli 1 pot nebo pfipadné necistoty ulpéné na rukéch.

Vahy lze pouzit i k odméfovani mnozstvi kapalin. Kapaliny lze s uspéchem vazit uzaviené
v injek¢nich stiikackach, vétsi mnozstvi nepfili§ tékavych kapalin lze vazit i v otevienych
nadobach (napt. v kadinkach).

Vazenou latku nikdy nesypejte primo na misku vah. Vzdy pouzivejte vhodné velky ustiizek
filtra¢niho papiru, nebo jest€¢ lépe — ustiizek hlazeného papiru (vhodny je papir napft.
z katalogu firem dodavajicich chemikalie), nebo vhodnou nadobku (kédinku, lodicku,
vazenku), kterou ovSem nestavéjte piimo na misku vah, ale téZ na papir, abyste zabranili
zneCisténi vah pii pfipadném rozsypani odvazované latky. V piipad€ rozsypani odvazované
latky je nutné vahy ihned ocistit, napt. pomoci §tétce, ptipadné vahy rozebrat a jejich misku
omyt a osusit. Toto vSak neprovadéjte sami, ale pozadejte o pomoc pedagogicky dozor.

4.3 Méreni objemu

Pro priblizné odméteni objemu obvykle postacuji kadinky s orientacnimi ryskami. Pfesnéji Ize
odméfit objem pomoci vdlcii, nejptesnéji pak pomoci pipet, byret a odmérnych banék.
V téchto piipadech slouzi k odecteni daného objemu jemné rysky. Vzhledem k povrchovému
napéti kapalin neni hladina kapaliny zejména v uzkych trubicich rovna, ale je zakfivena do
tzv. menisku. Za dosazeni rysky znalici dany objem se povazuje stav, kdy se ji dotyka

v

meniskus -
ryska

=

( } V

Obr. 21. Odecitani objemu kapaliny v odmérném valci, doplnéni odmérné banky po rysku a pipetovani
deklarovaného objemu.
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M¢feni objemi velikosti jednotek az stovek ml az jednotek litrd se provadi pomoci
odmeérného valce (viz Obr. 21).

Pro objemy fadové jednotek az desitek ml s pfesnosti na desetiny ml jsou vhodné délené
pipety. Pipetovanou kapalinu nasajte do pipety (dfive se nasavani bézné provade¢lo usty, dnes
je to z divodu bezpecnosti zakazano, proto se pouziva nasavaci balonek nebo pist). Do
zasobniho roztoku se smi vnorit jen €ista a sucha pipeta! Je tieba nasat ponékud vice, nez
je pozadovany pipetovany objem. Po sundani baldénku/pistu uzaviete horni konec pipety
ukazovackem a opatrné piipoustéjte vzduch — tim odpustite kapalinu — tak, aby se meniskus
kapaliny shora dotkl rysky odpovidajici méfenému objemu (viz Obr. 21). Potom pipetu ve
svislé poloze preneste nad nadobu, do niz ma byt kapalina vypusténa, a uvolnénim ucpaného
otvoru vypustite kapalinu.

V odmérné analyze se setkate | S nedelenymi pipetami. Jejich vnitini objem (typicky desitky
ml) je kalibrovany po rysku uvedenou na zzené horni ¢asti pipety, ke které musi dosahovat
meniskus kapaliny (viz Obr. 21). Odpipetovany objem pak zvolna vypustte do patfi¢né
nadoby (napf. titraéni barky). Pipetu v zadném piipadé nesmite vyfukovat (vnitini objem
pipety je kalibrovany na vyliti, tzn. s korekci na posledni kapku, ktera zbude ve $picce pipety;
navic by mastné latky z dechu mohly znedistit vnitini povrch pipety a zpusobit tak jeho
nesmacivost). Po volném vyteCeni pipetované kapaliny z pipety se pouze lehce dotknéte
Spi¢kou pipety stény nadoby, do niz jste pipetovany roztok vypoustéli. Tim se z pipety
vyprazdni cely objem, na ktery je dana pipeta kalibrovana. Pfi sériovych pipetovanich se
pipety pfed kazdym pipetovanim necisti, nybrz opakované vyplachuji malym mnozstvim
nového roztoku, ktery budete pipetovat.

K pfibliznému odmétovani kapalin jen na pocet kapek lze pouzit kapdtka nebo Pasteurovy
pipety.

PohodIné 1ze k odméfeni malych objemt roztokd pouZit injekcni stiikacky. Ty mivaji celkovy
objem 1-50 ml, a rtiznou jemnost déleni stupnice. Nejbéznéjsi typy jsou plastové, ale mohou
byt 1 sklenéné. S uspéchem jich lze vyuZzit pfi odméfovani té€kavych, toxickych nebo
pachnoucich kapalin.

K velmi pfesnému odméteni (i velmi) malych objemi (fadové pl az ml, s presnosti na 3—4
platné cifry) se pouzivaji automatické pipety (Obr. 22). Ty byvaji bud’ fixni (nastavené na
jeden pfesny objem), nebo nastavitelné v urcitém rozsahu objeml. Objem se nastavuje
pomoci Sroubu v horni ¢asti pipety, vétSinou ovlddaném ota¢enim pistu; aktualni nastavena
hodnota se zobrazi na displeji.

displej
s nastavenym
Spicka objemem

l |
v o
— ] T —— 0.515 - °V,l?s°:3"'

sundavac T
Spicek P
P ovladani

sundavace
Spicek

Obr. 22. Automatické pipeta.

Pfi praci s automatickou pipetou je nutné nasadit pipetovaci Spicku odpovidajici velikosti
(v zadném piipadé nesmite pipetovat bez spicky, tj. ptimo do téla pipety). Spic¢ky jsou
plastové a barevné rozlisené podle velikosti: obvykle bilé pro pipetovani 1,0-5,0 ml, modré
pro 200-1000 pl a zluté pro objemy 20-200 pl. Pist ma dve pozice — prvni pozice odpovida
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nastavenému objemu, zatimco druha pozice slouzi ke kompletnimu vytlaceni pipetované
kapaliny z pipetovaci spicky. Nasati kapaliny provadéjte nasledovné: stisknéte lehce pist
pipety na prvni doraz a ponoite SpiCku pod hladinu pipetované kapaliny. Poté pomalu
poustéjte pist a sledujte, zda se kapalina nasdva do Spicky. Pipetu s nasatou kapalinou
pfemistujte vzdy ve svislé poloze, nikdy ji nepokldadejte. Pii vypousténi stisknéte pist az
k druhému dorazu — tim vytlacite z pipety i posledni zbytek kapaliny.

Pti pipetovani roztokl v t€kavych organickych rozpoustédlech ¢asto dochéazi k samovolnému
vytékéani pipetovaného roztoku ze Spicky. Diky odparu rozpoustédla totiz vzrusta tlak plynu
uvnitt téla pipety a tim se vytlacuje roztok ven. Tento jev Ize omezit tim, ze pred vlastnim
pipetovanim roztok nékolikrat nasajete do $picky a vypustite.

4.4 Méreni teploty

K méfeni teploty slouzi nejcastéji teplomery, piipadné -elektronicka cidla (odporové
teplomery, termoclanky). Klasické teploméry jsou zalozené na tepelné roztaznosti kapaliny
uzaviené v banicce spojené s kapilarou. NejCastéji se pouzivaji teploméry rtutové. Pri
ohievu/ochlazeni pak kapalina (rtut’) v banicce zméni sviij objem, a na vhodné kalibrované
kapilate pak ukdze svoji teplotu. Pfi méfeni teploty kapalin (reakénich smési, lazni apod.)
pomoci teploméru je nutné ponofit celou banic¢ku teploméru do méfené kapaliny. Zaroven je
nutné, aby se banicka teploméru nedotykala stén nddoby. Pfi rozbiti teploméru je mozny Unik
kovové rtuti, jejiz pary jsou velmi toxické. Proto je nutné piipadnou rozsypanou rtut
zneskodnit (viz kapitola 2.1) a nehodu neprodlené ohlasit pedagogickému dozoru.

Odporové teploméry jsou zhotovovany z materiald, jejichz elektricky odpor se vyrazné méni
s teplotou; u termoclanki je vyuzivana zména napéti na spoji dvou riznych kovi v zavislosti
na zméng¢ teploty.

4.5 Méreni tlaku

K méfeni tlaku atmosféry v laboratofi (tj. tlaku atmosférického, ktery mirn€ kolisd kolem
hodnoty cca 100 kPa) slouzi podobné jako v meteorologii barometr. Pro méfeni tlaku
sniZzeného (napf. pfi praci s evakuovanymi aparaturami), eventualné i zvySeného (napf. pfi
praci s vysokotlakymi autoklavy) slouzi nejriznéj$i typy manometriu. V praxi se castéji
pracuje za tlaku sniZeného.

iy

Obr. 23. Rtutovy manometr.
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Kromé modernich (a drahych) elektronickych sond se k métfeni snizen¢ho tlaku pouziva
nejcastéji rtutovy manometr (Obr. 23). Jeho jadrem je esovité zahnuta silnosténna trubice, na
jedné strané uzaviena, naplnéna rtuti. Pokud pfipojite manometr k evakuované aparatuie
(otevienim kohoutu), dojde ke klesani rtuti z uzavieného ramene manometru, a ke stoupani
jeji hladiny v rameni pfipojeném k aparatufe (teoreticky by pii dosazeni dokonalého vakua
doslo az k vyrovnani hladin v obou ramenech). Rozdil vysky hladin v obou ramenech pak
udava velikost tlaku v aparatufe; jednotkou je torr (1 mm rtutového sloupce). Pro piepocet
tlaku udavaného v torrech na pascaly plati nasledujici uméra:

1 atmosféra = 101325 Pa = 760 Torr (mmHQ)
Obcas se pfi neopatrném zachézeni (napf. pii pieklopeni) dostane do uzavieného ramene
manometru vzduchovd bublinka nebo dokonce malé mnozstvi néjaké kapaliny. Takova
necistota se pak pfi pfipojeni manometru ke zdroji vakua rozepne, a mize dojit k poklesu
hladiny rtuti v uzavieném rameni pod hladinu v otevieném rameni. Pak manometr ukazuje
»zaporny* tlak, coz je zjevné nesmyslné. Takovouto zdvadu ihned nahlaste vyucujicimu.
Pti zavzduSiiovani manometru (béhem kterého dojde k vystoupani rtuti zpét na konec trubice
manometru) je tfeba postupovat opatrn€, a vzduch pripoustét pomalu. Pii prudkém
zavzdusnéni a rychlém navratu rtuti do pivodni polohy mize dojit k proraZzeni uzaviené¢ho
ramene setrvacnosti tézkého rtutového sloupce.

4.6 Méreni pH
V acidobazickych rovnovahach hraje dilezitou roli veli¢ina oznacovana jako pH. Ta je
definovana jako zdporny dekadicky logaritmus aktivity oxoniovych iontii. Aktivita iontu je
pfimo umérna jeho koncentraci, a parametr této umérnosti je tzv. aktivitni koeficient. Ten je
pro ziedéné roztoky blizky jedné, proto se v praxi jeho vliv zanedbava a misto aktivity se do
uvedeného vztahu dosazuje &iselna hodnota koncentrace odpovidajici rozméru mol-dm ™, tj.
pH = —log{c(H30")} = —log[H;0"].
Protoze i Cistd voda je caste¢né disociovana na ionty podle rovnice:

2 H,O H3OJr + OH,
lze definovat rovnovazna konstanta této reakce (pifi zahrnuti ,,konstantni* koncentrace vody
ve vode¢ do hodnoty konstanty) jako:

Kw = [H30'] - [OH].

Konstanta Ky, se nazyva iontovy soucin vody a pii laboratorni teplot¢ ma hodnotu zhruba
1-107*. Jeji zaporny dekadicky logaritmus pK, mé tedy hodnotu 14. V &isté vodé jsou
koncentrace oxoniovych iontl a hydroxidovych iontii vzniklych autoprotolyzou stejné:

[H;0']=[OH] =+ 107" =107,

a pH je tedy rovno hodnoté 7. Roztoky s touto hodnotou pH se nazyvaji neutralni. Pokud je
V roztoku vys$si koncentrace oxoniovych iontli nez hydroxidovych iontl, nazyva se takovy
roztok jako roztok kysely a hodnota jeho pH je nizsi nez 7. Oproti tomu roztoky s vyssi
koncentraci hydroxidovych iontli nez oxoniovych iontl Se nazyvaji zdsadité (bazické)
a hodnota jejich pH je vyssi nez 7.

Orientacné lze pH zjistit pouzitim pH-papirku. Jedna se o papirek napustény smési raznych
acidobazickych indikatord, které se v roztocich pii riznych pH rtizné zabarvi. Podle barevné
Skaly pak lze odhadnout pH studované¢ho roztoku s presnosti na jednotky (pomoci
univerzalniho pH-papirku) az desetiny (pfi pouziti pH-papirkli specialné dedikovanych pro
vybrany rozsah pH).

K pfesnému méteni se vSak pouziva pH-metr. Jedna se o citlivy voltmetr, ktery méii zménu
potencialu (napéti) mezi elektrodami. Potencial jedné z nich (pracovni elektrody) je zavisly
na koncentraci oxoniovych iontl (a tedy na pH), potencial druhé z nich (referen¢ni elektrody)
je na pH nezavisly. NejcCastéji jsou ob¢ elektrody spojené do kombinované elektrody
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(Obr. 24). Pracovni (pH-citlivou) elektrodou je obvykle sklenend elektroda, referenéni
elektrodou byva kalomelova nebo argentchloridova elektroda. Na spodni ¢asti kombinované
sklenéné elektrody je sklenénéd tenkosténna baniCka, ktera neni mechanicky pfiliS odolna.
Proto je nutné s kombinovanou sklenénou elektrodou pracovat velmi opatrné. Elektroda se
musi skladovat ve svislé poloze — nesmi se otacet vzhliru nohama, ale ani pokladat vodorovné
— mohlo by totiz dojit k vyteCeni vnitiniho elektrolytu. Komunikaci referencni elektrody
s méfenym roztokem zajiStuje mala frita (mistek) umisténd nad sklenénou banickou. PFi
vlastnim méfeni je nutné, aby tato frita byla ponofena pod hladinu méfeného roztoku

(Obr. 24).
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Obr. 24. Prace s kombinovanou elektrodou.

Protoze pH-metr primarné odecita hodnoty napéti (potencidlu) mezi elektrodami, je nutné
provést kalibraci — tj. zjistit pfevodni parametry méfeného signalu ze $kaly napéti (typicky
s jednotkou mV) do $kaly pH. Kombinovana elektroda se ponoti do pufru o zndmé hodnoté
pH, a po ustaleni se nastavi poZzadovana hodnota. Protoze je pievod §kaly mV na pH linearni,
staci kalibraci hodnoty pH provést ve dvou bodech, které urci parametry kalibra¢ni pifimky —
linearni ¢len (smérnice, slope) a konstantni ¢len (intercept, offset).
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Obr. 25. Prabéh kalibrace pH-metru: a) ptedchozi kalibrace uloZena v paméti pfistroje s prvnim kalibraénim
bodem (zeleny ctverecek); b) posunuti pivodni kalibraéni ptimky do prvniho kalibra¢niho bodu; smérnice
zUstava zachovana, méni se offset; ¢) zméfeni druhého kalibraéniho bodu (Eerveny trojuhelnik) a Giprava
smérnice tak, aby jim prochazela kalibrace — pfistroj si obvykle automaticky stanovi bod ota¢eni smérnice
V hodnoté pH = 7 (prusecik nové ptfimky a neutralniho pH, bledémodry kiizek); d) finalni kalibrace.

Kalibrace se nejCastéji provadi na dva pufry — jeden neutralni, a druhy s hodnotou pH lezici
v mirn¢ kyselé nebo vV mirn€ bazické oblasti, podle toho, v jaké oblasti pH budou provadéna
vlastni méfeni. Pfevod nameéfeného napéti na pH se pak obvykle v pfistroji nastavuje
nasledujicim postupem: nejprve se ponoii elektroda do neutralniho pufru (nebo pufru
s hodnotou alespon blizkou pH 7), a nastavenim konstantniho ¢lenu (offset) se kalibra¢ni
pfimka posune do poZadované vysky. Poté se elektroda vlozi do druhého pufru (kyselého
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nebo bazického) a upravi se smérnice (slope) kalibra¢ni ptimky. Kvalita kalibrace se poté
oveii opétovnym zméfenim pH neutralniho pufru — pokud byla kalibrace provedena spravné,
zméfené pH se neli$i od pivodné nastavené hodnoty. Grafické zndzornéni kalibra¢niho
procesu je uvedeno na Obr. 25. Protoze ve vétsiné pH-metrti se smérnice otaci kolem bodu
s neutralnim pH, je nutné dodrZet poradi pufrii a nastavovanych parametrii. Toto tvrzeni lze
snadno graficky dokazat nakreslenim analogie k Obr. 25 pfi opa¢ném postupu; zvédavy
student jisté zvladne sam. Detailni ndvod pro pouziti pH-metru naleznete na pracovnim miste.

4.7 Zahtivani

K zahrivani reakénich smési slouzi nejriznéjsi zafizeni, jako jsou kahany, topnd hnizda,
topné michacky nebo lazné zahiivané na topnych plotynkdch, piipadné nad kahanem. K Zihani
(zahtivani na velmi vysokou teplotu) lze vyuzit také Zihacich peci, ve kterych lze dosahovat
dobie definovanych teplot i pfes 1000 °C. Pro zahtivani na nizsi definovanou teplotu (do cca
200 °C) lze s uspéchem vyuzit i elektrické susdrny.

Abyste se vyhnuli nebezpedi utajeného varu reakénich smési (tj. prehtati reakéni smési nad
teplotu varu pouzit¢ho rozpousStédla a jejimu nahlému prudkému vykypéni), je tieba
zahtivanou smés michat. K tomuto ucelu slouzi michadla (malé magnetky, potazené teflonem
nebo zatavené do skla). Alternativou je pouzivani varnych kaminku. Jedna se o drobné
porézni kousky (nejCastéji se pouzivaji stiipky nepolévaného porcelanu), které zahtivanim
uvolnuji bublinky vzduchu ze svych pori a tim iniciujici var. Dilezité upozornéni — pokud
prestanete vodni lazenn nebo reakéni smés zahfivat, dojde k nasati kapaliny do pora
v kamincich a pfi novém zahtivani jsou tyto uz nefunkéni (neni v nich Zadny plyn). Proto je
nutné pii kazdém opétovném zahiivani po ptredchozim pieruseni dodat cCerstvy varny
kaminek. Pouzité varné kaminky neschovavejte. Vyhazujte je do kose, v Zzadném piipadé je pti
myti pouzitych nadob nevysypdvejte do umyvadla.

4.7.1 Zahiivani nad kahanem a Zihani

Pfi orienta¢nich reakcich ¢i zkouskach ve zkumavkach se velmi ¢asto provadi zahiivani nad
plamenem. V takovych piipadech drzte zkumavku upnutou v drzaku mirné Sikmo, a neustale
s ni pohybujte, aby se jeji obsah michal. Usti zkumavky musi byt odvraceno od osob, nejlépe
do rohu mistnosti ¢i digestofe. Timto zplsobem nelze =zahfivat hoflava organicka
rozpoustédla. Je tteba mit na paméti, ze plamenem Ize zahvivat pouze tenkosténné zkumavky.
Pfimé zahtivani jinych sklenénych nadob nebo jinych ¢asti sklenénych aparatur plamenem se
provadi jen vyjimeéné (napf. pfi dosuSovani aparatur). V takovych ptipadech drzte kahan
Vv ruce a pohybujte s nim tak, abyste zahtivané sklo jen ,,0lizovali“ plamenem a zahfivali ho
tak jen v nejniz§i nutné mite a stejnomérné ze viech stran. Castéji se vhodné chemické nadobi
— napt. kddinky a Erlenmeyerovy banky — zahtivaji na draténé sit’ce, opatiené keramickym
(dtive azbestovym) teréem, polozené na trojnozce ¢i na kruhu upevnéném na stojanu. Nikdy
nesmite zahrivat otevienym plamenem nadoby s horlavymi rozpoustédly.

Specialnim laboratornim postupem je Zihdni. Provadi se nejcastéji v porcelanovém kelimku
nad kahanem, a slouzi k provedeni reakci za vysokych teplot. Na zac¢atku zihani je nutné
kelimek zahtivat opatrné, aby nahlym pnutim nepraskl. Kahan proto drzte v ruce a pohybujte
s nim tak, abyste $pickou plamene kelimek mirn¢ zahtivali. AZ po jeho ohfati postavte kahan
pifimo pod kelimek tak, aby dno kelimku bylo v oblasti maximalni teploty plamene (viz
kapitola 3.3.3). Alternativné lze k zihani vyuzit i zihaci pec — vyhodou je moznost dobie
definovat (regulovat) teplotu, pfi které se zihani provadi.

Zihdni ma i vyuziti v analytické chemii v termogravimetrii. V fadé pfipadd je zahiivani
provazeno definovanym rozkladem a zhmotnostniho tUbytku pii zihédni Ize vypocist
stechiometrické koeficienty ptislusného déje. Abyste v malém métitku stanovili hmotnostni
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ubytek, je nutné pracovat s maximalni ptesnosti. To se tykd jak stanoveni hmotnosti
pouzitého kelimku, tak navazky vzorku a hmotnosti rezidua po vyzihéni. Zde se pouziva
technika Zihdni do konstantni hmotnosti: prazdny kelimek (nebo kelimek s produktem zihani)
zihejte v zihacim trianglu polozeném na trojnozce nebo kruhu nesvitivym plamenem
plynového kahanu po dobu alespoit 5 min. (Svitivy plamen se k termogravimetrii nehodi —
dosahuje nizsi teploty nez nesvitivy, a usazené saze navic zvySuji hmotnost kelimku.) Pak
kelimek sundejte chemickymi kle$témi z trianglu a nechejte jej vychladnout v exsikatoru.
Kelimku se uz nesmite dotykat rukou, ulpél by na ném pot a zkresloval by vysledek vazeni.
Pienasejte jej tedy vyhradné pomoci Cistych chemickych klesti nebo pinzety. Poté kelimek
zvazte na analytickych vahach a znovu intenzivné vyzihejte, opét po dobu 5 min. Nechejte jej
vychladnout a opét zvazte. Lisi-li se vysledky vazeni o vice nez £1 mg, zihani je$té zopakujte,
dokud nebude hmotnost kelimku zjisténa pii dvou nasledujicich vazenich stejna (nebude se
lisit o vice nez 1 mg). Provadite tak zihani do konstantni hmotnosti, proto dale pracujte
S posledni zjiSténou hmotnosti, a nikoliv s priimérem z posledni a predposledni hodnoty.
Byt je tento fakt zfejmy, objevuje se tato chyba v protokolech pomérné asto.

4.7.2 Zahiivani na vodni lazni

Zahtivani a zahuStovani (odpafovani) na vodni lazni se provadi nejcastéji v porcelanové
misce, kterd je zespodu zahfivdna stoupajici vodni parou. Mnohdy posta¢i improvizovana
vodni lazen, vytvofena z kadinky piiméfené velikosti (Obr. 26). Do vodni 1azn¢ pro jistotu
ptidejte varné kaminky, aby nedoslo k jejimu utajenému varu.

—~_
odparovaci
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oo o _—Sitka

~<— trojnozka

Obr. 26. Improvizovana vodni lazeti.

4.7.3 Zahiivani v lazni

Dlouhodobé zahrivani reakéni smési K varu se soucasnym vracenim zkondenzovanych par
rozpoustédla zpét do banky se oznacuje jako zahrivani k refluxu (obcas se slangové oznacuje
téz jako tzv. refluxovani). Aparatura k tomu vhodna je znazornéna na Obr. 27. Ke chlazeni
par vroucich kapalin se pouzivaji zpétné chladice. Zpétny chladi¢ zabraniuje uniku par
Z aparatury, pticemz kondenzét se vraci zpét k vrouci kapaliné. Chladici vodu do chladice
poustéjte jen opatrné, abyste zbytecné nenatlakovali hadici — muze pak dojit ke sklouznuti
pfivodni hadice z chladi¢e a néslednému vodotrysku po laboratofi. K u¢innému chlazeni
vrouci smési staci 1 velmi mirny plynuly proud vody. Vénujte pozornost ptipojeni hadic pro
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piivod a odvod chladici vody na spravné olivky — zapojujte je tak, aby doSlo k tplnému
naplnéni chladiciho télesa vodou. Pii obvyklé konstrukci chladict se ptitok vody pochopitelné
nasazuje na spodni olivku, ale nékteré konstrukéni typy chladi¢u (prstovy nebo Dimrothiiv)
maji ob¢ olivky nahofte a je tfeba se pti zapojovani hadic trochu zamyslet.

Jako lazn¢ se pouzivaji kovové nadoby (hrnce) s vhodnou kapalinou. Pfi zahfivani na topné
michacce nelze pouzivat silnosténné zelezné hrnce — ty totiz odstifiuji magnetické pole,
a proto se uvniti ban€k netoc¢i michadlo. Vhodné jsou nadoby hlinikové nebo nerezové. Lze
pouzit i Siroké kadinky. Podle népln¢ 1azn€ je mozno zahtivat do riznych teplot, nejbézné;ji
pouzivané vodni (do 100 °C) ¢i olejové (do 180—220 °C, zalezi na typu oleje) lazné staci pro
vetsinu pouziti. Pro dosazeni vysSich teplot mize jako napli slouzit 1 kyselina sirova (do
280 °C), ale tfeba i pisek. Pri zahrivani lazni tvorenych kadinkami nad kahanem je
bezpodminecne nutné pouzit sitku. Nad kahanem lze zahiivat pouze vodni nebo piskové lazne.
Ponor barky, kterda ma byt zahfivana, volte tak, aby hladina kapaliny v lazni byla pfiblizné
Vv trovni hladiny smési v baiice. Barika se nesmi dotykat dna 14zn¢ — mohlo by dojit k jejimu
prasknuti vlivem bodového piehiati. Hladina kapaliny v lazni musi byt v dostate¢né hloubce
pod okrajem nadoby, aby lazen pii manipulaci nepietekla.

Lazn¢ zahtivejte bud’ na zadanou teplotu (méfeno teplomérem, nebo u modernich typi
topnych michacek pomoci elektronického teploméru se zpétnou vazbou, ktera umoziuje
piesnou regulaci teploty v lazni), nebo, v piipadé, Ze ma obsah v bance vafit, postupnym
zvySovanim nastavte takovou teplotu, pfi niZ ma var smési v bance pfimétenou intenzitu.
V piipad¢ pouzivani olejovych lazni je velmi vhodné sledovat teplotu ldzné¢ pomoci
vlozeného teploméru. Zahtiva-li se lazen na topné michacce, je tfeba mit na paméti, ze teplota
nastavend na michacce musi byt o cca 20 °C vyssi, nez je pozadovana teplota lazn€. Podobné,
pokud chcete reak¢éni smés zahtivat k varu, musi byt teplota 1azné o zhruba 10-20 °C vyssi,
nez je teplota varu rozpoustédla.
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Obr. 27. Aparatury pro zahfivani k varu.
Pokud zahtivate reakéni smés k varu (nebo na teplotu blizkou teploté varu pouzitého

rozpoustédla), v Zzadném piipade reakcni aparaturu neuzavirejte (zatkou apod.). Zatkou lze
uzavirat pouze takové reakéni smési, u kterych nehrozi zadny vyvoj plynu, a které jsou
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michany za laboratorni nebo jen mirné zvySené teploty. V téchto ptipadech je vhodné pouzit
plastovou zatku — je velmi lehkd a relativné mékka, a v ptipadé jejiho nahlého ,,vystieleni® pfi
vzestupu tlaku v aparatufe nehrozi téméf Zadné materialni Skody (rozbiti zatky, ale i v okoli se
nalézajicich véci).

Pti zahtivani reakcnich smési obsahujicich latky citlivé na kyslik je nutné pouzit inertniho
plynu (N2, Ar). Ani v takovychto ptipadech aparaturu neuzavirejte zatkou, ale pouzijte napft.
balének naplnény inertnim plynem (technika prace v inertni atmosféie je vS§ak mimo ramec
tohoto kurzu, proto zde neni dale rozebirana).

Pokud je zahfivana smés citliva k pfitomnosti vzdusné vlhkosti, miizete pouzit i susicich
trubicek. Pti jejich plnéni susidlem je nutné si uvédomit, ze skrze trubi¢ku musi vzduch volné
prochazet — suSidlo tedy musi byt hrub¢é granulované, a v trubicce jej nepéchujte, ale pouze
volng vsypte a zajistéte smotkem vaty proti vysypani.

4.7.4 Zahiivani v topném hnizdé

Topna hnizda Ize pouzit pouze k zahrivani kulatych banék. Jsou vhodna k zahiivani kapalin
k varu, nelze je pouzit k zahtivani na definovanou teplotu pod teplotou varu rozpoustédlia.
Mohou se pouzivat jen pro bainky odpovidajici velikosti — dostupna jsou hnizda urcend
k zahfivani ban¢k o velikostech od 50 ml do 61. Topna hnizda jsou velmi vhodna pro
rektifikace (viz kapitola 4.14.2) a pro piedestilovani vétsich objemu rozpoustédel.

4.8 Chlazeni

Ke chlazeni nadob, ve kterych probihaji exotermni reakce, Se pouzivaji chladici ldzné.
NejbéZnéjSim chladicim médiem je studena voda, pfipadné smés vody a ledu. Smichanim
drceného ledu s nékterymi solemi lze dosdhnout vyrazného snizeni teploty, napf. smés
chloridu sodného s ledem v poméru 1:3 snizi teplotu az na —21 °C a smés hexahydratu
chloridu vapenatého s ledem v poméru 1,4:1 az na —55 °C. Tyto metody vsak maji zna¢nou
nevyhodu spocivajici ve velké spottebé pouzivanych soli. Velmi pohodIné chlazeni hluboko
pod 0°C umoziiuje pomalé ptidavani drceného pevného CO, (tzv. ,suchého ledu) do
ethanolu nebo acetonu. Teoreticky 1ze dosdhnout aZ teploty suchého ledu, ktera je —78 °C.
U vSech téchto chladicich smési je tfeba dbat na jemné rozdrceni jejich pevnych sloZek, na
kterém ucinnost chlazeni siln€ zavisi, a ponechat dostateCny ¢as nutny pro ustaveni
rovnovaznych podminek.

Jako nadobu, ve které je nalita chladici lazen s teplotou pod bodem mrazu, je vhodné pouzivat
Sirokohrdlou Dewarovu nadobu (termosku). Nejéastéji se jedna o tenkosténnou dvojplastovou
dutou sklenénou nadobu, z jejihoz mezivrstvi je vycerpan vzduch (kvili lepSim izola¢nim
vlastnostem vakua). Pfi praci s termoskou je tedy tfeba dbat zna¢né opatrnosti, nebot” velmi
snadno muze dojit k jejimu prorazeni doprovazenému nebezpecnou implozi.

Jesté nizsich teplot 1ze dosahnout chlazenim pomoci kapalného dusiku (az —196 °C). Zde je
pouziti termosky naprostou nezbytnosti.

Utinnost chlazeni se samoziejmé zvysuje jak michdnim chladiciho média, tak michanim
chlazené latky/smési.

4.9 Odparovani na rota¢ni vakuové odparce

Pii praci s odparkou (popis rotaéni vakuové odparky viz kapitola 3.5.6) je tfeba dodrzet
spravny postup, ktery zamezi kypéni a prskani odpafované smési. Na trubici se zdbrusovym
jadrem se pomoci svorky piipevni baika s roztokem. Poté se banka roztoci a pusti se voda do
chladiciho okruhu. Az poté se zapne membranova pumpa a odparka se evakuuje uzavienim
zavzdusnovaciho kohoutu. Je tfeba vyckat, az smés Vv bance piestane bublat (v této fazi je
obcas nutné ptes pojistny kohout mirné ptipoustét vzduch, aby nedoslo k piekypéni smési).
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Teprve poté, az odpafovana tekutina prestane pénit, se banka ponofi do vyhiaté vodni 1azné
(teplota lazné zavisi na charakteru odparované latky; pro odpateni nizkovroucich organickych
rozpoustédel postacuje obvykle 30—40 °C, pro odpareni vySevroucich rozpoustédel nebo vody
je tieba lazen vyhiat az na 60-70 °C). Pamatujte, Ze lazent nesmi mit piili§ vysokou teplotu,
aby pfi ponofeni evakuované banky nedoslo k prudkému varu. Potom se necha odparit
rozpoustédlo, pfipadné se smés pouze zahusti na pozadovany objem. Po odpafeni je tieba
nejdiive baniku vysunout z 1azn€, zavzdus$nit odparku otevienim pojistného kohoutu, zastavit
rotaci a sundat bariku s produktem. Membranovou pumpu vypinejte az na uplny zavér, aby se
ptipadny kondenzat ¢i agresivni plyny (NHs, HCI apod.) z pumpy mezitim vypudily ven.

4.10 Krystalizace

Krystalizace je jednou z nejcastéji vyuzivanych Eisticich operaci v chemické laboratofi.
Pokud rozpustite znecisténou pevnou latku ve vhodném rozpoustédle a pak snizite jeji
puvodni, a neCistoty zustanou ve zbylém roztoku (tzv. matecném louhu). Krystalizace se
nejcastéji provadi tfemi déle popsanymi zpusoby, liSicimi se metodou, kterou se dosahuje
sniZeni rozpustnosti. Samoziejmée lze pouzit i kombinace popsanych metod.

4.10.1 Krystalizace srazenim (zménou rozpoustédla)

Piida-li se k roztoku uréité latky v rozpoustédle, ve kterém je tato latka dobfe rozpustna, jiné
rozpoustédlo, které je s pivodnim rozpoustédlem misitelné, avSak dana latka se v ném
nerozpousti, dojde ve vysledné rozpoustédlové smési obvykle ke snizeni rozpustnosti dané
latky a jejimu vylouceni v podobé pevné faze. V anorganické chemii se Casto pouziva smés
vody (ve které je vétSina latek rozpustnd) a vhodného organického rozpoustédla (ethanolu,
acetonu, tetrahydrofuranu), které se za michani pfidava k vodnému roztoku srazené latky.
V ptipad¢ jednoduchych soli lze pfidavat sraZeci rozpoustédlo rychle, avSak v ptipadé
komplikovanéjsich produktd (kterymi jsou napf. riizné komplexni slouceniny, ale i podvojné
soli nebo vyssi hydraty) se vyplati nespéchat, sraZedlo pfidat do prvniho zdkalu, a smé&s
v klidu nechat krystalovat, ptipadné dosrazet dalsi porci rozpoustédla az po del$im stani. Pti
pfili§ rychlém pfidani velkého nadbytku srdzedla totiz mize dojit k vylouceni produktu ve
formé¢ oleje.

4.10.2 Krystalizace odpaienim rozpoustédla

Dal$i moznosti je krystalizace odpafenim c¢asti rozpoustédla (zahusténim). Pokud je
rozpoustédlem voda, 1ze zahusténi realizovat napt. na odpatfovaci misce zahfivané na vodni
lazni, ale zahu$tovani roztokli v organickych rozpoustédlech je nutné provadét ve specidlnich
aparaturach, bud’ oddestilovanim v destilacni aparatufe (viz Kkapitola 4.14.1) nebo
(pohodIngji) zahusténim na rotac¢ni vakuové odparce (viz kapitoly 3.5.6 a 4.9). Zahusténi
pomoci odparky je velmi pohodlny a rychly zptsob, vhodny samoziejmé i pro vodné roztoky.
Jak je patrné z principu krystalizace, pfi téchto operacich musi vzdy ziistat ¢iSténa latka ve
styku s matecnym roztokem — odpafeni dosucha postrada Cistici efekt a navic mize vést
k rozkladu produktu (napf. ke ztraté krystalové vody).

4.10.3 Krystalizace zménou teploty

Rozpustnost vétsiny latek v rznych rozpoustédlech se méni s teplotou. Obvykle se zvySuje
(a to nékdy velmi vyrazng), i kdyz nékdy se rozpustnost se zvySujici se teplotou miize
snizovat. Toto anomalni chovani vykazuji napt. hydroxid vapenaty, octan vapenaty, chroman
vapenaty, uhli¢itan lithny, siran lithny nebo fosfore¢nan zine¢naty.
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Obvykl¢ teplotni zavislosti rozpustnosti se vyuziva pfi krystalizaci snizenim teploty horkého
nasycen¢ho roztoku. Pro zahiati vodnych roztokll lze pouzit Erlenmeyerovy banky bez
chladi¢e; pro snizeni odparu vody je vSak vhodné pii zahiivani do hrdla banky vlozit malou
nalevku. Lze pouzit i kddinky; kddinku je vhodné pfi zahiivani pfikryt hodinovym sklem.

Pti krystalizacich z organickych rozpoustédel vSak musite roztok krystalizované latky
pfipravovat v bance pod zpétnym chladi¢em (zabrani se tak odpafovani rozpoustédla do
okoli). K latce s varnymi kaminky (nebo s michadlem) pfidejte malé mnozstvi rozpoustédla
(pfes chladi¢) a smés za michani zahtivejte. Pfi praci s hoflavymi rozpoustédly pouzivejte
vyhradné elektrické plotynky nebo topné michacky, vodu lze zahtivat i kahanem na sitce.
dalsi davku rozpoustédla. Zahiivanim a pifidavanim rozpoustédla po malych c¢astech se
pfipravi téméf nasyceny roztok pfi teploté varu. Po ptipadné filtraci (nejcastéji pies skladany
filtr nebo pies smotek vaty, viz kapitola 4.12.1) se ponecha horky filtrat bud’ chladnout volné
v klidu — pak se jedna o krystalizaci volnou, nebo se filtrat rychle ochladi ponofenim banky
s filtratem do chladici 1azné nebo pod proud studené vody v umyvadle (za michani obsahem
banky krouzivymi pohyby) — pak se jedna 0 krystalizaci rusenou. Pfi pomalém chlazeni
a stani roztoku bez pohybu dojde k vylouceni latky v podobé¢ vétsich krystall; ty vSak mohou
obsahovat dutiny, v nichz je uzavien mate¢ny louh s necistotami. Naopak pii rychlém
ochlazeni michaného roztoku dojde k vylouceni latky v podobé malych krystall, které byvaji
Cistsi, ale maji vétsi povrch, na kterém miize byt matecny louh adsorbovan. Je tedy nutné je
lépe promyvat. Obcas takto dojde k vylouceni latky v podobé velmi malych krystalku, které
se jen obtizné filtruji.

4.11 Triturace

Pii fad¢ preparaci chemickych sloucenin se pouziva technika triturace. To je proces, pfi
kterém se budouci pevna latka (z po¢atku nejcastéji zvykackovité nebo olejovité konzistence)
roztird s rozpoustédlem, ve kterém neni rozpustnd (a pfipadné necistoty optimalné ano).
V praxi se k odparku produktu v bance pfida malé mnozstvi rozpoustédla a obsah banky se
naSkrabe a nadroli kopistkou nebo zahnutou ty¢inkou na praSek. Po odstranéni prvniho podilu
mate¢né¢ho roztoku (kapatkem nebo opatrnym odlitim) se pfidd nova porce rozpoustédla
a postup se opakuje, nez je veskery produkt pieveden do podoby sypkého prasku.

4.12 Filtrace a odsavani

4.12.1 Filtrace

Oddéleni nezadouci pevné faze od roztoku se provadi v zavislosti na velikosti zrn pevné
latky. Velka zrna lze odstranit i pouhou filtraci pies smotek vaty. Vyhodou tohoto postupu je
rychlost vlastni filtrace, pii které nestihne dojit K pfiliSnému ochlazeni a krystalizaci
rozpu$téné latky v nalevce, jak se Casto stava pfi filtraci pfes filtraéni papir. Hodi se tedy
k filtrovani napi. horkych nasycenych roztoku. Maly smotek vaty (pouze takové velikosti, aby
pravé nepropadl stonkem nalevky, Obr. 28) se vlozi do malé nalevky a filtrovany roztok se
pies n¢j prolije do nové nadoby (kadinky, reak¢ni banky, délici ndlevky apod.).

Jemné srazeniny, piipadné aktivni uhli apod., je nutné filtrovat pies filtracni papir. Z archu
filtratniho papiru vystfihnéte ¢tverec primétrené velikosti a prelozte jej na Ctvrtiny. Nizkami
zastfihnéte jeho roh tak, abyste vytvofili z filtracniho papiru kruh. Jednu vrstvu pteloZeného
papiru odtahnéte od ostatnich — tim vytvofite kuzel, ktery vlozte do nélevky a navlhcete
(Obr. 28). Navlhceni se provadi proto, aby filtrani papir dobfe pfilnul ke sténam nalevky —
filtrace je pak urychlovana vlivem kapilarnich sil ptisobicimi mezi povrchem papiru a sklem
nalevky. Je ziejmé, Ze pro tento typ filtrace nelze pouzit Zebrované ndlevky. Oproti tomu,
kdyz filtrujete roztok pro analytické ucely (bez dal$iho fedéni na definovany objem), je tieba
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si uvédomit, Ze pfipadné navlhceni papiru by mohlo zkreslit koncentraci filtrovaného roztoku,
a V téchto pripadech filtracni papir samoziejmé nenavlhcujte. Podobné nenavihcujte papir
pred filtraci organickych (a s vodou nemisitelnych) fdzi. V takovych piipadech provadéjte
filtraci pies skladany filtracni papir. Vyhodou skladaného filtru je zachovani celé plochy
filtratniho papiru pro filtraci (oproti ,klasicky* na Ctvrtiny pielozenému kulatému filtru).
Filtrace je tedy rychlejsi a hodi se téz pro praci s horkymi nasycenymi roztoky. Skladany filtr
se pripravi nasledujicim zptsobem: vystfizené kolecko filtracniho papiru pfelozte na polovinu
a slozte do harmoniky (Obr. 28).

Stonek nalevky vsuiite do filtra¢ni piedlohy (tak, aby se stonek nalevky dotykal stény filtra¢ni
predlohy a filtrat stékal po sténé bez rozstiikovani kapek) a filtrovany roztok opatrné nalijte
na filtraéni papir. Abyste filtrovanou kapalinu pfi nalévani ,,nerozbryndali®, nalévejte ji na
filtrani papir pomoci tyCinky. TyCinku pfilozte k hubicce kadinky s filtrovanou suspenzi,
a spodni c¢ast tyCinky drzte nad filtracnim papirem. V Zadném pripade se filtracniho papiru
tycinkou nedotykejte — navlhCeny filtraéni papir je totiz velmi malo mechanicky odolny
a hrozi jeho protrZeni a znecisténi filtratu.

Pfiprava ,.klasického* (hladkého) filtru Piiprava skladaného filtru
smotek «— nalevka i i
skladany .
vaty filtraéni ~— nalevka
smotek «— nalevka papir
vaty délici
nalevka
Erlenmeyerova
) banka
Filtrace pfes smotek vaty Filtrace pfes filtraéni papir

Obr. 28. Filtrace.

4.12.2 Odsdvdni na Biichnerové nebo Hirschové ndlevce a na frité

Pokud nam pfii déleni smési pevné a kapalné faze jde o pevnou slozku, pouziva se zpravidla
odsati pres filtracni papir na Biichnerové nebo Hirschové nadlevce, nebo odsati na frite. Tak
se pii chemické syntéze izoluje vétSina pevnych produkti.

Pti préci s Biichnerovou/Hirschovou néalevkou poloZte na jeji dno kruh filtra¢niho papiru tak,
aby piekryval vSechny otvory a aby byl zaroven celou svoji plochou v kontaktu se dnem
nalevky. Nesmi byt ohnuty nahoru kolem stény néalevky, protoZze v takovém piipad¢ vznikaji
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mezi papirem a sténou kanalky, kterymi prochazi nasavany vzduch a snizuje Se tak uc¢innost
filtrace, pripadné kudy miize protékat i odsavana suspenze. Je tedy nutné vystiihnout kole¢ko
filtra¢niho papiru presné velikosti (Obr. 29). Odtékajici kapalnou fazi jimejte pii odsavani na
Biichnerové/Hirschové nalevce do odsévaci banky. Mezi Biichnerovu nadlevku a odsdavact
banku je treba viozit gumove tesneni!

Na podobném principu spociva filtrace za snizené¢ho tlaku na frité. Ta se pouziva jak k izolaci
pevnych produkts, tak i k odstrafiovani mechanickych neéistot z roztoku. Podle toho se
pouziva k jimani filtratu odsdvaci baika, jde-li ndm o odfiltrovanou pevnou fazi, nebo barka
s kulatym dnem, jde-li nam o filtrat (ten lze v takové bance pohodIné dale zpracovavat, napi.
odpafit). Po sestaveni aparatury (Obr.29) se na fritu nalije smés pevné a kapalné faze
a aparatura se piipoji k vakuové pump¢ nebo vyveéve. Tento postup se nazyva ,,ostré odsati*
a vede ke vzniku kompaktniho filtraéniho kolace. Po odsati se odpoji vakuum, na filtracni
kolac se pfilije pfedepsané promyvaci rozpoustédlo a filtracni kola¢ se v ném fadné rozmicha
ty¢inkou nebo kopistkou. To lze na rozdil od odsavani na Biichnerové nalevce udélat, protoze
frita je oproti filtraénimu papiru mechanicky odolna. Poté se znovu aplikuje vakuum a tento
postup se podle potieby opakuje. Pti poslednim odsavani lze filtracni kola¢ udusat hladkou
plochou sklenéné zatky — tim se docili vymackéni zbytki kapalné faze a urychli se schnuti
produktu.

Pii odsavani jemnych srazenin byvd vyhodné nejprve nechat suspenzi produktu usadit
a nejdiive nalit na fritu nebo Biichnerovu nélevku ¢iry mate¢ny louh, a teprve po prosati
tohoto Cirého roztoku (s minimalnim podilem pevného produktu) odsat usazenou suspenzi
produktu. Pokud se filtruje suspenze hned od za¢atku, dojde totiz ihned k zaneseni frity (resp.
filtra¢niho papiru) a filtrace je zdlouhavé; uvedenym postupem se prosaje alesponl prvni (Ciry)
podil relativné rychle. Proces odliti ¢iré¢ho roztoku nad usazenou srazeninou se oznacuje jako
dekantace.

Biichnerova nélevka
“— s vloZzenym filtraénim

papirem
pryzova
podlozka
—vakuum
odsavaci
banka
Biichnerova nalevka: Spravné vlozeny papir
Odsavani na Biichnerové nalevce pohled shora do Biichnerovy nalevky
frita pryiové frita
- podlozka "
filltraéni —— vakuum
nastavec
— vakuum
barika odsavaci
s kulatym — banka
dnem

Aparatura pro filtraci za snizeného tlaku

Obr. 29. Odsavani.

Z frity lze odsaty produkt (vzhledem k mechanické odolnosti frity) bez problému vyskrabat
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ty¢inkou nebo kopistkou. Tento zplsob vSak nelze pouzit pro izolaci produktu
z Biichnerovy/Hirschovy nalevky, kde bychom produkt znecistili ¢asteCkami filtra¢niho
papiru. V téchto ptipadech proto velmi opatrné¢ pomoci pinzety zachyt'te okraj filtraéniho
papiru a plynulym tahem filtracni papir z nalevky vyklopte na ptipravené hodinové sklo nebo
Petriho misku (produktem dolt). Filtra¢ni papir dosusSte pfilozenim (lehkym pfitlacenim)
kousku filtraniho papiru nebo buni¢iny a potom sloupnéte. Produkt zistane ptilepen
k hodinovému sklu (Petriho misce), na kterém jej dosuste v susarné.

4.13 Déleni nemisitelnych kapalin a extrakce

Déleni dvou nemisitelnych kapalin o rozdilné hustot¢ se obvykle provadi pomoci délici
nalevky. D¢lici nalevka s nalitou smési se ponechd stat v klidu po dobu nékolika minut
(k takovému odlozeni Ize nejlépe vyuzit kuptikladu filtra¢ni kruh, Obr. 30), az se jednotlivé
vrstvy gravitané rozdéli podle své hustoty. Pii odstaveni délici nalevky je tfeba pod ni
umistit n¢jakou nadobu, aby ptfi ndhodném prote¢eni kohoutu nedoslo ke ztratam roztoku
(a znecisténi pracovni plochy). Spodni vrstva se poté opatrné odpusti pomoci kohoutu tak,
aby se kapalinové rozhrani pravé zachytilo v jadfe kohoutu. Horni faze se poté vylije hrdlem,
aby nedoslo k jeji kontaminaci spodni fazi ulpénou v kohoutu a v trubici pod nim.
Nemisitelnosti kapalin 1ze vyuZzit i v procesu oznaCovaném jako extrakce. Extrakce je
prevedeni latky (produktu) z pevné nebo kapalné smési do vhodného rozpoustédla.
Nejjednodussi technikou extrakce je vytrepdvani. Provadi se nejcastéji ve smési vody
a vhodného s vodou nemisitelného organického rozpoustédla. Produkt rozpustény plvodné
jen vjedné fazi prechazi do druhé faze az do ustaveni rovnovahy. Pii vytfepavani — tj.
pfevodu rozpusténé slozky z jedné rozpoustédlové tize do druhé — je nutné ob& nemisitelné
faze promichat, aby se zvétsil jejich vzajemny styény povrch a extrakce probihala rychleji.
Proto je tfeba délici ndlevku uzavfit tésnici zatkou a obsah dobfe protiepat. Protoze se vSak
pii extrakei nékdy uvolnuje teplo (a pouzivana organicka rozpoustédla byvaji t¢kava), dochazi
uvnitf délici nalevky Casto ke vzrlstu tlaku. Pfi protfepavani je tudiz nutné drzet délici
nalevku hrdlem dolt jednou rukou za hrdlo (a pfidrzovat zatku, aby nevypadla), a druhou
rukou pfidrZzovat kohout. Obcas (zvlasté z po€atku extrakce po promichani) je nutné oteviit
kohout a ponechat vyrovnat tlak plynt uvnitf délici nalevky s atmosférickym tlakem.

stojan
délici
nalevka
\#I’ <—— kruh
Erlenmeyerova
-
banka
—— )

Obr. 30. Aparatura pro extrakci nebo separaci kapalnych fazi.

Je Iépe vytiepavat nékolikrat malym mnozZstvim rozpoustédla, nez jednou velkym mnozstvim.
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Uginnost opakovaného vytiepavani je totiz mnohem vys§i neZ u¢innost jednoho vytiepavani
sumarnim mnozstvim rozpoustédla.

Ne¢kolik praktickych rad: procesu separace fazi prospiva jemny krouzivy pohyb délici
nalevky. Ten zaroven sklepava kapky t€zsi faze ulpéné na sténach. V nékterych piipadech lze
vyuzit i tzv. vysoleni — pokud se do smési piida indiferentni sil (NaCl, KCI apod.), dojde
K jejimu rozpusténi ve vodné fazi. Tim se zvysi jeji hustota a vodna faze se obvykle Iépe
odd€luje od lehci organické; navic rozpusténi iontové soli ve vodné fazi zpravidla snizi
rozpustnost nepolarnich organickych molekul i sklony organické faze k emulgaci. Je ziejmé,
Ze tento piistup lze vyuzit zvlasté pii extrakci lehCi organické faze vodou. Nekdy jsou obé
kapalné faze tak velmi intenzivné zbarvené a tmavé, Ze nelze rozlisit jejich rozhrani. Snadnou
pomoci byva pouziti infralampy — V jejim svétle se obvykle fazové rozhrani ukéaze. Castou
chybou, které se studenti dopoustéji, je pokus o vypousténi kapaliny z uzaviené délici nalevky
— po né¢kolika prvnich mililitrech se proud kapaliny pochopitelné zastavi. Diky vzniklému
podtlaku se pak délici nalevka hiife otevira.

Casto je tieba izolovanou organickou fazi zbavit vihkosti — vysusit (napt. pred destilaci nebo
odparenim). Provadi se to tak, ze se do surové organické faze ptida vhodné susidlo (nejcasté&ji
bezvody siran sodny nebo hote¢naty) a kapalina se s nim ponechéd ve styku, dokud susidlo
nezreaguje s vodou na hydrat a kapalna faze se nevyjasni (nevycefi). SuSeni provadéjte
v uzavienych nadobkach, aby nedochazelo k pohlcovani vzdu$né vlhkosti do suSené
organické faze. Velmi vhodnymi nddobami pro suseni organickych fazi jsou Erlenmeyerovy
bariky. Susidlo pfidavejte po malych davkach a krouzivymi pohyby baiikou michejte.
Zpocatku susidlo pada rychle ke dnu, pfipadné tvoti shluky nebo ulpiva na sténach. Kdyz je
suSidla dostatek, pfi zamichani se jeho ¢astice rozvifi. K dostatecnému vysuSeni extraktu
vétSinou staci nékolik minut stani za ob¢asného zvifeni susSidla. Susidlo poté odfiltrujte pies
filtra¢ni papir, nejlépe pies skladany filtr. Ten v zddném ptipadé nenavihcujte!

4.14 Destilace

Vyznamnou distici operaci pouzitelnou pro tékavé kapalné latky je destilace. Principem
destilace je prevedeni kapaliny v paru zahfatim, odvedeni pary a jeji kondenzace. Pti
zahiivani t€kavych kapalin se postupné zvysuje parcidlni tlak par dané latky nad kapalinou, az
dojde k jeho vyrovnani s okolnim tlakem (nejéastéji atmosférickym) — kapalina zacne vfit.
Teplota varu tedy zjevné zavisi na vnéjSim tlaku. To je vidét na fazovém diagramu, jehoz
typicky tvar je na Obr. 31.

p

Obr. 31. Schéma stavového diagramu: O: trojny bod,
S: pevna faze, |: kapalna faze, g: plynna faze.

Kiivky na fazovém diagramu urcuji, za jakych podminek (tj. tlaku a teploty) jsou pro danou
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latku v rovnovaze dvé faze; na grafu tedy tyto kiivky odd¢€luji existencni oblasti jednotlivych
fazi. Bod O se nazyva frojny bod. Je to bod, ktery udava, za jaké teploty a tlaku budou
vV rovnovaze vSechny tii faze dané latky. Teplotu varu (tj. teplotu, pii které je tlak pary nad
kapalnou fazi roven tlaku okolnimu) reprezentuje linie mezi sektory piislusejicimi kapalné
fazi (oznacené jako |) a plynné fazi (g). Pii vyS$§im vnéj$im tlaku je vyssi teplota varu
kapaliny — to je napf. podstatou uzavienych tlakovych hrncti na vatfeni. Naopak, pii snizeni
vnéjSiho tlaku dojde k varu za nizsi teploty. To se dé&je kupiikladu ve vysokohorskych
podminkach — znamy je fakt, zZe horolezci si vajicka natvrdo ve vrouci vodé€ neuvafi (teplota
varu vody Vv nadmoiské vySce kolem 5000 m je zhruba 80 °C). Toho vyuziva destilace za
snizeného tlaku (oznaCovana téz latinskym in vacuo), kdy lze aplikaci vakua snizit teplotu
varu destilované kapaliny az o n¢kolik desitek stupnd.

4.14.1 Prosta destilace za normdlniho nebo sniZeného tlaku

Prostou (jednoduchou) destilaci se mini uvedeni kapaliny k varu, odvod jeji pary do
sestupného chladi¢e a odkapani kondenzatu do jiné nadoby (ptfedlohy). Touto metodou lze
oddg¢lit jednu kapalnou latku z roztoku s net€ékavymi (pevnymi) latkami (napf. oddestilovani
vody z roztoku soli), nebo i smés kapalnych latek, jejichz teploty varu se vyrazné 1isi a které
netvoii azeotropickou smés (definice azeotropické smési viz kapitola 4.14.2).

Destilaci lze provadét bud’ za atmosférického, nebo i za snizeného tlaku. Vyhoda prace pti
snizeném tlaku je patrna z definice teploty varu i z Obr. 31, kde hranice poli g a | zobrazuje
zavislost teploty varu na tlaku. Snizeni tlaku vede ke snizeni teploty varu a za snizeného tlaku
tak Ize destilovat i latky, které by se pfi teploté varu za normalniho tlaku rozkladaly.

V soucasné dob¢ jsou nejbéznéjsi aparatury sestavené ze zabrusovych soucasti (Obr. 32).
Aparatura se sklada z destilacni bariky, v niz kapalina vafi, destilaéniho nastavce, sestupného
(rovného Liebigova) chladi¢e, alonZe s olivkou a z barky pro jimani destilatu. Celkem b&zné
je 1 pouziti specialniho chladice, ktery v sobé integruje destilacni nastavec (tzv. Claiseniiv
chladic) nebo destilaéni nastavec 1 alonz. Vyhodné je pouziti tzv. veminka, které umoziuje
pohodlnou vyménu destilac¢nich piedloh (ban€k) bez nutnosti rozebirat aparaturu. To naléza
uplatnéni zvlasté pifi destilacich za snizené¢ho tlaku. V pfipadé¢ déleni smési kapalin lze
ucéinnost separace vyznamné zvysit pouzitim destilaéni kolony (viz kapitola 4.14.2).

Barnika, v niz se vati kapalina, je upevnéna ve svislé poloze za plast’ zabrusu v drzéku na
stojanu, chladi¢ je uchycen cca v poloviné jeho délky pomoci drzaku na druhém stojanu.
Chladi¢ vSak nesmi byt upevnén piili§ té€sn€, protoze by vlivem pnuti (roztahovani
a smr$tovani skla pfi zahfivani/chlazeni) mohlo dojit k jeho rozlomeni. Proto klema slouzi
spiSe jako podpora, ve které je chladi¢ polozen. Baiiku pro jimani destilatu pouze podklade;jte
pryZovou nebo korkovou podlozkou, neupevilujte ji ani alonz do drzédku (zde by bylo pnuti
skla pfi neopatrné manipulaci znacné). S vyhodou lze pro podepieni ptedlohy pouzit tlusty
katalog chemikalii, ktery oteviete v patficné tloust'ce.

Pfimy tubus destilacniho néastavce musi byt pii destilaci pochopitelné uzavien, bud’ zatkou
(pokud pouze zahustujete smés v destilacni baiice, a nepotiebujete znat teplotu par destilujici
kapaliny), nebo vloZenym zabrusovym teplomérem (ten je nezbytny ke kontrole teploty varu,
pokud chcete destilovat €istou latku). Stonek teploméru musi byt tak dlouhy, aby banicka se
rtuti byla ve vySce vstupu par do chladice.

Olivka na alonzi slouzi pii destilaci za snizeného tlaku k pfipojeni aparatury k vyvéveé (nikdy
ne pfimo, vzdy pres pojistnou lahev nebo alespoil trubici s kohoutem). Ale 1 pfi destilaci za
normalniho tlaku hraje olivka vyznamnou roli — diky ni prostor uvnitf aparatury komunikuje
s okolim, a dochazi k vyrovnavani tlaku (zahfivanim zcela utésnéné aparatury by totiz doslo
k jejimu natlakovani a explozi). V pfipadech, kdy se tfeba zabranit vstupu vzdusné vlhkosti
do destila¢ni aparatury (napi. pii destilaci suSenych rozpoustédel), slouzi olivka alonze
K pripojeni susici rourky.

51



il teplomér

stojan

—

destila¢ni
nastavec

chladi¢

klema
@’

teplomér

michacka

Obr. 32. Aparatura pro destilaci za normalniho nebo snizeného tlaku.

Barika, v niz se zahtiva kapalina, nesmi byt naplnéna vice nez ze dvou tietin. Pii destilaci za
atmosférického tlaku musi byt v zahiivané kapaliné¢ varné kaminky nebo musi byt obsah
baiikky dostate¢né¢ michan na magnetické michacce. Pfi destilacich za snizeného tlaku je
pouziti magnetickych michadel nezbytnosti — zde neni jina moznost, jak zamezit utajenému
varu, v evakuované aparatuie totiz varné¢ kaminky ze ziejmych divodd nefunguji. Dfive se
zajistoval pravidelny var pfi destilaci za snizeného tlaku pomoci pfivodu vzduchu/inertniho
plynu pod hladinu destilované latky pomoci kapilary, nicméné od této praxe je upousténo.

Pfi zahfivani v lazni byva vhodné ponofit bailkku co nejhloubé&ji, aby pary destilované latky
kondenzovaly az v chladi¢i, a ne uZ na chladnéjSich sténach baiiky nad Grovni lazné.

Pokud je zahtivani pfi destilaci provadéno v topném hnizd€, nesmi se kapalina oddestilovat
dosucha — hrozi pak nebezpec¢i bodového piehiati a prasknuti banky. V ptipadé zahtivani
Volejové lazni je toto nebezpeci eliminovéno. Je tfeba vSak brat v uvahu i charakter
destilované kapaliny a piipadného destilaéniho zbytku — pokud se oddestilovava napf.
bezvodé rozpoustédlo ze smési rozpoustédla se susici chemikalii (napf. Na, CaH, apod.),
nesmi se vzadném piipad¢ destilovat dosucha, ale v baiice musi zbyt takové mnozZstvi
rozpoustédla, které bezpecné pokryje pouzité susidlo. Zvlastni nebezpeci hrozi pii destilaci
etheri, ve kterych mohou byt pfitomné organické peroxidy, které mohou pii vysuSeni
a zahtati explodovat.

Pti provadéni destilace za snizené¢ho tlaku je nutné méfit tlak uvnitf aparatury piipojenym
manometrem. TéZ je nutné velmi peclivé prohlédnout pouzivané laboratorni sklo, zda v ném
nejsou prasklinky. Kvili riziku imploze je nutné béehem prace s evakuovanou aparaturou mit
stale nasazeny ochranny stit.

4.14.2 Rektifikace

NejcCastéjsi zavislost teploty varu a slozeni plynné faze na slozeni faze kapalné pti varu smési
dvou misitelnych kapalin A a B vyjadfuje diagram uvedeny na Obr. 33a. Prub¢h téchto
zavislosti vyplyva z fyzikalni chemie a jeho odvozeni je mimo ramec tohoto kurzu. Horni

kfivka na obrazku zobrazuje rovnovdzné slozeni pary, dolni kiivka znazoriiuje slozeni
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kapalné faze. Skute¢nost, ze tyto kiivky nejsou identické, umoziuje déleni kapalnych slozek
homogenni smési destilaci (ze zjevnych divodi 1ze rozdélit pouze takové smési, ve kterych se
sloZeni par pfi teploté varu lisi od sloZeni vrouci kapaliny).

T.(az.)
T.(8) 7.(8)
g g g
T.(a)
T.(B)
g+l
g+l
T.(a") 1
1 T.(A
I A)
T(a")
T(A) T(A)  Tlaz)
a a a" a™ azeotrop azeotrop
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
sloZeni (% latky A) sloZeni (% latky A) sloZeni (% latky A)
a) D¢leni kapalin A a B pfi b) Azeotropicka smés v systému ¢) Azeotropicka smés v systému
opakované destilaci A+B s nejvyssi teplotou varu A+B s nejnizsi teplotou varu

Obr. 33. Vyklad k rektifikaci: I: kapalna faze, g: plynna faze.

Uvedeny tvar zavislosti slozeni plynné a kapalné faze je nejobvyklejsi, ne vSak jediny moZny.
Alternativou je azeotrop, kdy je pfi uréitém slozeni smési A+B slozeni plynné a kapalné faze
identické. Takova smés ma teplotu varu bud’ vyssi nez vyse vrouci slozka (azeotropickd smés
s maximalni teplotou varu), nebo nizsi nez nize vrouci slozka (azeotropicka smés s minimalni
teplotou varu). Tento fakt se ve fazovém diagramu projevi dotykem ktivek urcujicich slozeni
kapalné a plynné faze nad (resp. pod) teplotou varu jednotlivych slozek. Tvar ptislusnych
diagrami je pro dvouslozkovy systém A+B znazornén na Obr. 33b,c.

Zpét ale k nejobvyklejsimu ptipadu z Obr. 33a. Slozka A snizsi teplotou varu (t€kavejsi
sloZzka) mé v pafe vyssi koncentraci nez v kapaling, a koncentrace slozky B s vyssi teplotou
varu je v pafe nizS§i nez v kapaliné. Obsahuje-li vychozi kapalna smés a % tékavéjsi
(nizevrouci) slozky A, bude tato smés viit pii teploté T,(a) a vznikajici para i z ni vznikly
kondenzat bude mit vyS$si obsah slozky A, totiz a’ %. Zahteje-1li se tento kondenzat k varu,
bude viit pfi teploté Ty(a’), a v parach a dalS$im kondenzatu bude opét vyssi obsah slozky A,
totiz a’” %. Destilat tfeti destilace o teploté varu T,(a’’) je pak jesté bohatsi na slozku A, které
obsahuje a’”’%. Je patrné, ze pii nekone¢ném mnozstvi takovychto opakovani bychom dosli
k destilatu obsahujicimu Cistou slozku A.

V praxi se K pfiblizeni vyse popsanému stavu pouziva rektifikace (n€kdy oznacované jako tzv.
frakcni destilace), viz Obr. 34.

Pii tomto postupu jsou jednotlivé ,,destilaéni stupné“ v soucasné rovnovaze, ktera se ustavuje
V zafizeni nazyvaném jako rektifikacni kolona. Jedna se o tepelné izolovanou trubici, ve které
je nad sebou urcity pocet pater vzajemné propojenych trubicemi, kterymi stoupa nahoru para
a stéka doll kondenzat. Stoupajici para zahtiva kondenzat ve vyssich patrech a odpatuje z néj
tékavejsi slozku, kterd putuje dale nahoru. Naopak kapalna faze zkondenzovand v nizsich
patrech je obohacena o vySevrouci slozku. Nad kolonou je umisténa hlava kolony. Ta sestava
z chladice, ve kterém dochazi k uplné kondenzaci par. S chladicem je spojen kohout, ktery
umoziuje jistou ¢ast kondenzatu odvadét do piredlohy, a zbytek vracet zpét do kolony.
Oznacuje se jako kohout refluxu a relativni mnozstvi kapalné faze vracené zpét se oznacuje
jako refluxni pomer.

Kromé vyse popsané patrové (provarové) kolony se v praxi pouzivaji jako kolony cCastéji

vV

trubice, které maji znacny vnitini povrch. NejjednodusSim piipadem jsou kolony sypané
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(s nejruznéjsi naplni, napt. se sklenénymi kuli€¢kami, porcelanovymi koralky apod.) nebo
kolony vpichové (jejich vnitini povrch je zvétSeny vpichy ve skle). Schematické znazornéni
jednotlivych typu kolon viz Obr. 34.
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Destilacni aparatura pro rektifikaci Znéazornéni vnittku rektifikacnich kolon

Obr. 34. Rektifikace.

4.14.3 Destilace s vodni parou

Podle Daltonova zdkona (jehoz odvozeni je predmétem fyzikalni chemie a mimo ramec
tohoto kurzu) je rovnovazny tlak par nad smési dvou nemisitelnych kapalin roven souctu
rovnovaznych tlakli par nad izolovanymi fazemi. Dusledkem toho je teplota varu smési (t;.
teplota, pfi které se tlak par rovna tlaku okolnimu) niz§i nez je teplota varu ¢isté niZevrouci
slozky. Latkova mnozstvi slozek v pare jsou v poméru jejich parcialnich tlakti. Tohoto jevu se
vyuziva pti destilaci s vodni parou (t€z prehanéni vodni parou), slouzici vétSinou k Cisténi
organickych latek s vysokou teplotou varu za normalniho tlaku (az 300 °C), které nejsou
misitelné s vodou. Tato operace se provadi tak, Ze se ke dnu destila¢ni banky se smési surové
latky s vodou trubici pfivadi vodni para (viz Obr. 35).

alonz

chladi¢

dvojhrdla
banka

vyvijeé predioha
vodni pary

Obr. 35. Aparatura pro destilaci s vodni parou.

K vyvijeni vodni pary slouzi pfedfazend vicehrdla batika nebo bailka s bo¢nim vyvodem.
Jednim hrdlem vyvijece prochazi pojistna trubice (pfima trubice délky alespont 80 cm), jejiz
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dolni konec je tésné nad dnem vyvijeCe, druhym je pomoci kratké hadicky vedena vznikajici
para do baiiky s destilovanou latkou. Vedeni pary z vyvijeCe musi byt co nejkratsi kvuli
omezeni ztraty tepla. Para vytvofena varem vody ve vyvijeCi ohfiva a soucasn¢ promichava
obsah destila¢ni bariky, a unasi paru destilované latky do chladi¢e. Varné kaminky musi byt
ve vyvijeCi pary, ne vSak v destilacni bance. Aby pfili§ nepfibyvalo vody v destilacni baiice
(kondenzaci ptivedené vodni pary), je nutné jeji obsah pifiméfené zahiivat. Destiluje se tak
dlouho, dokud je destilat heterogenni (tj. obsahuje dvé kapalné faze). To lze snadno zjistit
odebranim vzorku destilatu do malé zkumavky.

4.15 Sublimace

Sublimace je ptimy piechod latky ze skupenstvi pevného do plynného. Dojde k ni, jestlize
tenze par nad pevnou latkou dosahne hodnoty vnéjsiho tlaku pfi teploté nizsi, nez je teplota
tani této latky. Tato teplota se pak nazyva sublimac¢ni bod, Ts.

Sublimovat teoreticky mtize za vhodnych podminek vétSina pevnych latek. Tyto podminky
lze vycist ze stavového diagramu dané latky. Typicky fazovy diagram je zndzornén na
Obr. 31 (viz kapitola 4.14, kde je také jeho popis). Pro sublimaci je dilezita kiivka
odd¢lujici pole existence pevné (S) a plynné (g) faze a poloha trojného bodu O. U vétSiny
latek se trojny bod objevuje pfi niz§im tlaku, nez je tlak atmosféricky. To znamena, Ze za
béznych laboratornich podminek takové latky nesublimuji. U nékterych latek (napt. jodu,
chloridu amonného, kyseliny salicylové, naftalenu aj.) je trojny bod a tim i ¢ast kiivky
zobrazujici rovnovahu mezi plynnou a pevnou fazi posunut do oblasti vySsiho tlaku a teploty.
Sublima¢niho bodu takovych latek pak lze dosahnout i zahfivanim za normalniho
(atmosférického) tlaku. Sublimaci lze s vyhodou vyuzit k ¢isténi takovych latek.

Z Obr. 31 je téz patrné, Ze snizenim tlaku 1ze dosahnout snizeni teploty sublimace. Proto je
vhodné nékteré latky Cistit 1 sublimaci ve vakuu.
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Obr. 36. Aparatury pro sublimaci. Vlevo: jednoducha sublimace se sbérem produktu z vnéjsiho povrchu studené
banky. Vpravo: sublimace s aktivnim vodnim chlazenim a moznosti pouzivat vakuum.

Nejjednodussi zafizeni pro sublimaci malych mnozstvi latek za normalniho tlaku lze sestavit
ze dvou hodinovych skel. Na spodni sklo se vlozi latka uréend k sublimaci. Poté se hodinové
sklo prekryje prodéravénym filtracnim papirem (ten bude branit padani presublimovaného
produktu zpét), a konkdvné se ptiklopi druhym sklem, na kterém se bude pfesublimovany
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produkt usazovat. Spodni sklo se poté opatrné zahiiva, a horni sklo lze chladit, napt. Gtrzky
filtraéniho papiru navlhéenymi studenou vodou. Sublimace vétSitho mnozstvi lze realizovat
s vyuzitim kadinky, do které je vlozena banka s ledovou vodou, jak je ukazano na Obr. 36.
Specidlni sublimacni aparatura sestava ze Sirokohrdlé sublimacéni banky s kulatym dnem, do
které zasahuje vodni chladi¢ (chladici prst), viz Obr. 36. Kontakt chladiciho prstu s barikou je
realizovan pomoci zabrusu s bo¢ni trubici, umoziujici ptipadnou aplikaci vakua, ale spoj
muze byt utésnény téz gumovou nebo korkovou zatkou. Aparaturu je tieba zahtivat jen mirné.
Pary nasublimované latky se ochlazuji na povrchu chladice, odkud je nutné usazeny pevny
produkt postupné odebirat.

4.16 Chromatografie

Smési produktli chemickych reakci se v syntetické praxi casto déli (separuji) rGznymi
chromatografickymi metodami. Chromatografie téz slouzi ke kontrole Cistoty piipravovanych
nebo izolovanych latek. Chromatografické metody jsou zalozeny na nestejnomérném
rozdélovani slozek smési mezi stacionarni (nepohyblivou) a mobilni (pohyblivou) fazi.

4.16.1 Sloupcova chromatografie

U nejbéznéjsi adsorpéni chromatografie ve sloupcovém uspotadani je studovany vzorek
nanesen na sloupec staciondarni faze (sorbentu; nejcastéji se jedna o silikagel nebo oxid
hlinity, ale pouziva se napft. i mikrokrystalicka celulosa) a vymyvan mobilni fazi (eluentem;
tim je vhodné rozpoustédlo ¢i smés rozpoustédel). Pokud je studovanym vzorkem smés latek,
a tyto maji riznou afinitu k sorbentu v kolon¢ a k mobilni fazi, putuji jednotlivé slozky
kolonou rizné rychle a dochazi k jejich vzajemnému rozdélovani.
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Obr. 37. Schematické naznaceni prib&éhu chromatografické separace.

Na Obr. 37 je schematické znazornéni prubehu chromatografie — pocatecni smes dvou latek
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A (trojuhelnicky) a B (ktizky) je nalita na kolonu se sorbentem. Dal§im promyvanim kolony
mobilni fazi dojde k jejich separaci — latka A ma nizsi afinitu k stacionarni fazi nez latka B,
proto protékd kolonou rychleji, zatimco postup latky B kolonou je zbrzdén. Po urcité dobé
promyvani putuji obé latky samostatné v oddélenych zonéch.

4.16.2 Chromatografie na tenké vrstvé

Instrumentalné jednodus$im provedenim je tenkovrstevna chromatografie (TLC, thin-layer
chromatography). Vrstva stacionarni faze (sorbentu) je nalepena (dextranem, sadrou atd.) na
pevné nesavé podlozce, naptiklad na hlinikové (nejcastéjsi) nebo umélohmotné f6lii, popft. na
sklenéné desce. Jako sorbent se pouziva nejCastéji silikagel, méné Casto oxid hlinity nebo
mikrokrystalicka celuldza.

Chromatograficke desticky se stiihaji z velkych komer¢nich desek niizkami jako obdélnicky
o délce ve sméru vzlinani eluentu cca 610 cm, a jejich Sitka se voli podle poc¢tu vzorkt, které
je tieba na chromatografickou desti¢ku nanést. Vzorek se nanese v podobé malé kapky na
start na spodni ¢asti desticky. Start je vhodné oznacit tuzkou ve vzdalenosti cca 10 mm od
dolniho okraje desticky; tuzkou oznacujte i body, na které budete nanaset vzorky. Vhodna
vzdalenost mezi témito body nebo krajnich bodl od bo¢niho okraje desti¢ky je cca 7-10 mm.
Latky je vhodné nanaSet jako roztok v tékavém rozpoustédle, aby nanesena kapka rychle
uschla. K nanaseni Ize pouzit sklenénych kapilar nebo plastovych Spicek. Plastové $picky
maji oproti kapilardm tu vyhodu, ze nemaji ostré hrany a nebezpeci poskozeni tenké vrstvy
sorbentu pti nanaseni kapek vzorku je tudiz mensi. Roztok do kapilary nabirejte pouhym
ponofenim jejiho konce pod hladinu. Kapildrou s roztokem se zlehka na okamzik dotknéte
vrstvy sorbentu v ptislusném bod¢. Dbejte, aby priamér skvrny vytvofené roztokem na
chromatografick¢ vrstvé byl maximaln€¢ 5 mm. Pokud je nandSeny roztok malo
koncentrovany, lze nandseni opakovat. Pfed kazdym novym nanesenim roztoku je vSak nutné
pockat, az se odpafti rozpoustédlo z predchozi davky.

Desticku umistéte ve svislé poloze do vyvijeci komurky (cely) s nalitou =5 mm vysokou
vrstvou mobilni faze. Vrstva mobilni faze musi byt pod urovni ,, startu*, jinak dojde k vymyti
vzorku do mobilni faze. Vyvijeci celu lze improvizovat napt. kadinkou pfikrytou Petriho
miskou. Pred vyvijenim musi byt z desticky dokonale odpateno rozpoustédlo pouzité
K naneseni chromatografované latky. Pii vyvijeni chromatogramu je dulezité zakryti vyvijece,
aby nedochazelo k odpafovani eluentu z tenké vrstvy a ke zméné slozeni mobilni faze. Eluent
vzlind vzhiru a unasi a rozdéluje vzorek. Po vyvzlinani az téméf do konce desticku vyjméte
a mobilni fazi ponechejte odpafit (odpafeni lze urychlit mirnym zahfatim, naptiklad nad
horkovzdusnou pistoli). Hranice vyvzlinani mobilni faze se nazyva celo a znacte ji pfimo na
desti¢ce tuzkou (stejné jako start a mista naneseni vzorki), viz Obr. 38.

Béhem vzlinani se jednotlivé slozky obsazené ve vzorku rozdé€li podle své afinity k povrchu
sorbentu a k mobilni fazi — tj. na TLC desticce doputuji rizné vysoko. Relativni vzdalenost
skvrny od startu v porovnani se vzdalenosti ¢ela od startu je pro danou latku (v dané soustaveé
a na daném sorbentu) charakteristickd a oznacuje se jako retencni faktor, Rg, nékdy
oznacovany té€z jako faktor retardacni. Pro latky putujici s ¢elem ma tedy retencni faktor
hodnotu 1, pro latky setrvavajici na startu ma naopak hodnotu 0. Pro pfiklad uvedeny na
Obr. 38 tedy plati, ze Re(reaktant 1) = ds;/d, Re(reaktant 2) =d,;/d a Re(produkt) =d,/d.
Pokud chromatografujete latky, které absorbuji svétlo ve viditelné oblasti, projevi se na
desti¢ce barevnymi skvrnami. VétSina chromatografovanych latek ale neni barevna, proto je
tieba jejich skvrnu na desticce néjakym zplsobem zviditelnit (detekovat). K tomu slouzi
nejriznéjs§i postupy a triky, pouzivané podle chemického charakteru délené latky.
Chromatografii latek, které pohlcuji ultrafialové zéafeni, je vyhodné provadét na tenkych
vrstvach obsahujicich fluorescenc¢ni indikator (tzv. luminofor, tj. latku, ktera pohlcuje UV
zafeni a pfijatou energii vyzafuje v podob¢ viditelného svétla), ktery se nevymyva eluentem.
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Pfi ozafovani chromatogramu UV-lampou piitomna latka pohlcujici UV zafeni narusSuje
fluorescenci indikatoru a projevi se tmavou skvrnou, kterou obkreslete tuzkou. Latky, které
samy fluoreskuji, 1ze detekovat jako svitici skvrny na vrstvach bez luminoforu. Nejcastéji
pouzivanym chemickym detekénim cinidlem je jod, ktery zviditelni vétSinu organickych
latek. Desticku vlozte na nékolik desitek sekund do nadoby s joédem. Jodové pary se adsorbuji
na povrchu organickych latek a tim se vytvafri viditelné skvrny. Obecnym detek¢nim ¢inidlem
pro vétSinu organickych latek je kyselina sirova. Desti¢ka se postiika roztokem H,SOy, jejimz
pusobenim po zahtati dojde k zuhelnaténi mist, kde se nachazi rozdélené latky. Tato detekce
vsak nelze ze ziejmych divodi pouzit na destickach s organickym sorbentem (celulozou)
nebo lepenych organickym pojivem (dextranem). V ptipadé, ze detekované latky obsahuji
aminoskupiny, lze pouzit k detekci roztok ninhydrinu.
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Obr. 38. Provedeni chromatografie na desticce.

Pocet skvrn na chromatogramu, které se vytvoii z jednoho vzorku latky, miZe odpovidat
poctu sloucenin obsazenych v latce, ale mize byt i mensi, nebot’ nékteré slouceniny se za
danych podminek chromatograficky nerozd¢li. Pokud jsou skvrny Spatné patrné (nezietelné),
je tfeba chromatografii opakovat s vys$si koncentraci latky. Naopak pfili§ velkd koncentrace
latky je pficinou vzniku protahlé skvrny (chvostu) a Spatného rozliSeni jednotlivych skvrn.

4.16.3 Chromatografie na iontoménicich

K separaci iontovych latek lze vyuZzit iontoménicové pryskyrice (ionexy). Jedna se
0 kopolymery inertniho monomeru (napf. styrenu) s monomernimi jednotkami nesoucimi
polarni substituent (kysely, napt. —CO,H, —SO3H; nebo bazicky, napi. —pyridyl, -NRj,
—NR3"). Vysledna polymerni pryskyfice se pak pouziva nejcastéji v podobé sloupcovych
naplni v kolonach. Polymer s kyselymi substituenty pak z prolévaného roztoku zachycuje
kationty (jedna se o kationtovy iontomenic, laboratornim slangem oznacovany jako katex),
polymer nesouci bazické skupiny na sebe pouta anionty (jedna se o aniontovy iontomenic, tzv.
anex). Podle kyselosti/bazicity pouzitych polarnich funkci lze rozlisit katexy silné (—SOzH)
a slabé (-COzH), stejné jako anexy silné (-NR3') a slabé (—pyridyl, —-NR;). Funkce
iontoménice je schematicky znazornéna na ptikladu rozdéleni iontl chloridu sodného pomoci
silného katexu. Po naliti roztoku NaCl na silny katex dojde ke zneutralizovani silné sulfonové
kyseliny vazané na pryskyfici a uvolnéni kyseliny chlorovodikové, kterd je eluovédna

(vymyvana) vodou z kolony (Obr. 39).
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Regenerace iontoménicii se provadi prolévanim velkého nadbytku silné kyseliny (nejcastéji
zfedéné kyseliny chlorovodikové) a vymytim vodou do neutrality vytékajiciho eluatu.
Kationtové iontoménice se tak prevedou do H'-cyklu (jsou ve své kyselé podobé), aniontové
iontoménice se prevedou do Cl -cyklu, ve kterém se také nejcastéji skladuji (do podoby
volnych bazi — tj. OH -cyklu — je Ize pievést prolitim roztokem hydroxidu, v této podob¢ vSak
anexy pii dlouhodobém stani degraduji).

Pti delsim skladovani iontoménice nesmi byt hladina kapaliny v kolon¢ pod trovni ionexové
naplné — zrna iontomeénice nesméji byt dlouhodobé na vzduchu, protoze pti vyschnuti by doslo
k popraskani nabobtnaného polymeru a destrukci jednotlivych zrnicek.
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Obr. 39. Schéma déleni iontd v roztoku chloridu sodného na silné kyselém kationtovém iontoméniéi.
4.17 Stanoveni hustoty

K méfeni hustoty kapaliny se v praxi pouZivaji specidlni naddobky piesné definovaného

objemu — pyknometry (Obr. 40).

-

Obr. 40. Pyknometr.

Ty se naplni studovanou kapalinou a po zazatkovani vrtanou zéatkou se prebytecna (vytlacend)
kapalina otfe. Tim je objem uzaviené kapaliny velmi presné definovan. Poté se pyknometr
s kapalinou zvazi a odectenim hmotnosti prazdného pyknometru se ziskd hmotnost uzaviené
kapaliny. Zvazenim kapaliny o znamé hustoté (nejCastéji vody) lze pak vypocitat presny
objem pyknometru:

Myoda
V= ,

Pvoda
a nasledné vypocitat hustotu studovaného vzorku:
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_ Myzorek
Pvzorek = v

Typickou jednotkou, ve které se hustota udava, je g-cm >,

Pomoci pyknometri lze pomérné snadno zjistit i hustotu pevnych latek. Zvazenim
pyknometru s pevnou latkou lze snadno zjistit hmotnost pevného vzorku, a zrozdilu
hmotnosti pyknometru naplnéného vhodnou (uzaviraci) kapalinou, pyknometru s pevnym
vzorkem doplnéného danou uzaviraci kapalinou a pyknometru s pevnym vzorkem lze zjistit
(se znalosti hustoty uzaviraci kapaliny) i objem pevné faze. Tato technika je vSak mimo ramec
tohoto kurzu, vnimavy ctenar vSak patfi¢ny postup vypoctu jist¢ snadno odvodi sam.

4.18 Stanoveni teploty tani

Teplota tani je definovana jako teplota, pii které jsou v rovnovaze pevné a kapalné skupenstvi
dané latky. Na Obr. 31 (viz kapitola 4.14) je zavislost teplot tani na tlaku zobrazena kiivkou
odd¢lujici oblasti pevné (S) a kapalné (l) faze. Je patrné, Ze teplota tani na rozdil od teploty
varu ¢i sublimace zavisi na tlaku jen malo.

Teplota tani zmétena za laboratorniho tlaku je dillezitou fyzikalni konstantou kazdé latky.
Zejména u organickych sloucenin slouzi porovnani naméfené teploty tani s tabelovanou
hodnotou k rychlé orientaéni identifikaci napt. vypreparovanych slou¢enin. Hodnota teploty
tani je také velmi citlivd na Cistotu studované¢ho materidlu. Pfitomnost pfimési teplotu tani
proti tabelované hodnoté¢ zpravidla vyznamné snizuje.

Na Obr. 41 je schematicky znazornéna Casova zavislost teploty latky pii jejim zahfivani. Na
pocatku teplota plynule vzrista az k dosaZeni teploty tani T;. Pfi této teploté se dodana energie
spotfebovava na preménu skupenstvi a teplota zlstane konstantni tak dlouho, pokud je ve
vzorku piitomna néjaka rovnovazna pevna faze. Teprve kdyZz je vSechna pevna faze
preménéna v kapalinu, zacne teplota opét vzrustat, jak se zahtiva kapalina.

Pravé popsanym meéfenim Casové zavislosti teploty vzorku bychom mohli ur€it teplotu tani
velmi pfesné a skute¢né se postupti odvozenych z této myslenky pouziva pfi studiu fazovych

vvvvvv

zna¢na mnozstvi vzorkd. Proto se pro bézna stanoveni teploty tani uziva jiného postupu. Maly
vzorek latky, v praxi malé mnozstvi latky napéchované (zhutnéné) ve sklenéné tenkosténné
kapilafe, umistéte do bodotavku. Poté soucasné sledujte teplotni pribéh na displeji bodotavku
(viz kapitola 3.5.7) a pozorujte latku. Jako teplota tani se oznaci teplota, pii niz se objevi
kapalné faze, ptipadné rozsah teplot, mezi kterymi vzorek latky zcela roztaje (tj. od prvniho
jihnuti krystali do vzniku homogenni kapaliny).

T

t

Obr. 41. Zavislosti teploty vzorku (T) na ¢ase (t) pfi jeho
zahtivani. Bod T; oznacuje teplotu tani.
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4.19 Stanoveni indexu lomu

Dulezitou a charakteristickou vlastnosti kapalin (a optickych prostfedi obecn¢) je index lomu,
n. Jedna se o pomér rychlosti Sifeni svétla ve vakuu (c = 299792458 m~s*1) a rychlosti svétla
v dané kapalin¢ (v), tedy:

ProtoZe je rychlost Sifeni svétla zavisla na jeho vinové délce a na teploté prostredi, vyjadiuji
se tyto parametry v podob¢ indexti. Naptiklad zapis ?np znamené hodnotu indexu lomu pii
laboratorni teploté (20 °C), méfenou pti vlnové délce 589,3 nm, coz je prumérnd hodnota
vlnovych délek spektralnich ¢ar dubletu D svétla sodikové vybojky (A4 =589,0 a 589,6 nm,
pro méfeni indexu lomu je to nejcastéji pouzivana vinova délka). Je ziejmé, ze hodnota
indexu lomu je pro dany material vzdy vétsi nez jedna (rychlost svétla ve vakuu je maximalni
dosazitelna rychlost). Index lomu vzduchu je pfi laboratorni teploté a normalnim tlaku velice
blizky jedné (1,00029), pro bézné prihledné latky je mirn€ vétsi nez jedna (voda 1,333, bézné
okenni sklo 1,479), ale pro nékteré latky nabyva hodnot az kolem 2,5 i vice (olovnata skla
kolem 2, diamant 2,42, synteticky rutil 2,61).

K méfeni indexu lomu se pouziva piistroj nazyvany refraktometr. V tomto praktiku se setkate
s Abbeovym refraktometrem (viz kapitola 3.5.8). Pii méfeni naneste na dokonale ocistény
(a vysuSeny) osvétlovaci hranol vzorek (mnozstvi vzorku volte tak, aby po pfiklopeni
meéficim hranolem byla vrstva méfené kapaliny rozprostiena po celé sty¢né plose hranoli;
zpravidla staci nékolik kapek) a po ptiklopeni méficim hranolem a zapnuti svétla zaostrete
okular. Pomoci nastaveni (pooto¢eni) optického systému piistroje (dalekohledu) se zméti
mezni paprsek Uplného vnitiniho odrazu svétla na tenké vrstvé vzorku. Je-li uhel tohoto
mezniho paprsku @, plati:

N = Nyzduch * SIN ©.
Dosazeni Gplného odrazu je indikovano v zorném poli vzdjemnou polohou nitkového kiize
a rozhrani svétla a stinu zobrazenou na Obr. 42. Stupnice piistroje je z praktickych divodu
kalibrovana nikoli v tihlech @, nybrz pfimo v hodnotich n (horni stupnice na obrazku).
Obvykle byva pfistroj vybaven jest¢ jednou stupnici, kterd se pouzivd pro nejcastéjsi
primyslovou aplikaci — stanoveni obsahu cukru v cukrovarnickych roztocich (spodni stupnice
na obrazku).

o 4
Lelalololal

Obr. 42. Zorné pole refraktometru; np = 1,4044.

4.20 Prace s tlakovymi lahvemi
VétSina plyni pottebnych v laboratofi je dostupna ve stlacené nebo zkapalnéné podobé
v zasobnich tlakovych lahvich. Tyto ldhve jsou oznaceny barevné, aby se dalo rychle a na
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prvni pohled poznat, jaky plyn obsahuji. Je vSak obzvlasté dulezité vzdy zkontrolovat i podle
udaje na Stitku, zda dana bomba obsahuje chtény plyn.

Nejcastéji se pouzivd bomb se stlacenym dusikem nebo argonem. Tyto plyny se pouzivaji
K zajisténi inertni atmosféry pii praci se snadno oxidovatelnymi latkami. Dal$imi béznymi
plyny doddvanymi v tlakovych lahvich jsou stlaceny vzduch, kyslik, vodik, oxid uhlicity,
acetylen, oxid uhelnaty, amoniak a chlor.

K fizenému vypousténi plynu z lahve slouzi rtzné typy ventili (tzv. ,,hodin“ viz Obr. 43),
vétSinou opatfenych manometrem nebo pritokomérem. Prace s nimi se typ od typu ponékud
lisi. Vzdy je na ,,hodinach* hlavni ventil (kohout, ktery vypousti plyn z lahve do vysokotlaké
komory ,,hodin®, Casto opatfené jednim manometrem), a kohout redukcni, ktery otvira cestu
plynu z prostoru ,,hodin“ do odvodni trubice. Za redukénim kohoutem byva umistén druhy
manometr nebo pritokomér. Odvodni trubice byva opatiena jesté jednim pomocnym
ventilem. Zatimco hlavni a pomocny kohout jsou klasickymi ventily (podobné jako
vodovodni kohoutek), kohout redukéni ma specifickou konstrukci, kterd umoziiuje plynulou
regulaci tlaku z velkych hodnot (uvnité lahve) na malé (odvod do aparatury). Zvlastnosti
redukéniho kohoutu je, Ze se uzavira povolovanim, a otevird dotahovanim, tj. navenek
funguje zcela opacné nez zbylé dva ventily. Dotahovanim redukéniho ventilu dojde vytlaeni
gumové zatky a k proudéni plynu z ptivodniho kandlku do nizkotlaké komory ventilu a déle
odvodni trubici ven. Naopak pfi vzristu tlaku plynu v nizkotlaké komote je membréna tlacena
proti regulacnimu Sroubu, a gumova zatka dosedne na pfivodni kandlek, ¢imz se proudéni
plynu zastavi.

hlavni manometry

veftil / \

o . privodni 9U|,1:I<:Vé
pomochny 4 zatka .
= ventil kanalek odvodni
trubice
_—
L
tlakova nizkotlaka
lahev T membrana komora
redukéni regulaéni

Sroub

ventil

Obr. 43. Schematické znazornéni ,,hodin“ a redukéniho ventilu.

Obecné je nutné dodrzet pii préaci s tlakovou lahvi nasledujici pravidla: pied praci se
presvédcte, Ze je redukeni ventil (a pfipadn€ 1 pomocny ventil) uzavieny. Kdyby tomu tak
nebylo, a otevieli byste hlavni ventil, mohlo by dojit k nefizenému tlakovani aparatury, ktera
by se mohla rozletét. Poté oteviete hlavni ventil. Staci mirné otevieni, uvniti bomby je velky
nadbytek plynu, ktery rychle vyrovna ubytek plynu ve vysokotlaké komote. U redukéniho
1 pomocného ventilu je jedno, v jakém potadi se oteviou. Zde zalezi pouze na tom, ktery
znich ma jemnégjSi/pohodingjsi regulaci — obvykle to byva redukéni ventil. V takovém
pfipadé¢ mirn¢ pooteviete pomocny ventil, a poZadovany pritok nastavte pomalym
dotahovanim (otviranim) redukéniho ventilu. Pfi této fazi je nutna vizualni kontrola pritoku
plynu, napt. bublacky ptipojené k aparatufe.

4.21 Prace s roztavenym sklem
Vstupnim materidlem byvaji sklenéné trubice. Pro praci je vhodné pouzit trubice tenkosténné
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(Iépe a rychleji se tavi). Nejdiive je tfeba natfezat je na vhodnou délku. To Ize pohodIné udélat
pomoci pilniku nebo sklarského noze — na dlouhé trubici se ve vhodné vzdélenosti od kraje
pomoci pilniku udéla vryp. V daném misté pak lze trubici snadno zlomit (viz Obr. 44).
Pfitom je vhodné drzet trubici pfes hadr, aby se omezila pravdépodobnost piipadného
pofezani ostrymi hranami.

Odlomené konce je tieba otavit — trubicka se vlozi do plamene kahanu, a otaci se S ni tak
dlouho, az se hrany natavi a zaobli. Pfi zahfivani je nutné sklo nejprve mirn¢ piredehiat v t€sné
blizkosti plamene, a teprve poté je vlozit pfimo do plamene (obvykle do jeho nejteplejsi
¢asti). Bez ptedchoziho predehiati hrozi nebezpeci, ze se konec trubicky pii rychlém vlozeni
do plamene rozleti na stiipky. Sklo urcené k tepelnému opracovani musi byt dokonale suche.
Podobné jako pii otavovani se postupuje i pii zhotovovdni ampulek. V tomto piipadé se otaci
trubickou v plamenu dostatecné dlouho, aby na konci doslo ke vzniku kapky skla, ktera
uzavie puvodni otvor. Po vychladnuti na laboratorni teplotu pak lze do vzniklé zkumavky
nasypat ¢i nalit produkt. Po jeho dokonalém sklepani (v misté zamysleného zataveni musi byt
sklo cisté) se mize prikro€it k zataveni: do jedné ruky uchopte spodni ¢ast zkumavky, hrdlo
(usti) zkumavky opiete do hrotu pinzety a v plamenu za¢néte prohfivat ¢ast trubice t€sné pod
ustim zkumavky. Pfi tomto prohfivani zkumavkou neustile otacejte, aby sklo zmeéklo
rovnomérng na vsech stranach. Poté, co je sklo tvarné (mirnym tlakem mezi rukou a pinzetou
se trubicka v misté ohfevu ohyba), zkumavku zatavite tim, ze hrdlo zkumavky uchopite do
pinzety a snazite se jej odtrhnout. Tim dojde k vytdhnuti tenké kapilary, ktera se snadno
v plamenu pietavi a uzavie tak zkumavku.

Lamani sklenénych trubicek

4

OOO l

Taveni skla v plamenu kahanu Tahani kapilar
Obr. 44. Prace se sklem.

Pti zhotovovani kapilar je jejich uzavieni nezadouci, proto se postupuje ponckud jinak:
odfiznutou trubi¢ku uchopte za kraje do obou rukou, a jeji stied prohfivejte v nejteplejSim
misté¢ plamene. Poté, co je sklo jiz tvarné (projevi se mj. 1 intenzivnim barvenim plamene),
trubicku vyjméte z plamene, otocte do svislé polohy a stejnomérnym tahem od sebe oba
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konce oddalte (viz Obr. 44). Tim dojde ve stiedni Casti trubi¢ky k vytvofeni kapilary, jejiz
stény jsou rovnomérné silné. Proces vytahovani je tieba udé€lat co nejrychleji, aby nedoslo
k vychladnuti skla. Kapilary se poté nalamou na vhodnou délku a piipadné na jedné strané
zatavi pfiloZzenim k plamenu (zataveni kapildry je jiz nepomérné rychlejsi nez u plvodni
trubicky, protoze mnozstvi roztavované sklenéné hmoty je mnohonasobné mensi). Pozor,
sklo, které bylo roztavené, chladne na teplotu snesitelnou pro lidské télo velmi dlouho.
Sklenéné tllomky a stiipky vzdy peclive uklizejte.

4.22 Prace v mikroméritku

Provedeni reakci v objemech reakénich smési nepfesahujicich 5 ml se oznacuje jako
preparace vV mikrométitku. Pro odmérovani takto malych objemii pouzivanych rozpoustédel
a reaktantil 1ze s uspéchem vyuzit injekcni stiikacky.

Reakce v mikroméfitku se velmi pohodlné provadéji ve vialce. Vialka je mala lahvicka
S nejcasteji Sroubovym uzavérem (vickem). Vicko byva plné nebo s otvorem, do kterého se
muze vlozit septum (pryzova piepazka), pies néz lze pomoci duté jehly ptikapat reaktanty do
uzaviené reak¢ni smési. Aby nedochazelo k natlakovéani obsahu vialky pii pfidavani roztoku
jednotlivych reaktantt, je tfeba septum propichnout dalsi (tenkou) jehlou, Ktera zajisti
vyrovnani tlaku s vnéjs$i atmosférou (Obr. 45).

Pro izolaci produktt ptipravenych v mikrométitku je tieba pouzit patficné malé pomuicky —
malou plastovou fritu a banku s bocni trubici (Obr. 45). Utésnéni filtraéni aparatury se
provadi pomoci provrtané plastové zatky nebo pryZového té€snéni. Suspenze produktu se
dopravi na fritu pomoci plastového kapatka, ze kterého se postupné vypousti filtrovana
suspenze za soucasného piipojeni aparatury na vakuum, aby odsavani bylo plynulé.

_—/
[ |
E1 injekéni
= stfikacka
jehly
vicko se frita
septem
pryzové tésnéni
. nebo provrtana — vakuum
~<— vialka plastova zatka /
0
banka
s bocni
michadlo trubici
Provedeni reakce ve vialce Aparatura pro mikrofiltraci za snizeného tlaku

Obr. 45. Prace v mikroméfitku.
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4.23 Titrace
Titrace je odmérné stanoveni koncentrace latky v roztoku. Koncentrace roztoki se vyjadiuje
pomoci mnoha raznych velicin, jako jsou naptiklad hmotnostni zlomek (hmotnost rozpusténé
latky vztazena na hmotnost roztoku) nebo molalita (latkové mnozstvi rozpusténé latky
vztazené na hmotnost rozpoustédla). V analytické chemii se nejcastéji pouziva molarita (téz
molarni koncentrace, C). Ta se vypocte jako podil latkového mnozstvi n (tj. poctu moll)
rozpu§téné latky a objemu roztoku V (v dm?):
n

€=y
Metodami odmerné (volumetrické, titracni) analyzy, které jsou soucasti kvantitativni
chemické analyzy, jsou studovany koncentrace ¢i stechiometrické poméry reaktantli u reakci
acidobazickych, oxidacné-redukcnich (redoxnich), srdzecich nebo komplexotvornych. Pti
titracich se pridava zbyrety roztok titraéniho cinidla, které stechiometricky reaguje
s titrovanou (stanovovanou) latkou rozpuSténou v titracni nebo Erlenmeyerové barice
(Obr. 46). Konec reakce muze byt zviditelnén barevnou zménou piidaného indikatoru, ktery
reaguje bud’ s prvnim piebytkem piidaného titracniho ¢inidla, nebo se stanovovanou latkou,
ktera se v prubéhu titrace vycerpava. U acidobazickych reakci se pouzivaji acidobazické
indikatory. Nadbytek titracniho ¢inidla — kyseliny nebo baze — prudce zméni pH roztoku. To
se projevi zménou zabarveni indikatoru (organické barvivo, které se chova jako slaba kyselina
¢i baze, a jehoz protonizovana a deprotonizovana forma maji vyrazné rozdilné barvy).
Polo-automatické byrety jsou konstrukéné fesené tak, aby se po jejich naplnéni napustény
objem automaticky zarovnal na rysku ,,0¢ (viz Obr. 10, kapitola 3.1.18). Dopliiovani byrety
se rovnéz déje ,,automaticky* — titraéni roztok se preCerpava pomoci baldénku, kterym se
vytvoii mirny pretlak nad hladinou roztoku v zasobni lahvi a roztok je pak vytlaovan cerpaci
kapilarou do trubice byrety. Pti Cerpani kapaliny je nutné prstem uzaviit dirku v privodni
trubici stlac¢eného plynu, a pii nacerpdni byrety se ptetlak naopak odpusti uvolnénim tohoto
otvoru. Otvor je nutné uvolnit v¢as, jinak muze dojit k vystiiknuti odmérného roztoku ven
Z byrety, coz miiZe byt pii titracich agresivnimi ¢inidly nebezpecné.

.
byreta ?\ﬂ

stojan

*
klema - 3
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/ kohout ¥
titracni l\
banka
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Obr. 46. Aparatury pro titraci.
Pfi vlastni titraci jednou rukou neustale michejte titraéni bankou, a druhou regulujte rychlost

pfidavani titracniho Cinidla z byrety. Odecitani objemu se provadi podobné jako u pipet nebo
pii dopliiovani odmérnych bangk, tj. podle rysky, které se dotyka meniskus titracni kapaliny.
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Pokud spotfeba preroste objem byrety, je tfeba zastavit vypousténi titratniho cCinidla na
posledni kalibrované rysce (nejcastéji 25 nebo 50 ml) a byretu znova doplnit a pokracovat
v titraci. Celkova spotieba pak bude pochopitelné souc¢tem vSech pridanych objemu titracniho
¢inidla. Opakované doplnéni titracniho ¢inidla ale potencialné zatéZzuje méteni vznikem chyby
a je proto vhodné upravit navazky tak, aby spotfeba nepiekrocila celkovy objem byrety.

4.23.1 Priprava roztoku dané koncentrace

Molarni koncentrace je vztaZzena na celkovy objem roztoku, proto nelze rozpoustét danou

latku v pfedem znamém mnozstvi rozpoustédla, ale naopak se rozpoustédlo postupné pridava

az k dosazeni pozadovaného objemu. K tomu slouzi odmeérné barnky. Rozpoustédlo se

dopliiuje po rysku vyznacenou na tizkém hrdle banky.

Jednotkou molarni koncentrace je mol-dm™>, &asto oznadovany jako M. Psani znatky

koncentrace c se také Casto nahrazuje pomoci relativni koncentrace (hodnoty numericky

shodné s koncentraci v mol-dm ™, ale bezrozmémné). Relativni koncentrace je vyjadiena

pomoci hranatych zavorek, do kterych se napiSe vzorec latky, o jejiz koncentraci se jedna,

tedy napt. [NaOH] se pouziva misto zapisu c(NaOH).

Latkové mnozstvi n je rovno podilu hmotnosti latky a jeji molarni hmotnosti M. Pro vypocet

hmotnosti latky nutné k ptiprave jejiho roztoku o koncentraci ¢ a objemu V tedy plati vztah:
m=c-M-V.

Po rozpusténi latky v odmérné barnice a doplnéni banky po rysku je nutné roztok dikladné

promichat — baniku uzaviete Cistou zatkou a n¢kolikrat preklopte. Vzhledem ke tvaru banky je

totiz samovolna difuze mezi hrdlem a télem banky velmi pomala. Odlévani nepromichaného

roztoku byva ¢astym zdrojem chyb (nereprodukovatelnych vysledk).

4.23.2 Stanoveni piesné koncentrace odmérného roztoku

Protoze se obcas k ptipravé odmérnych roztokd pouzivaji nepiili§ dobte definované latky, je
nutné odmérny roztok tzv. faktorizovat — tj. stanovit pfesnou koncentraci titraéniho ¢inidla.
K tomu se vyuziva titrace primdrniho standardu — latky, ktera je pfipravitelna o vysoké
Cistoté (pfipadné i1 snadno Cistitelna napf. rekrystalizaci), relativné stadla a ma velice dobie
definované slozeni (v€etné definovaného stalého poctu krystalovych vod apod.). Napf.
koncentraci hydroxidu sodného (ktery byva na povrchu casto navlhly, nebo pokryty
vrstvickou uhlicitanu) lze stanovit pomoci vybranych kyselych primarnich standardd, jako
jsou napft. hydrogenvinan draselny, hydrogenftalat draselny, tetroxalat draselny, nebo kyselina
Stavelova. Odmérné roztoky kyselin Ize titrovat na bazické primarni standardy, jako jsou
napf. dekahydrat tetraboritanu disodného, hydrogenuhli¢itan draselny nebo uhli¢itan sodny.
Koncentrace odmérného roztoku manganistanu draselného lze stanovit na dobie definovanou
latku schopnou oxidace, napt. na Mohrovu stil (hexahydrat siranu amonno-zeleznatého).

4.24 Elektrolytické procesy

4.24.1 Zadkladni principy elektrolyzy

Nekteré latky, jsou-li rozpusténé ve vhodném (poladrnim) rozpoustédle, disociuji na volné
ionty. Takovéto latky se nazyvaji jako elektrolyty." Typickymi elektrolyty jsou anorganické
soli. Pfi priichodu elektrického proudu roztokem elektrolytu dochazi na elektrodéach, které
zprostiedkovavaji pfivod a odvod proudu, k chemickym zménam. Pri styku s katodou, tj.

! Nazev ,.elektrolyt“ je nékdy pouZivan i pro samotny material, ktery vede elektricky proud na bazi pohyblivych
iontd. Elektrolytem je pak nazyvan roztok soli (nebo jeji tavenina), nikoliv ¢ista stl v pevném skupenstvi. Zazité
souslovi ,roztok elektrolytu pak v tomto pojeti nedava ptilisSny smysl, na druhou stranu to vSak umoziuje
definovat i ,,pevny* elektrolyt jako pevnou fazi s iontovou vodivosti, coz je vyuzivano v materidlovych védach.
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s elektrodou, na niz je zvnéjsiho zdroje privadeén zdaporny ndboj, prijimaji ionty nebo
molekuly elektrony. Chemicky dgj, pti kterém Castice pfijimaji elektrony, Se nazyva redukce,
znamena to, Ze na katodé se ionty nebo molekuly redukuji. Naopak pri styku s anodou, ij.
s elektrodou, z niz je vnéjsim zdrojem zdporny ndboj odebirdan, odevzdavaji molekuly nebo
ionty elektrony. Chemicky déj, pii némz castice elektrony odevzdavaji, se nazyva oxidace,
znamena to, Z¢ na anodé se ionty nebo molekuly oxiduji. Pii elektrolyze tedy k zamyslené
katod¢ ptipojime zadporny pol elektrického zdroje, zatimco k anod¢€ piipojime pol kladn}'/.2
Kvantitativni stranku chemickych pfemén, k nimz na elektrodach a v roztoku vlivem
elektrolyzy dochazi, studoval v letech 1813-1835 Michael Faraday. Sva pozorovani
formuloval v podobé dvou zakoni elektrolyzy:
1. Mnozstvi latky pfeménéné elektrolyzou je imérné proslému nédboji.
2. Mnozstvi riiznych latek preménénd tymz nabojem jsou v poméru chemickych ekvivalentli
téchto latek.
Prvni zakon elektrolyzy je ziejmy. Béhem elektrolyzy projde roztokem naboj Q
(v coulombech, C), ktery je dan souc¢inem proudu | (v ampérech, A) a ¢asu t (v sekundach, s),
t]. Q = | - t. Mnozstvi elektrolyzou pfeménéné latky je tedy pfimo tmérné dob¢ elektrolyzy pti
konstantnim proudu, nebo naopak intenzité proudu pifi konstantni délce elektrolyzy. Tento
zakon lze vyjadtit vztahem:
m=k-1I-t,
kde m je hmotnostni mnozstvi pfeménéné latky a k je konstanta umérnosti.
Druhy zakon vyjadfuje vyznam konstanty k v pfedchozim vztahu. Pii pfeménéni jednoho
molu latky odpovida jeji hmotnost molekulové hmotnosti M, a naboj, ktery je zapotiebi, je
dan souc¢inem néboje jednoho elektronu (e = 1,602177-10° C), poctem elementarnich castic
V jednom molu latky (Na = 6,022142:10° mol™) a poétem vyménénych elektrond pfi dané
reakci, z.
Soucin konstant e - Na &ini 96485 C-mol*. Tento ndboj je oznatovan jako tzv. Faradayova
konstanta, F. Z uvedené definice hodnoty F vyplyva, ze k pfeméné jednoho molu latky je
zapotiebi praveé naboj Q =z - F. Pro hmotnost pireménéné (ptipadné vzniklé, vylouc¢ené apod.)
latky pak plati:
M-It
z-F
Porovnanim s prvnim Faradayovym zékonem je ziejmé, Ze konstanta k v pfedchozim vztahu
ma vyznam hmotnostniho mnozstvi latky, které je vylou¢eno nabojem F (96485 C). Prakticky
se vSak pfi preparativni elektrolyze takto vypoctené hmotnostni mnozstvi produktu vétSinou
neziskd a vytézky byvaji ztetelné nizsi nez 100 % (vlivem mnoha konkurenc¢nich reakcei, ke
kterym obvykle na povrchu elektrod dochdzi).
Elektrolyticka oxidace nebo redukce je v fadé ptipadi velice vyhodnou metodou piipravy
sloucenin, ve kterych je néktery atom v relativné vysokém nebo nizkém oxida¢nim stavu.

m=

4.24.2 Galvanické pokovovani

Galvanické pokovovani je proces, pii kterém se zvodnych roztokd soli vylucuje
stejnosmérnym proudem na katod€ kov v podobé rovnomérného povlaku. Slouzi k ochrané
méné uslechtilych kovi pted korozi nebo chemickymi vlivy, a n€kdy se pouziva i pro zvyseni
estetického vzhledu pokovenych predmétd. Slozeni roztoki pro takové pochody (tzv.
elektrolytovych lazni) je empirické. VétSinou jde o roztoky stalych soli ptislusSného kowvu,
Casto s ptidavkem jiného elektrolytu pro zvySeni elektrické vodivosti. Stejn¢ tak empirické

2 Za zminku stoji, Ze polarita katody a anody je na vystupu z galvanickych &lanki opa&na neZ pii elektrolyze, coz
muze byt nékdy matouci. Podrobny popis elektrochemickych déji je vSak mimo ramec tohoto kurzu, a dalsi
detaily se tak dozvite az béhem piipadného studia fyzikalni chemie.
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jsou pozadavky na podminky (teplotu lazni, dobu pokovovani, napéti atd.). ZvIlastni dilezitost
pro kvalitu ziskaného povrchu ma tzv. proudovad hustota, tj. intenzita proudu vztazena na
jednotku plochy katody.
Jako ptiklad uved'me vodny roztok siranu nikelnatého. Disociace je tu popsana rovnici:

NiSO, Ni** + SO,
Daji-li se do takového roztoku elektrody a vlozi-li se na né elektrické napéti, budou jednotlivé
ionty elektrolytu pfitahovany k opacné nabitym elektrodam. Na katod¢ pak probiha redukce:

Ni** + 2e- ——~ Ni°,

tj. dochazi k vylucovani kovového niklu. Pochody probihajici na anod¢ zaviseji na jejim
materialu. Nejjednodus$im ptipadem je, je-li anoda zhotovena ze stejného kovu, jako je
kation piislusného elektrolytu, v tomto ptipad¢ niklu. Pak je hlavnim pochodem na anodé¢
oxidace:

Ni° - 2e° —— Ni*,
kterou jsou nikelnaté ionty dopliiovany do roztoku. Kvantitativné pro takovy pochod plati
Faradaytv zakon.

4.24.3 Elektrogravimetrie

Elektrogravimetrie je analytickou metodu slouzici ke stanoveni fady kovt. V tomto piipadé je
anoda z vhodného inertniho materialu (nejcastéji z platiny) a kationty tedy nejsou do roztoku
dopliovany. Na katodé dochazi ke kvantitativnimu vylouceni iontd kovu z roztoku.
Podminky pro vylucovéni jednotlivych iontii jsou opét empirické a je tifeba je piesné
dodrzovat. Zvazenim vylouceného povlaku kovu po skonceni elektrolyzy lze zjistit mnozstvi
(potazmo koncentraci) ptislusného iontu kovu v pitvodnim roztoku elektrolytu.

4.25 Méreni absorbance

4.25.1 Absorpcni spektroskopie

Absorpéni spektroskopie v ultrafialové a viditelné oblasti (UV-Vis oblasti) je védni disciplina,
kterd zkouma interakci latky s elektromagnetickym zafenim v rozmezi vinovych délek
200-750 nm. Tuto oblast vinovych délek lze rozdélit na blizkou ultrafialovou ¢ast
(200-400 nm, ,,ultraviolet”, UV) a viditelnou ¢ast spektra (400—750 nm, ,,visible®, Vis). Ve
viditelné oblasti spektra odpovidaji jednotlivé vinové délky rizné barve zateni (viz Obr. 47).

|
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A(nm)

Obr. 47. Zavislost barvy viditelného svétla na vinové délce.

Absorpce zateni v UV-Vis oblasti je spojena s pfechodem molekuly ze zékladniho stavu do
elektronové excitovaného stavu. UV-Vis absorpcni spektrum (zavislost velikosti absorpce na
vinové délce, frekvenci nebo vilnoctu) tedy odrazi elektronovou strukturu molekuly.
Absorpéni spektrum se skladd zpravidla z fady pasi, které se mohou vzajemné piekryvat.
Kazdy pas odpovida jednomu elektronovému piechodu — napt. pfechodliim mezi obsazenymi
LUMO), piechodim mezi neuplné¢ zaplnénymi d orbitaly centralnich atomd/iontt
v komplexnich slouceninach, pfenosu naboje mezi vazebnymi partnery (kovem a ligandem)
apod. Ruzné typy elektronovych ptfechodi mohou byt z kvantové-chemického hlediska
riznym zpisobem povoleny (¢i ¢asteCné zakdzany), a proto se miize velmi podstatné ménit
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pravdépodobnost, s jakou k elektronovému ptfechodu pfi interakci fotonu s elektronem dojde.
To se projevi riznou intenzitou absorpce, a tedy i intenzitou barvy. Pokud latka totiz
absorbuje ve viditelné Casti spektra, je barevnd, a naSemu oku se jeji zabarveni jevi jako
komplementarni (doplitkové) k barvé pohlceného zateni (viz Tab. 1).

Tab. 1. Vztah mezi vinovou délkou pohlceného zafeni a odpovidajicim zabarvenim materialu.

Barva
A (nm) pohlcena komplementarni
400-435 | fialova zlutozelena
435480 | modra zlutd

480-490 | zelenomodra | Oranzova
490-500 | modrozelena | Cervena

500-560 | zelena purpurova
560-580 | Zlutozelena | fialova
580-595 | Zluta modra
595-610 | oranzova zelenomodra
610-750 | Cervena modrozelena

Poloha absorp¢niho pasu se v UV-Vis spektroskopii charakterizuje vlnovou délkou jeho
maxima Amax (udava se v nm), vlnodtem ¥, (udava se vem ), pripadng frekvenci vimax
(udava se v Hz). Mezi témito veli¢inamiv a energii fotonu Egoon plati vztahy:

~ VvV -1
vV=—=1

¢
_ h-c

Etpon=h-v=h-c-V=—1,
kde h je Planckova konstanta (h=6,626069-10"J-s) a ¢ je rychlost svétla ve vakuu
(c = 299792458 m-s ). Pii b&zné pouzivanych jednotkach plati pro piepocet vinové délky A
na vlnodet » vztah vychéazejici z faktu, ze 1 cm = 10" nm:

10’

viem™1) -’
Zména intenzity svétla pii prichodu absorbujicim prostiedim je pfi dané vinové délce A
charakterizovana veli¢inou transmitance, T. Ta vyjadiuje podil svételného toku proslého
vzorkem (@) ku svételnému toku ptivodné dopadajicimu (@y):

A(nm) =

NA)
T = —=,
D
V praxi se vak Casté&ji pouziva veli¢ina nazvana absorbance, A:
A(A) =log DA _ —log T(A).
NA)

Hlavnim diivodem pro Castéj$i pouzivani absorbance je jeji linearni zévislost na koncentraci
absorbujici latky (vyjadifena Lambertovym-Beerovym zakonem, viz kapitola 4.25.2 nize),
coz velmi usnadiiuje analytické aplikace.

K méfeni absorbance (pfip. transmitance) slouzi UV-Vis spektrofotometr (viz kapitola 3.5.9).

4.25.2 Lambertiv-Beernv zdakon
Vztah mezi absorbanci, koncentraci latky ve vzorku a tloustkou absorbujiciho prostiedi
vyjadiuje Lambertiv-Beertiv zékon:®

3V literatuie se b&zné uvadi téz jako Beeriiv-Lambertiiv zakon, Beeriiv zikon, Beeriiv-Lambertiiv-Bougueriiv
zékon atd. Prvni pozorovani vztahu mezi intenzitou zabarveni a tloustkou objektu publikoval v r. 1729 Pierre
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A(L) =&A)-c-|,
kde &(A) je molarni absorpéni (extinkéni) koeficient pii zvolené vinové délce A, ktery je pro
danou latku a danou vlnovou délku konstantou (udavéd se nejcastéji v jednotkach
dm*cm mol™), ¢ je molamni koncentrace absorbujici latky ve vzorku (v mol-dm™) a | je
délka absorbujiciho prostiedi (v cm, v praxi vnitini tloustka kyvety). Hodnoty &(Amax) mohou
snadno indikovat druh (resp. povolenost/zakazanost) daného elektronového prechodu; &(Amax)
se muze pohybovat v hodnotach tadové cca 10'-10° dm®*cm *mol ™. Napt. barevné
organické slouCeniny S konjugovanym (aromatickym) skeletem (napf. acidobazické
indikatory a azobarviva) mivaji extink¢ni koeficient elektronového pfrechodu HOMO-LUMO
cca 10°-10* dm*cm " mol !, b&Zné koordinagni sloudeniny prechodnych kovii (s barevnosti
danou elektronovym piechodem mezi d orbitaly, ktery je kvantové-chemicky zakazany tzv.
Laportovym pravidlem, o némz se vice dozvite ve vyssich ro¢nicich) cca 10'-10% a pokud se
k zdkazu d-d ptrechodu pfipoji jeSt€¢ nutnost zmény spinu elektronu mezi zakladnim
a excitovangm stavem (typicky pii elektronové konfiguraci d°), klesa hodnota &(Amax) Fadove
na 10'-10° dm*cm “mol *. Spinovy zakaz stoji napf. mj. za témé&f bezbarvosti roztoki
manganatych sloucenin.
Platnost Lambertova-Beerova zakona se ovéfuje proméfenim kalibracni krivky, kde se
vynaseji hodnoty zméfené absorbance proti zndmé koncentraci pfipravenych roztoki.
V idealnim piipad¢ se ziské ptimka, kterd prochazi pocatkem soutfadnicového systému:
A=a-c
Nékdy je kalibra¢ni pifimka ponékud posunuta od pocatku, napi. pokud se ke korekci na
»hulovou* absorbanci (viz kapitola 3.5.9) pouzije jina kyveta nez pro vlastni méteni, nebo
kdyz méfeny roztok obsahuje i jiné absorbujici slozky, které nebyly pfitomné v roztoku
,blanku®. Pak je nutné zavislost absorbance na koncentraci korigovat o konstantni ¢len:
A=a-c+b
Dale dochazi k odchylkam od linearni zavislosti pfi vysokych koncentracich. Naopak, plati-li
Lamberttv-Beertv zakon (tj. zavislost naméfené absorbance na koncentraci zjistované latky
je linearni), muzete Koncentraci absorbujici latky snadno stanovit spektrofotometricky pomoci
zmétené absorbance. V idedlnim piipadé tedy plati:

c=A/a,
Vv piipad¢ s rozdilnou kvalitou pozadi mezi ,,blankem* a méfenym vzorkem pak:
A—-b
c= :
a

Bouguer. Jeho praci rozvinul Johann Heinrich Lambert (publikovano v r. 1760) a zakladni tezi o pfimé uméie
mezi absorpci a mnozstvim latky publikoval August Beer v r. 1852,
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5. Navody k provadénym uloham

5.1 Uloha 1 — Krystalizace

Ukoly

1. Prekrystalizujte vzorek acetanilidu z horké vody.

2. Prekrystalizujte vzorek acetanilidu z horkého toluenu.

3. Prekrystalizujte vzorek pentahydratu siranu méd’natého (modré skalice) srazenim vodného
roztoku ethanolem.

©/H\H/CH3
(0]

acetanilid

Teoreticky uvod k uloze
Zahrivani

Popis této techniky viz kapitola 4.7.

Krystalizace
Popis raznych technik viz kapitola 4.10.

Filtrace a odsavani

Popis téchto technik viz kapitola 4.12.

Upozornéni k bezpecnosti prace
Pouzivana organicka rozpoustédla (ethanol a toluen) jsou velmi horlava, pracujte s nimi
Vv bezpecné vzdalenosti od plamene.

Postup

Rekrystalizace acetanilidu z horké vody

Na predvazkach odvazte 2,00 g surového acetanilidu a suspendujte jej ve 250ml
Erlenmeyerové banice v 70 ml destilované vody. Pfidejte magnetické michadlo. Banku
postavte na topnou michacku a do hrdla vlozte sklenénou ndlevku, kterd bude slouzit jako
vzdusny chladi¢ a sniZi odpar vody ze smési. Nélevka se zaroven se piedehieje, a pii filtraci
nebude dochazet k jejimu zacpavani vykrystalizovanym acetanilidem. Za michani zahtejte
smés K varu a kratce (cca 2 min) povaite. Horkou smés prefiltrujte ptes skladany papirovy
filtr vloZzeny do piedehtaté nalevky do Cisté a suché 100ml Erlenmeyerovy banky. Horkou
bariku drzte ptes hadiik nebo ji upnéte do klemy. Pokud dojde k vykrystalizovani acetanilidu
uz na filtratnim papite, prelijte suspenzi zpét do 250ml Erlenmeyerovy baiiky a po piidani
malého mnozstvi vody smés zahtejte k varu a po rozpusténi acetanilidu dokoncete filtraci.
Baiiku s filtratem uzaviete plastovou zatkou® a ochlad’te v umyvadle pod proudem studené
vody. Smés ponechejte stat 20 min v lednici pro dokonceni krystalizace. Produkt poté odsajte
na frit€. Pokud vdm zbyvaji v bance krystaly produktu, které se vam nepodafilo pfenést na
fritu, vyplachnéte je pomoci mate¢ného louhu (filtratu) prelitého z jimaci banky. Produkt na

* Pii chlazeni uzavienych bangk/aparatur dochézi pochopitelné ke vzniku podtlaku, ktery mize vést
v extrémnich pfipadech pii pouziti Erlenmeyerovy baiiky az k implozi (zv1asté u velkych banék s velkou rovnou
plochou). Aparatura se po vychlazeni navic obtizné otevird. Proto je vhodné baiiku beéhem chlazeni obcas oteviit
k vyrovnani tlaku, pfipadné k uzavieni nepouzivat piili§ dobie t€snici zatku.
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frit¢ promyjte malym mnozstvim studené vody (cca 10 ml, stficku s vodou vychladte
Vv lednici) a prosavejte po dobu 5 min vzduchem. Pomoci kopistky pieved’te produkt do
pfedem zvazené vazenky bez vicka (nebo nizké kadinky), vazenku vlozte do vakuového
exsikatoru a produkt dosuste ve vakuu (cca 15 min). Zjistéte hmotnost acetanilidu.

Rekrystalizace acetanilidu z horkého toluenu

Vzhledem Kk tomu, ze budete pouzivat té€kavé toxické organické rozpoustédlo, provadéjte
veskerou praci v digestofi.

Do 25ml slzovité baiky odvazte na predvazkach 1,00 g surového acetanilidu (pouzijte
plastovou nasypku, abyste neznecistili zabrus banky). Do baiky vlozte magnetické michadlo
a banku upevnéte do klemy pfipnuté ke stojanu. Sestavte aparaturu pro zahfivani pod zpétnym
chladi¢em (viz Obr. 27). Chladicem pfidejte pomoci injekéni stiikacky s jehlou 10 ml toluenu
a smés zahfivejte na olejové lazni k varu. Aparaturu vysuite z lazné, sundejte chladi¢, klemu
s baitkou uvolnéte z kiizové svorky (klema vadm bude slouzit jako rukojet) a smés zahorka
prefiltrujte pfes smotek vaty velikosti hrasku vlozeny v malé nalevce do Cisté a suché 25ml
Erlenmeyerovy baiiky. Baiiku uzaviete plastovou zatkou (viz pozn.* na predchozi strance)
a po zchladnuti na mirné zvySenou teplotu ponechejte stat 15 min v mrazaku pro dokonceni
krystalizace. Produkt poté odsajte v digestofi na malé frit¢ (aparatura: frita + konicka pryz +
sklenény nastavec + barika), promyjte 2 ml toluenu (toluen odméite pomoci injekéni stiikacky
s jehlou) a vysuste prosavanim vzduchu po dobu 5 min. Pomoci kopistky pieved’te produkt do
pfedem zvazené vazenky bez vicka (ptipadné malé kadinky), vazenku vlozte do vakuového
exsikatoru a produkt dosuste ve vakuu (cca 15 min). Zjistéte hmotnost acetanilidu.

Rekrystalizace pentahydrdtu siranu médnatého srazenim vodného roztoku ethanolem

Vzorek 3,00 g surového pentahydratu siranu médnatého (modré skalice) odvazeny na
piedvazkach rozetiete v tieci misce. Rozetfenim vzorku na jemné castecky urychlite jeho
rozpousténi — pii rozpousténi velkych krystald ma c¢lovék tendenci pfidavat rozpoustédlo
prili§ rychle, coz obvykle vede k pfidavku vétsiho mnoZstvi rozpoustédla, nez je nezbytné
nutné, a vysledny roztok je pak pfili§ zfedény. Rozetifenou modrou skalici ptesypejte do
100ml kadinky a za michani krouzivym pohybem rozpustte ve vodé na nasyceny roztok
(vodu ptidavejte postupné ze stiicky). Pridejte 1 kapku 10% kyseliny sirové, 1 1zicku
aktivniho uhli a smé&s promichejte. Roztok prefiltrujte ptes skladany filtrani papir do Cisté a
suché 400ml kadinky. Ze ziskaného ¢irého filtratu srazejte produkt pomalym piidavanim
ethanolu ze stficky; smési neustale michejte. Ethanol pfidavejte, dokud nebude mate¢ny louh
(po usazeni krystalii produktu) zcela bezbarvy. SraZeninu odsajte na frité, promyjte ethanolem
a vysuste prosavanim vzduchu po dobu 5 min. Produkt rozprostiete na piedem zvazené
hodinové sklo a po uschnuti zvazte; pied zvaZenim se Cichem ujistéte, ze se vSechen ethanol
jiz odpafil.

PoZadavky k uznani ulohy

Precisténé zvazené preparaty. (Vytézek v pravém smyslu slova nelze urcit, protoze nevime,
jaky je obsah Cisté latky ve vychozi smési.)

Protokol o provedené uloze.
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5.2 Uloha 2 — Izolace glycinu a identifikace neznamé aminoKyseliny

Ukoly

1. Z hydrochloridu glycinu izolujte pomoci chromatografie na iontoménici volny glycin ve
formé zwitteriontu.

2. Pomoci srovnavaci tenkovrstevné chromatografie (TLC) identifikujte ptfedlozeny vzorek
aminokyseliny.

Teoreticky uvod k uloze
Prace s rotacni vakuovou odparkou
Popis pfistroje viz kapitola 3.5.6, popis prace s odparkou viz kapitola 4.9.

Srazent pridavkem Spatného rozpoustédla
Popis této techniky viz kapitola 4.10.1.

Odsavani na frite
Popis této techniky viz kapitola 4.12.2.

Chromatografie na ionexu

V nasledujici uloze budete izolovat ¢isty glycin ve formé tzv. zwitteriontu (vnitrniho iontu,
betainu), "NH3CH,CO,. Vstupnim materidlem  bude  hydrochlorid  glycinu
[NH3CH,CO,H]CI. K separaci pouZijete silny kationtovy iontoméni¢ Vv tzv. H'-cyklu (viz
kapitola 4.16.3). Jedna se o polymer se zabudovanymi silné kyselymi sulfonovymi skupinami
(-SO3H).
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@%ﬂ'} [NH,CH,CO,HICI na kolonu amoniaku
Obr. 48. Schematické znazornéni oddéleni glycinu z jeho hydrochloridu.

V hydrochloridu glycinu jsou protonizované jak aminoskupina, tak i karboxylova skupina,
a glycin je tedy celkové v podobé kationtu [NH3sCH,CO,H]". Jeho protiiontem je chloridovy
anion CI". Po naliti roztoku hydrochloridu glycinu na sloupec ionexu dojde k vymeéné protonu
sulfonové skupiny za kation aminokyseliny, a uvolnéna kyselina chlorovodikova vytece pfi
vyplachovani vodou, zatimco glycin setrva navazan na ionexu (Obr. 48). K uvolnéni glycinu
Z ionexu pouZzijete zfedény roztok amoniaku, ktery zneutralizuje zbyvajici sulfonové skupiny
iontom¢nice a svym nadbytkem vytésni navazany glycin, ktery vytece ve formé& amonné soli
(NH4)"[NH,CH,CO,] . Opakovanym odpaienim eluatu pak odstranite tékavy amoniak
a vyslednou aminokyselinu izolujete srazenim vodného roztoku acetonem a odsatim na frité.
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Amonné ionty, které zlstaly navdzané na ionexu, vyplachnete nadbytkem kyseliny
chlorovodikové, a ionex nakonec vyplachnete vodou do neutralni reakce vytékajici kapaliny —
ionex se tim tzv. zregeneruje.

Podoby, ve kterych se béhem celého procesu vyskytuje glycin, jsou naznaceny na
nasledujicim schématu:

. o . . (0] L . O
ionex, eluce vodou ionex, eluce amoniakem odpareni amoniaku 2\/ _ 2\/
—_— —_— —_— =
HsN*  OH —Hal HN*  OH HN O +
cr ionex—SO3~ NH,*
hydrochlorid glycinu glycin zachyceny na ionexu amonna sl glycinu uvolnéna z ionexu volny glycin
[NH3CH,CO,H]* CI- [NH3CH,CO,H]* “03S—polymer NH,* [NH,CH,CO,]~ (zwitterion)

Pti préci dbejte na to, aby nedoslo k vyschnuti zrn iontoménice — pfi skladovani je tieba, aby
nad sloupcem iontomeénice byl vzdy jesté sloupec kapaliny. Pti pfidavani mobilni faze po
malych davkéach pak nechejte kapalinu pravé vsaknout, a ihned ptidejte novou porci, aby
nedochézelo k poklesu hladiny pod tGroven ionexové néplné.

Délent latek na chromatografické desticce

Popis pouzivané techniky viz kapitola 4.16.2. Pro TLC analyzu vyuZijete chromatografické
desticky se silikagelem (vysuSenym amorfnim a poréznim polymerem kyseliny kiemicité,
SiO,, sc¢etnymi —OH skupinami na povrchu). Povrch silikagelovych castic je proto
principidlné polarni, velmi hydrofilni, a méd kyselou povahu. Z tohoto divodu ma velkou
afinitu k polarnim slouc¢eninam, zvlasté¢ k aminim (a obecné k latkaim kationtové povahy).
Aminokyseliny se tak na povrch silikagelu vazou velmi pevné, a aby se pohybovaly ve
vzlinajici mobilni fazi, musi byt mobilni faze také velmi polarni — bud’ kysela (aby
konkurovala povrchovym —OH skupindm pfitomnym na silikagelu), nebo bazickd (aby baze
obsazena v mobilni fazi byla schopna vytésnit adsorbovanou chromatografovanou latku
z povrchu silikagelu). V tomto ptipadé pouzijete mobilni fazi obsahujici amoniak. Plati, ze
¢im vyssi je polarita chromatografované latky, tim méné se tato latka pohybuje. A naopak,
pfitomnost hydrofobni skupiny v molekule snizuje celkovou polaritu (a znesnadiiuje interakci
chromatografované latky s povrchem silikagelu) a takovéto slouceniny pii chromatografii
putuji rychleji.

K vizualizaci aminokyselin na chromatografické desticce pouzijete roztok ninhydrinu.
Ninhydrin je ¢inidlo selektivné reagujici s aminoskupinami za vzniku intenzivniho fialového
zabarveni podle schématu:

(0]
OH
+ HNR ——mMm
OH
e} O O
ninhydrin fialové barvivo

(Ruhemannuv purpur)

Aplikace detek¢niho ¢inidla se provadi nejpohodInégji pomoci rozstiikovace a k vlastni detekci
dojde pii mirném zahtati desticky (v proudu teplého vzduchu z horkovzdusné pistole). Pred
detekci je tfeba dokonale odstranit zbytky mobilni faze obsahujici amoniak, ktery poskytuje
S ninhydrinem téZ pozitivni reakci a rusil by vyvolani. Proto je nutné mobilni fazi dobie
odpafrit nad horkovzdu$nou pistoli. Ninhydrin je latka mirné toxickd a drazdiva, proto pfi
praci pouzivejte rukavice a chromatografickou desticku pii vyvolavani drzte pomoci pinzety,

jinak hrozi, Ze experimentalné ovétite také pifitomnost aminokyselin v proteinech tvoficich
vasi kuzi. Nastiikani detekéniho roztoku se velmi prakticky provadi v diezu, kde mizete
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zbytky detek¢niho ¢inidla rovnou splachnout do odpadu.

Postup

Izolace glycinu

Piipravte si sloupec silného kationtového iontoméni¢e do H'-cyklu: kolonu s 25 ml silného
kationtového iontoménice promyjte 25 ml 10% HCI a poté vodou do neutrdlni reakce
vytékajici kapaliny (kontrola pH-papirkem — maly utrzek pH-papirku pomoci pinzety
namocte do vytékajici kapaliny, a jeho zbarveni porovnejte s barevnou $kalou na etiketé na
krabi¢ce; pouzit¢ pH-papirky neodkladejte na plochu digestoie, aby vytékajici barvivo
neznecistilo pracoviste, ale pouzijte hodinové sklo nebo na papir). Pfi promyvani kyselinou je
tiecba udrzovat relativné pomalou rychlost prutoku (cca 1 kapku za 15s), aby se na
heterogennim rozhrani ionex/kapalina stihala ustavovat rovnovaha. Promyvani vodou lze
provadét rychleji. Novou porci vody dolévejte az po uplném vsaknuti piedchozi davky, aby
nedochazelo k neustalému rozied’ovani roztoku kyseliny nad sloupcem ionexu — vymyvani do
neutrality by pak trvalo zbytecné dlouho.

Navazku hydrochloridu glycinu (1,00 g) rozpust'te v cca 10 ml vody. Roztok pieneste pomoci
kapatka na sloupec iontoménice. Opatrnym otevienim kohoutu kolony nastavte pomaly
pritok (cca 1 kapku za 2 s) a po vsaknuti naneseného roztoku promyjte sloupec vodou do
neutrality vytékajici kapaliny (odstranéni chlorovodiku; eluat jimejte do kadinky nebo
Erlenmeyerovy baiiky, pH vytékajici kapaliny obc¢as kontrolujte malymi kousky pH-papirku).
Zpocatku dolévejte vodu po malych davkach pomoci stficky tak, abyste splachli vnitini stény
kolony, a dalsi porci vody dolijte vzdy az po vsaknuti pfedchozi davky. Prvnich nékolik
davek nechejte protékat pomalym priitokem, a poté pritok zvySte na maximum otevienim
kohoutu kolony naplno. Poté eluujte glycin pomoci 100 ml 5% NH;OH do 250ml kulaté
banky. | v tomto pifipad¢ zpocatku ptridavejte roztok amoniaku po malych davkach, a novou
porci elu¢niho ¢inidla dolévejte az po Gplném vsaknuti predchozi davky, abyste omezili difazi
uvolnéné aminokyseliny do sloupce mobilni faze nad iontoméniCem. Eluat odpaite na
vakuové odparce do sucha, odparek rozpustte v malém mnozstvi vody a znovu odpaite. Tim
odstranite piebyteény amoniak.

Kolonu promyjte vodou (vyplachnuti zbylého roztoku c¢pavku z prostoru mezi zrny
iontoménice) a regenerujte do H'-cyklu promytim 25 ml 10% HCI a poté vodou do neutrality.
Béhem promyvani kolony a odpafovani eluatu proved’te identifikaci nezndmé aminokyseliny
— viz niZe (nanaseni vzorku, vyvijeni desti¢ky, detekce apod., viz kapitola 4.16.2).

Odparek rozpust'te ptimo v baiice v minimdlnim mnozstvi vody. Do kadinky odméite 80 ml
acetonu a roztok izolovaného glycinu pieneste pomoci plastového kapatka z barnky
a nakapejte jej do kadinky s acetonem. Produkt odsajte na frit€, promyjte acetonem a vysuste
kratkym prosatim vzduchu. Produkt zvazte a spocitejte vytézek izolace.

Identifikace neznamé aminokyseliny

Pomoci TLC na silikagelu urcete, o jakou aminokyselinu se jednd. Jako vzorky naneste na
TLC desti¢ku vedle sebe standardy jednotlivych aminokyselin — glycinu, valinu, fenylalaninu
a lysinu, a neznamy vzorek.

CH, O o o
(0] HoN
2 OH HN H HN - H HN H
glycin valin fenylalanin lysin

Pro nanaseni jednotlivych standardi na TLC desticku pouzivejte patficné pipetovaci Spicky,
které jsou vlozené v lahvickach sroztoky standardd, a dbejte, aby nedoslo ke vzajemné
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kontaminaci. Pro naneseni neznamého vzorku pouzijte ¢istou a suchou pipetovaci $picku. Pii
vyndavani $picky z lahvicky se standardem pouzivejte Cistou pinzetu, nikoliv napf. kapatko.
Ve Spickach je kapilarni elevaci nasato dostatecné mnozstvi vzorku, neni tedy tfeba nasavat
roztok pipetou ani kapatkem. Potfebné mnozstvi kapaliny ve Spi¢ce odpovida vySce hladiny
cca 1-2 mm. Nanasené vzorky by po vsadknuti do vrstvy sorbentu mély vytvofit skvrnu
o pruméru cca 2-3mm, ne vice. Jako mobilni fazi pouzijte = smes
EtOH:konc. NH4,OH:H,0 = 150:6:1, detekujte roztokem ninhydrinu. Pfed detekci je ti‘eba
pomoci horkovzdu$né pistole dokonale odstranit zbytky mobilni faze obsahujici
amoniak. Pii detekei si v§imejte i pfipadnych riznych barev/odstint vybarvovanych skvrn.

PoZadavky k uzndni ulohy

Zvézeny Cisty suchy preparat S vypoctenym vytézkem izolace.

Chromatograficka destiCka ukazujici identifikaci neznamé aminokyseliny a vypocitané
hodnoty reten¢niho faktoru jednotlivych aminokyselin pouzitych jako srovnavaci standardy.
Protokol o provedené uloze.
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5.3 Uloha 3 — Identifikace a stanoveni koncentrace organické kyseliny

Ukoly

1. Piipravte zasobni roztok hydroxidu sodného a pomoci titrace primarniho standardu —
dihydratu kyseliny stavelové — stanovte jeho pfesnou koncentraci.

2. Pomoci acidobazické titrace s vizualni detekci bodu ekvivalence stanovte celkovou
koncentraci protont v roztoku neznamé organické kyseliny.

3. Pomoci potenciometrické titrace stanovte disocia¢ni konstantu pKa; nebo pKa, piedlozené
organické kyseliny. Podle zjisténé hodnoty pKa identifikujte, jaka kyselina je pfitomna ve
vzorku, a urCete jeji koncentraci.

Teoreticky uvod k uloze

Prace s pH-metrem

Popis pH-metru a prace snim naleznete v kapitole 3.5.5, princip pfislusného méteni
v kapitole 4.6. Detailni navod pro pouziti pH-metru naleznete na pracovnim misté.

Acidobazicka titrace

Pti acidobazické titraci se urCuje mnozstvi kyseliny pfitomné ve vzorku pomoci titrace
odmérnym roztokem bdze (alkalimetrie), nebo se naopak zjiStuje mnozstvi bdze titraci
odmérnym roztokem kyseliny (acidimetrie). V této tloze pijde o alkalimetrické stanoveni
koncentrace nezndmé organické kyseliny S vyuzitim fenolftaleinu jako acidobazického
indikatoru.

Acidobazickym indikatorem je obecné latka, ktera se chova jako kyselina nebo baze (tj.
béhem titrace se protonizuje ¢i deprotonizuje), a jejiz rizné (de)protonizované formy maji
riznou barvu. V piipad¢ titrace (obecné slabé) organické kyseliny silnym alkalickym
hydroxidem leZi bod ekvivalence® v mirn& bazickém prostiedi, a proto jako indikator
pouzijete fenolftalein, ktery vykazuje barevnou zménu pii pH = 8,5-10. V piipadé
fenolftaleinu maji formy vyskytujici se v kyselém a Vv bazickém prostiedi strukturu
znazornénou na nasledujicim schématu:

HO
o] o
Q7™ O
©/ +2OH" X
W\ _—
\ —2H,0 co,”
’ ¢
o]

bezbarva forma fialova forma
Dalsi podrobnosti o provadéni titraci viz kapitola 4.23.

Stanoveni presné koncentrace zasobniho roztoku
Pfi stanoveni koncentrace (viz kapitola 4.23.2) roztoku NaOH na kyselinu $tavelovou
dochazi k neutraliza¢ni reakci:

(CO,H), + 2NaOH —— (COzNa),; + 2 H,0.
Po spotiebovani veSkeré kyseliny Stavelové pak prvni prebytek hydroxidu prudce zvysi
hodnotu pH a titrovana smés diky pfidanému acidobazickému indikatoru fenolftaleinu, ktery

® V bod¢ ekvivalence se rovna latkové mnozstvi kyseliny latkovému mnoZstvi baze, tj. formaln& se jedna
o vodny roztok soli. Nutné vSak neplati, Ze je roztok v bodé ekvivalence neutralni (pH nemusi byt rovno 7),
nebot’ vlivem hydrolyzy kationtu &i aniontu se nemusi vzajemné rovnat koncentrace H;O" a OH™ ionti.
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reaguje na zménu pH, zméni barvu z bezbarvé do Cervenofialové. Vzhledem ke stechiometrii
reakce plati v bod¢ ekvivalence, ze latkové mnozstvi spotfebovaného hydroxidu je vuci
latkovému mnozstvi kyseliny $tavelové dvojnasobné, n(NaOH) = 2n{(CO,H),}.
ProtoZze navazku Kyseliny $tavelové budete znat a pouzity objem hydroxidu [spotiebu
V(NaOH)] odectete na byreté, mizete snadno spocitat molarni koncentraci hydroxidu
sodného podle vztahu:

c(NaOH) = 2n{(CO,H),} _ 2m{(CO,H),} _ 2m{(CO,H),} .
V(NaOH) M{(CO,H),}-V(NaOH) 126,07 g-mol~1-V(NaOH)
Kyselinu $tavelovou budete pouzivat ve formé¢ jejiho dihydratu, a proto je v pfedchozi rovnici
dosazena jiz odpovidajici molarni hmotnost. Vzhledem k pouzivané jednotce koncentrace
mol-dm je nutné pied dosazenim do piedchoziho vzorce prevést objem na jednotky dm®.

Acidobazické rovnovahy
Arrheniovy (a Brenstedovy) kyseliny ve vodném roztoku podléhaji disociaci podle rovnice:
HA + H;O H:0" + A”
(zkracen& téz HA H" + A).
Pro danou rovnovéaznou reakci lze definovat odpovidajici disociacni konstantu Ka:
kochimy  ETA)
* [HA]
Obecné lze definovat disociacni konstantu pro libovolny n-ty stupeit m-sytné kyseliny HnA
jako:

[H*] - [Hp AP0
[H,ACm=™"]

Hodnoty disociac¢nich konstant mohou byt rizného tadu, a proto se z praktického hlediska
udavaji a tabeluji v podobé svych zapornych dekadickych logaritmt, —logKa = pKa. Pokud je
kyselina ve vodném roztoku témét zcela disociovana, tj. rovnovaha ve vyse uvedené rovnici
je vyznamné posunuta ve prospéch produkti H® a A", je nahledem na definici disocia¢ni
konstanty ziejmé, ze hodnota Ka>>1, a hodnota pKa je tudiz zaporna. K nejsilngjsim
kyselinam patifi HClIO4 a HI, které maji pKa=—10. Oproti tomu kyseliny, které jsou
disociovany jen v malé mife — tj. vySe uvedend rovnovaha je posunuta ve prospéch
nedisociované formy HA, maji Ka<<1, a hodnota jejich pKa je kladna. Vzhledem
k mnozstvi existujicich kyselin je $kala hodnot pKa plynuld. Kyseliny s pKa <2 se oznacuji
jako silné, kyseliny s pKa V rozmezi 2—4 jako stiedné silné, v rozmezi pKa = 4-9 jako slabé,

cv v

Ka(H, A7) =

vice je tedy dand kyselina ve vodném roztoku disociovana.
Zlogaritmovanim vztahu pro disocia¢ni konstantu ziskame vztah:
logKa(HA) = log[H'] + log[A] — log[HA],

[A7]
[HA]'
Dany vztah se oznacuje jako Hendersonova-Hasselbalchova rovnice a nachazi Siroké
uplatnéni v analytické chemii. Je zfejmé, Zze pokud se koncentrace disociované
a nedisociované formy kyseliny rovnaji, jejich podil je roven jedné, a logaritmicky clen
Z ptedchozi rovnice je roven nule. Potom plati, ze pH = pKa.
Organické kyseliny typicky patii mezi kyseliny slabé. V takovém piipad¢ lze koncentraci
disociované formy A vzniklé pfimou disociaci HA oproti koncentraci nedisociované formy
HA zcela zanedbat. Pfi postupném piidavani baze do roztoku HA je tak generovana castice
A" pouze v takovém mnozstvi, kolik bylo ptidano baze, podle rovnice:

HA + OH H,O + A,

atedy

pH = pK, + log
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tj. [A] =[OH]. Podminka [HA] = [A] je tedy splnéna v piipadé, kdy je k roztoku kyseliny
HA pridana pfesné polovina roztoku baze nutné K celkové neutralizaci (polovina kyseliny je
tedy zneutralizovana na stl A , a druha polovina zistava v podobé HA). Pro slabé kyseliny
(a pozor, pouze! pro slabé kyseliny) pak plati:
pKa = pH pfi spotiebé Y4V(ekv.).

Typicky prubéh alkalimetrické titrace slabé kyseliny je ukazan na Obr.49. Pokud je
k roztoku slabé kyseliny pfidavana baze, dochazi k postupné neutralizaci a pH roztoku se
zvySuje jen zvolna. Adekvatné tomu se postupné zvysuje koncentrace A . Tato oblast titra¢ni
kiivky se oznacuje jako oblast pufracni — rozpusténa latka pufruje (tlumi) — tzn. s ptfidavkem
titracniho ¢inidla (obecné kyseliny nebo baze) se pH smési méni jen nepatrné. V oblasti
kolem bodu ekvivalence — tj. bodu, kde pfidané latkové mnozstvi baze odpovida
predlozenému latkovému mnozstvi kyseliny — se smérnice titracni kiivky vyznamné zvysuje,
a Vv oblasti velkého nadbytku baze se pH opét méni jen zvolna. Podle vztahu odvozeného vyse
plati, Zze pH Vv poloviné spotieby baze nutné Kk celkové neutralizaci odpovida hodnoté pKa.
Proto Ize v pfipadé jednosytné slabé kyseliny odeéist hodnotu jejiho pKa pfimo z titra¢ni
ktivky jako hodnotu pH v bodé odpovidajicim poloviné spotieby k neutralizaci (tj. v poloviné
objemu vzhledem k bodu ekvivalence). Z Obr. 49 je taktéz ziejmé, Ze nejmensi smérnici ma
titracni kiivka v oblasti (a tedy nejvétsi pufracni kapacitu ma roztok) s hodnotou pH blizkou
hodnoté pKa. Ve vypocteném distribu¢nim diagramu je dale vidét, ze pii pH = pKa Si jsou
koncentrace HA a A” rovny.
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Obr. 49. Titraéni kiivka titrace slabé jednosytné kyseliny HA silnou zasadou (nahote), a distribuce ¢astic HA
a A" v zavislosti na pH (dole). Obrazky v levém sloupci byly nasimulovany pro hodnotu pKa = 3,3, obrazky
vpravo pro hodnotu pKa = 5,7. Pro simulaci titra¢nich ktivek byly pouzity c(HA) = 0,1 M a V(HA) = 10 ml,

titraénim ¢inidlem byl roztok NaOH o koncentraci 0,1 M. K ekvivalenci tedy dochazi pfi ptidavku 10 ml
odmérného roztoku.

Pii titraci vicesytné kyseliny je situace mirn€¢ komplikovangjsi. S hodnotou pKa; nejprve

dochézi k neutralizaci (odstépovani) prvniho protonu z elektroneutralni molekuly kyseliny,
poté s hodnotou pKa, dochazi k odstépeni druhého protonu, tieti proton se odstépuje s pKas
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atd. Obecné plati, ze: pKar < pKaz < pKas ..., nebot’ druhy proton je navazan na jednomocny
anion, a je tedy ke zbytku kyseliny elektrostaticky pfitahovan vice nez prvni proton, ktery je
vazan v elektroneutralni molekule. Stejné tak je tieti proton poutan silnéjsi elektrostatickou
interakci, nez byl poutdn druhy proton atd. Jelikoz pKan odpovida pH, pfi kterém je dany
disociacni stupenn disociovan/zneutralizovan piesné z poloviny, je zjevné, ze k odStépeni
druhého protonu nutné dochazi az pii vyssim pH nez k odstépeni prvniho protonu atd. Pokud
je rozdil mezi pKa sousednich disociacnich stupna dostatecny, na titrani kiivce se objevi
postupné ekvivalence v podob¢ vin, jak je ukazano na Obr.50. Postupna deprotonizace
molekuly dvojsytné kyseliny se zvySujicim se pH je zjevna i z méniciho se zastoupeni Castic
ukazaném v distribu¢nim diagramu na Obr. 50.
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Obr. 50. Titra¢ni ktivka titrace slabé dvojsytné kyseliny H,A silnou zasadou (vlevo), a distribuce ¢astic HpA,
HA™ a A% v zavislosti na pH (vpravo). Obrazky byly nasimulovany pro hodnoty pKa; = 3,3 a pKa, = 5,7. Pro
simulaci titraéni kiivky byly pouzity ¢(H,A) = 0,05 M a V(H,A) = 10 ml, titraénim ¢inidlem byl roztok NaOH
0 koncentraci 0,1 M. Pii ptidavku 5 ml je tedy dosazeno zneutralizovani H,A na HA", a pfi piidavku 10 ml
dochazi k celkové neutralizaci za vzniku AZ",

Z hlediska Brenstedovy teorie kyselin a zésad lze i na protonizované baze HB" nahlizet
formalné jako na kyseliny. Proto Ize definovat disociacni konstanty i pro latky bazické.
Odpovidajici rovnovaznou reakci je pak:

HB* —— H" + B,
a disociacni konstanta je dana vztahem:

+ _ [H']-[B]

K,(HB*) = B

Postup

Priprava odmérného roztoku hydroxidu sodného

Pfipravte 250 ml roztoku hydroxidu sodného o koncentraci pfiblizng 0,1 mol-dm™ (viz
kapitola 4.23.1): vypocitejte odpovidajici mnozstvi hydroxidu a odvazte jej na predvazkach
do kadinky. Odvazeny hydroxid rozpust'te v <50 ml vody a roztok ptelijte do 250ml odmeérné
banky. Banku doplite destilovanou vodou po rysku, zazatkujte a obsah dikladné
promichejte nékolikandsobnym pieklopenim baiiky.

Stanoveni presné koncentrace odmeérného roztoku hydroxidu

Na lodigce piesné odvazte asi 0,1 g dihydrétu kyseliny §tavelové (M = 126,07 g-mol ). Obrat
»presné ... asi“ mini piiblizné tuto hodnotu, ale s maximalni moznou pfesnosti — v tomto
ptipad¢ tedy dihydrat kyseliny $tavelové vazte na analytickych vahach s piesnosti na
desetitisicinu gramu. OdvéZenou kyselinu sklepnéte do titracni banky a zbytky peclivé
splachnéte proudem destilované vody ze stficky — tim jste navazku kvantitativné prevedli do
titraéni banky. Navéazku rozpustte v cca 50 ml destilované vody a pfidejte nékolik kapek

80



roztoku fenolftaleinu.

Ptipravenym odmérnym roztokem hydroxidu napliite byretu (roztok nalévejte do byrety
pomoci malé nalevky a pomalu tak, aby nedochdzelo k vytvotfeni vzduchovych bublin na
vhitinich sténach byrety; pod byretou méjte postavenu kadinku). Nalevku po doliti byrety
vyndejte (ptipadné dodate¢né kapky uképnuté ze stonku nalevky do byrety by vam zkreslily
vlastni stanoveni objemu) a poté hladinu titracniho ¢inidla opatrné odpust'te na nulu (tak aby
se meniskus kapaliny dotykal rysky oznacené nulou, viz kapitola 4.3). Titrujte navazku
kyseliny v titra¢ni bafice do prvniho trvalého fialového zbarveni smési. Zpocatku se bude
smés zabarvena v misté dopadu titraéniho ¢inidla do bariky rychle odbarvovat, a béhem titrace
se toto odbarvovani zpomali. Proto ke konci ptidavejte titratni roztok po kapkach za
soucasného intenzivniho michani. Tésné pfed koncem titrace (kdyz uz je odbarvovani smési
velmi pomalé) splachnéte kapky ulpé€lé na sténach titracni banky vodou ze stfi¢ky. V idealnim
ptipad¢ se obsah bariky trvale zabarvi po piidavku jediné kapky titraéniho ¢inidla. Odectéte
spotiebu titracniho ¢inidla a spocitejte koncentraci hydroxidu. Stanoveni koncentrace
proved’te jeste dvakrat a vypocitané hodnoty koncentraci zprimeérujte. Za ptesnou koncentraci
titracniho hydroxidu berte primérnou hodnotu. Pokud se néktera z vypocétenych hodnot lisi od
ostatnich o vice nez +1 %, stanoveni zopakujte jeSt¢ jednou a odlehlou hodnotu pfi
pramérovani neuvazujte. Neprimérujte navazky a spotieby — tim mizete do svého vypoctu
zahrnout i odlehly vysledek titrace a vysledna hodnota koncentrace nebude odpovidat
skutecnosti.

Stanoveni celkové koncentrace protonii v roztoku neznamé organické kyseliny

Do titracni baiiky odpipetujte ptfesné¢ 20,0 ml piedlozeného roztoku nezndmé organické
kyseliny, vzorek nafed’te dal§imi cca 30 ml vody a pridejte nékolik kapek roztoku
fenolftaleinu. Titrujte pfipravenym odmérnym roztokem NaOH podle postupu popsané¢ho
vySe. Stanoveni koncentrace proved’te jest¢ dvakrat a vypocitejte primérnou spotiebu Veq
(vtomto ptipadé muzete naméfené hodnoty zprimérovat, nebot’ odpipetovana mnozstvi
vzorku byla pro vSechny titrace stejna, na rozdil od faktorizace, kde byly jednotlivé navazky
kyseliny S$tavelové rizné a proto bylo moZzné srovnat az vyslednou koncentraci, viz
upozornéni vyse). Pokud se néktera z naméfenych spotieb 1i$i od ostatnich o vice nez =1 %,
stanoveni zopakujte jesté jednou a odlehlou hodnotu pfi primérovani neuvazujte. Z hodnoty
pramérné spotieby vypocitejte celkovou koncentraci protont.

Kalibrace pH-metru

Elektrodu — omytou destilovanou vodou a opatrné¢ osuSenou buni¢inou — ponoite do
neutralniho pufru o znamé hodnoté pH, a nastavte konstantni ¢len linearni zavislosti pH na
napéti (knoflikem ,,Offset”) tak, aby se na displeji zobrazila dana hodnota pH. Poté elektrodu
dukladné oplachnéte destilovanou vodou, osuSte buni¢inou a vlozte do kyselého pufru.
Zobrazeni pozadovaného pH na displeji docilte tentokrat nastavenim smérnice (knoflikem
»Slope®). Opétovnym ponofenim elektrody do neutralniho pufru a zméfenim hodnoty pH
oveite, ze kalibrace byla provedena spravné (tolerance odchylky od pivodné nastavené
hodnoty pH je +0,02). Elektrodu drzte vzdy ve svislé poloze a nikdy ji nenechavejte zbyte¢né
na vzduchu — po skonceni méfeni ji vlozte do zkumavky s vodou.

Stanoveni disociacni konstanty a identifikace nezndmé organické kyseliny

Do malé kadinky odpipetujte ptresné 20,0 ml predlozeného roztoku neznamé organické
kyseliny, a vzorek nafed’te dalsimi cca 10 ml vody. Do roztoku vlozte malé magnetické
michadlo a kadinku postavte na magnetickou michacku. Cerstvé okalibrovanou elektrodu
oplachnéte vodou a opatrné osuSte buniCinou. Ponoite ji do roztoku vzorku neznamé
organické kyseliny. Pokud neni hladina roztoku dostate¢né vysoko k ponoteni frity (mustku)
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referenéni elektrody, nafed’te roztok v kadince dalS$im piidavkem destilované vody ze stticky
tak, aby byla frita pod hladinou (viz kapitola 4.6). Pri vkladani elektrody do roztoku dejte
pozor na pripadny kontakt michadla se sklenénou banickou elektrody; ta je velmi tenka
a michadlo ji miize snadno prorazit. Odectéte hodnotu pH. Do titrovaného roztoku ptidejte
z byrety 1,00 ml odmérného roztoku NaOH. Po ustaleni hodnoty zobrazované pH-metrem
odectéte hodnotu pH. Takto postupné méite pH titrované smési vzdy po pfidani nové davky
1,00 ml hydroxidu az do celkového objemu, ktery je o 5 ml mensi, nez byl objem potiebny
k celkové neutralizaci kyseliny zjistény pfi titraci s vizualni detekci s pouzitim fenolftaleinu
(Veq, viz vySe). V oblasti £5 ml kolem bodu ekvivalence (tj. v rozmezi od Veg—5 ml do
Veq + 5 ml) snizte piidavek hydroxidu na 0,50 ml. Poté zvyste piidavek opét na 1,00 ml
a titrujte az do spotieby, ktera prevySuje bod ekvivalence Veq 0 15,0 ml. Vyneste titracni
kiivku (tj. zavislost pH na objemu ptidané¢ho roztoku NaOH) a podle jejiho tvaru urcete, zda
je predlozena kyselina jednosytna nebo dvojsytna. V piipadé, ze se jedna o jednosytnou
kyselinu, odectéte hodnotu pKa jako pH v poloviné spotieby k ekvivalenci, tj. v bodé Veq/2
(viz Obr. 49). V piipadé, Ze je vzorkem kyselina dvojsytna, odectéte hodnotu pKa, jako pH
v bodé 3Vey/4, viz Obr. 50 (hodnota pKai Vtomto pfipadé nelze z titra¢ni kiivky odecist,
nebot’ pouzité organické kyseliny jsou v prvnim disociaénim stupni pfilis silné a nespliuji tak
nutnou podminku [HA] =[OH] rozebranou v teoretickém tvodu). Porovnanim odeétené
hodnoty s hodnotami uvedenymi v Tab. 2 identifikujte, o kterou organickou kyselinu se
jednd, a z koncentrace protonil zjiSténé pii titraci s vizudlni detekci vypocitejte koncentraci
kyseliny (nezapomeiite vzit v potaz piipadnou dvojsytnost kyseliny).

Tab. 2. Hodnoty pKa vybranych organickych kyselin.

kyselina pKar pKaz
mravenci O 3,75 —
H
OH
benzoova C o} 421 —
OH
octova O 476 —
wo 4
OH
$tavelova HO 0 1,25 3,92
o) OH
L-(+)-vinna ?H o) 2,89 4,40
(2R,3R) HONOH
O OH
meso-vinna gH o 3,22 4,85
(2R 39) HOWJ\OH
O OH
jable¢na OH O 3,26 5,21
HON
OH
0

o 1,90 6,07

maleinova o
HO—<_>—OH

PoZadavky k uznani ulohy

Vynesena titra¢ni kiivka (zavislost pH na ptidavku odmérného roztoku hydroxidu).
Z titraéni kiivky odectend hodnota pKa nezndmé organické kyseliny.

Identifikace neznamé organické kyseliny a jeji vypocitana koncentrace.

Protokol o provedené uloze.
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5.4 Uloha 4 — Stanoveni teploty tani

Ukoly

1. Stanovte teplotu tani predlozenych vzorkli A a B. Na zdklad¢ naméfenych hodnot urcete,
0 jaké latky se jedna.

2. Stanovte teplotu tani smési latek A a B s hmotnostnim obsahem latky A 10, 25, 50, 75
a 90 % (obsah latky B je komplementarni, tj. 90, 75, 50, 25 a 10 %).

Teoreticky uvod k uloze

Prace s bodotavkem

Popis bodotavku a prace snim naleznete v kapitole 3.5.7, princip pfislusného méteni
v kapitole 4.18. Detailni navod pro pouziti bodotavku naleznete na pracovnim misté.

Postup

Stanoveni teploty tani neznamych vzorku a jejich smési

Pro méfeni teploty tani je i vlhkost nezddouci pfimési, proto rozetiené vzorky, se kterymi
prave nepracujete, skladujte v exsikatoru.

Do cisté a suché tfeci misky vpravte cca 200 mg vzorku A, dobfe jej rozetfete a po
rozprostieni na malou Petriho misku nebo hodinové sklicko ulozte do exsikatoru. Treci misku
peclivé vycistéte teplou vodou a osuste, a postup opakujte se 200 mg vzorku B; dbejte na to,
aby nedoslo ke vzajemné kontaminaci latek. Nezapomerite Petriho misky/hodinova skla také
oznacit, aby nedoslo k zaméné. Vzorky ponechejte v exsikatoru do té doby, nez je budete dale
odvazovat nebo zacnete plnit do kapilar. Z rozetfenych vzorkit A a B odvazte na oznacena
hodinova sklicka nasledujici smési podle Tab. 3 (obé latky tvofici smés ptijdou na totéz
sklicko). NavaZzujte s ptesnosti na desetiny miligramu, a realné navazky pak pouzijte pro
vypocet presného slozeni smési [napi. pokud navazite 4,7 mg latky A a 46,2 mg latky B,
budete pti vynosu do grafu uvazovat slozeni w(A) =100 % - 4,7 / (4,7 + 46,2) = 9,2 % misto
10 %; ve slozeni vzorkll byste se vSak neméli od hodnot piedepsanych v Tab. 3 odchylit
o vice nez 5 %].

Tab. 3. Navazky latek ve smésnych vzorcich pro stanoveni teploty tani.

vzorek hmotnost A hmotnost B

10% A 5mg 45 mg
25% A 10mg 30 mg
50% A 10mg 10 mg
75%A 30mg 10 mg
90%A 45mg 5mg

Kazdou smés sklepnéte do Cisté a suché tfeci misky a dikladné rozetiete — smés je nutné
peclivé zhomogenizovat. Kazdym vzorkem (Cisté latky A a B a jejich smési s obsahem 10, 25,
50, 75 a 90 % latky A) napliite 2 kapilary. Otevienym koncem kapilary naberte mala
mnozstvi praSkového vzorku a po mirném sklepani nechejte kapilaru n¢kolikrat (asi 3x) volné
padat na tvrdou podlozku (podlahu) svisle postavenou sklenénou trubici dlouhou asi 1 m.
Vzorek latky se tak setrvacnosti napéchuje do malého objemu na dné kapilary (zhutni se)
a bude se stejnomérné prohiivat. Sloupecek vzorku v kapilate by mél byt vysoky asi 2 mm.
Zbytek rozetfenych smési uchovejte na jejich hodinovych skli¢cich pro pfipadné dalsi pouziti
(pfeméfeni). Mezi roztiranim jednotlivych vzorkli misku vzdy peclivé vycistéte a vysuste.

U piipravenych vzorki stanovte na bodotavku teplotu tani. Nejdiive nastavte rychlost ohfevu
na 5°C'min' a pfi této rychlosti stanovte piibliznou teplotu tani viech smichanych vzorki
I Cistych latek (pro kazdy vzorek pouzijte jednu z kapilar). Poté zménte gradient ohievu na
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1 °C-min' a stanovte piesnou teplotu tani jednotlivych vzorkd; pro urychleni prace nastavte
pocatecni teplotu ohfevu cca 10 °C pod piibliznou teplotou tani nejnize tajiciho vzorku.
Jednotliva stanoveni provadéjte az po dostateéném ochlazeni bodotavku.

Teploty tani vSech vzorki (tj. véetné Cistych latek A a B) vyneste graficky jako funkci slozeni
smési (tj. na ose X vyznacte hmotnostni zlomek latky A ve vzorku ve skale 0-100 %, na osu y
vyneste naméfenou teplotu tani; podobny typ grafu je uveden na Obr. 33 v kapitole 4.14.2).
Zbytky vzorki vsypte do sbérné nadoby. Zasadné je nesmite vracet zpét do zasobni lahve.
Podle zjisténych teplot tani Cistych latek A a B tyto latky identifikujte srovnanim s hodnotami
uvedenymi v Tab. 4.

Tab. 4. Teploty tani moznych slouc¢enin — vzorki A a B.

slou¢enina t; (°C)
benzochinon 0 115

O
kyselina Q 122
benzoova ©)J\OH
benzamid o 128
o
nikotinamid o 130
N7 NH,
! =
kyselina a 158
salicylova @fj\OH
OH
hydrochinon OH 172
OH
kyselina o 207
ftalova OH
OH
[©)
ftalimid o 238

bl

@)

PoZadavky K uzndni tilohy

Identifikace latek A a B.

Graf zavislosti teploty tani na slozeni smési latek A a B.
Protokol o provedené tuloze.
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5.5 Uloha 5 — Spektrofotometricka kvantitativni analyza

Ukoly

1. Sestrojte kalibracni kiivku pro spektrofotometrické stanoveni koncentrace médnatych
ionti.

2. Stanovenim obsahu médi v nezndmém pevném materidlu identifikujte, o jakou slouc¢eninu
se jedna.

Teoreticky uvod k uloze

Meéreni absorbance

Princip prace se spektrofotometrem a teoretické pozadi ulohy viz kapitoly 3.5.9 a 4.25.
Detailni navod pro pouziti spektrofotometru naleznete na pracovnim miste.

Spektrofotometrické stanoveni koncentrace

Koncentraci méd’natych ionti Vv roztoku neznamé latky stanovite spektrofotometricky na
zakladé Lambertova-Beerova zakona (viz Kkapitola 4.25.2). Srovnanim absorbance
neznamého vzorku a kalibraéni kiivky (tj. zavislosti absorbance na koncentraci — ptimky
popsané¢ Lambertovym-Beerovym zakonem) sestrojené pomoci roztoki modré skalice
(pentahydratu siranu médnatého) o zndmé koncentraci pak snadno zjistite koncentraci
v roztoku neznamého vzorku. Pro tento tcel je nutné pievést volny méd'naty ion (resp. aqua-
ion), ktery ve viditelné oblasti svétla absorbuje jen velmi slabé, na tetraamminmédnaty
komplexni kation, jehoz extinkéni koeficient je podstatn¢ vyssi. Proto budete k jednotlivym
méfenym roztokiim pfidavat nadbytek vodného roztoku amoniaku.

Postup
Priprava standardnich roztokii modré skalice
Definovanym fedénim zésobniho roztoku modré skalice (¢ = 0,150 M) piipravte 5 roztoki
o koncentracich 0,005, 0,010, 0,015, 0,020 a 0,025 m a objemu 10 ml: zasobni roztok odlijte
do cisté a suché kadinky a jeho vypoctena mnozstvi odpipetujte pomoci nastavitelné 1ml
(ptipadné 5ml) automatické pipety piimo do 10ml odmérnych ban¢k a doplite destilovanou
vodou po rysku (jednotlivé odmérné banky si peclivé oznatte CuA—CuE). Roztoky
Vv odmérnych baikach diikladné promichejte. Pokud krok pipety neumozni nastaveni piesné
pozadovaného objemu, nastavte nejbliz§i moznou hodnotu objemu a piesnou koncentraci
vzorku vypocitejte. Naptiklad:
K ptipravé 10,0 ml 0,0100m roztoku je tieba odpipetovat takovy objem zasobniho 0,150M
roztoku, aby se latkové mnozstvi CuSO4 Vv obou ptipadech rovnalo, tedy:
n(CuSO4) =Ci-Vi=¢C-Vs
(0,010 m) - (20,0 ml) = (0,150 ™) - V,
V, =0,667 ml.
Nejblizsi hodnota nastavitelna na automatické pipeté je vsak 0,650 ml, proto odpipetujte do
10ml odmérné barnky toto mnozstvi, a piesna koncentrace bude tudiz:

2o Vy _ 0150M-0,650ml _
= = = M.
“a= Ty 10,0 ml ’

Podobné vypocitejte i ostatni potfebnd mnozstvi zdsobniho roztoku.

Piipravené standardni roztoky ptelijte do Cistych a suchych 1ékovek, oznacenych fixem jako
CuA-CuE. Pomoci automatické pipety odméite 5,00 ml roztoku standardi a preneste je do
novych cistych a suchych lékovek oznac¢enych CuST1-CuST5. K témto roztokiim ptidejte
1,00 ml 5% vodného amoniaku (na vSechna pipetovani amoniaku pouzivejte 1ml
automatickou pipetu). Lékovky uzaviete a jejich obsah fadné promichejte. Pfipravte si
referencni roztok — do 1ékovky oznac¢ené REF odpipetujte 5,00 ml destilované vody a 1,00 ml
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5% vodného amoniaku, 1€ékovku uzaviete a obsah promichejte.

Priprava roztoku neznamého vzorku

Na lodi¢ce piesné odvazte asi 75 mg neznamého pevného vzorku. Obrat ,,pfesné ... asi* mini
piiblizné tuto hodnotu, ale s maximalni moZnou ptesnosti — vV tomto piipad¢ tedy navazujte
neznamy vzorek na analytickych vahach s presnosti na desetitisicinu gramu. Pevny
vzorek splachnéte (pouzijte sklenénou nalevku) malym mnozstvim vody ze stiicky do ¢isté
25ml odmérné baiky a rozpust'te. Dopliite objem roztoku v odmérné baiice po rysku, banku
zazatkujte a obsah diikladné promichejte nékolikanasobnym pieklopenim baiky. Cést
roztoku odlijte do Cisté a suché Iékovky. Pomoci automatické pipety odméite 5,00 ml tohoto
roztoku do nové Cisté a suché 1ékovky oznacené CuVZ. K odméfenému mnozstvi roztoku
vzorku pfidejte pomoci Iml automatické pipety 1,00 ml 5% vodného amoniaku, 1ékovku
uzaviete a obsah promichejte.

Zjisteni optimalni vinové délky pro méreni

Vyplachnéte dvé kyvety — nejprve vodou, a poté referenénim roztokem (REF). Do kyvet
nalijte referen¢ni roztok. Kyvety plitte pomoci plastového kapatka tak, aby hladina kapaliny
byla ~6 mm pod jejich hornim okrajem. Kyvety vlozte do vzorkového prostoru — jednu do
dréhy paprsku oznacené ,,M* (,,measure*), druhou do drahy paprsku ,,R*“ (,,reference*). Pozor
na orientaci kyvet — dbejte na to, aby byly kyvety orientovany do drahy paprsku lesténou
stranou. Zméite tzv. zakladni linii (,,baseline®, ,,blank*) v rozsahu 450-750 nm s krokem
1 nm — tj. porovnate proti sobé absorbanci kyvet naplnénych shodnym rozpoustédlem, ¢imz
se V piistroji nastavi hodnota ,,nulové“ absorbance. Kyvetu z drzaku ,,M* pec¢livé vyprazdnéte
a vyplachnéte 2x prvnim méfenym roztokem, kterym bude standard pfipraveny
z nejkoncentrovangj$iho zasobniho roztoku modré skalice. Kyvetu napliite méfenym
roztokem standardu a vlozte zpét do drzaku.

Proméite spektrum amoniakalniho roztoku modré skalice (tj. siranu tetraamminméd’natého)
za stejnych podminek, jako byl zméfen ,.blank™ (tj. v rozsahu 450—-750 nm s krokem 1 nm).
Pozorovana absorbance je pfistrojem automaticky vynasena jako funkce vinové délky (tj. jako
absorpcni spektrum). Data exportujte do formatu ASCII nebo CSV a vystupni soubor
zpracujte pomoci vhodného tabulkového editoru (Excel, Origin apod.). Spektrum rtvori
povinnou soucdast protokolu. Optimalni vinovou délkou pro dalsi méfeni je vlnova délka
absorpéniho maxima — pii této vinové délce je absolutni odezva pfistroje na zménu
koncentrace nejvetsi.

Sestrojeni kalibracni krivky (primky)

Zmeite absorbanci jednotlivych standardi pii vinové délce absorpéniho maxima. Zméite
nejprve absorbanci nejkoncentrovanéjsiho standardu. Kyvetu se standardem poté vyprazdnéte,
vyplachnéte 2x novym méfenym roztokem o nejbliz§i nizs§i koncentraci, naplite kyvetu,
zméite, a podobné postupujte pro ostatni roztoky podle klesajici koncentrace (tim se omezi
ptfipadna chyba vznikld postupnym vyplachovanim starych standardi a vyménou za nové).
Pro kontrolu béhem praktika vyneste na milimetrovy papir zavislost nalezenych absorbanci
standardt na jejich koncentraci a body odhadem prolozte ptimkou.

Do protokolu sestrojte kalibra¢ni pfimku s pomoci vhodného tabulkového editoru. Zde mate
navic vyhodu automatického vypoctu parametrii regresni piimky; napf. pro zpracovani
Vv Excelu oznacte v grafu kalibra¢ni kiivky fadu experimentilnich dat, a pomoci menu
zobrazeného pravym tlac¢itkem mysi zvolte ,,Pfidat spojnici trendu® a vlozte piimku linedrni
regrese; parametry ptimky lze zobrazit po editaci dialogového okna ,,Format spojnice trendu*
v zalozce ,,Moznosti Spojnice trendu“ =zaskrtnutim voleb ,Zobrazit rovnici V grafu®
a ,,Zobrazit hodnotu spolehlivosti R*. Z rovnice regrese pak lze piesné dopocitat koncentraci
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roztoku neznamého vzorku. Kalibracni primka je povinnou soucdsti protokolu. Ptimka by
mela prochazet bodem [0,0], nebot’ absorbance roztoku s nulovou koncentraci stanovované
latky je nulova. Proto nastavte, aby kalibra¢ni pfimka prochazela bodem [0,0] (nastaveni
v dialogovém okné ,,Hodnota Y = 0,0%).

Stanoveni koncentrace mednatého iontu v roztoku neznamé latky a jeji identifikace

Pti vlnové délce absorpcniho maxima zméfte absorbanci roztoku neznamého vzorku CuVZ
(pfi méfeni absorbance roztoku neznamé latky samoziejme postupujte stejne jako pti priprave
standardnich roztokii, tj. pfipravte roztok neznamého vzorku s definovanym ptidavkem
roztoku amoniaku). Ze zjisténé hodnoty absorbance urcete pomoci kalibracni piimky
koncentraci méd’natych iontd v nezndmém vzorku. Ze zjisténé koncentrace a z hodnoty
navazky urcete hmotnostni zlomek médi v neznamém vzorku a molarni hmotnost neznamého
vzorku. S pomoci udaji uvedenych v Tab. 5 identifikujte neznamy vzorek. Pii zpracovani
protokolu uréete koncentraci méd’natych iontl piesnéji z rovnice linearni regrese a vysledky
obou pfistuptt vyhodnoceni dat porovnejte.

Tab. 5. Mozné vzorky méd’natych soli.

sloucenina Wey (%) M,

CuCl,-2H,0 37,28 170,48
Cu(CH3CO,),H,O 31,83 199,65
CuBr, 28,45 223,35
CuS0O4-5H,0 25,45 249,68

PoZadavky k uznani ulohy

Absorpéni spektrum siranu tetraamminméd’natého (amoniakalniho roztoku modré skalice).
Kalibra¢ni kiivka — zavislost absorbance standardi na jejich koncentraci — S vypoctenou
hodnotou extink¢niho koeficientu.

Vypoctena presna molarni koncentrace neznamého vzorku.

Identifikace neznamého vzorku.

Protokol o provedené uloze.
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5.6 Uloha 6 — Elektrolyticka preparace a elektrogravimetrie

Ukoly

1. Anodickou oxidaci roztoku siranu draselného v kyselin€ sirové pfipravte peroxodisiran
draselny a proved’te s nim reakce podle navodu.

2. Galvanickym pokovenim naneste na kovovou katodu povrchovou vrstvu médi; pfitom
oveite platnost Faradayova zakona stanovenim relativni atomové hmotnosti médi.

3. Pomédénou katodu pouzijte pro elektrogravimetrické stanoveni molarni koncentrace niklu
V neznamém roztoku.

Teoreticky uvod k uloze
Elektrochemické reakce
Teoreticky tvod k elektrochemickym reakcim viz kapitola 4.24.

Odsavani na frité
Popis této techniky viz kapitola 4.12.2.

Elektrolyticka preparace
Provadéna preparace je typicky ptiklad elektrolytické oxidace (anodické oxidace). Anodu
tvoii platinovy plisek, roztokem elektrolytu je nasyceny roztok siranu draselného v 41%
kyseling sirové. Prichodem elektrického proudu dochazi k reakci:

280, ——~ S,08° + 2¢.

Galvanické pokovovani

Pii galvanickém pokovovani pokryjete katodu — kovovy plisek — vrstvou médi. Pokovovani
budete provadét po urcitou dobu pii konstantnim proudu, proto budete znat celkovy naboj
prosly systémem. Po zjisténi hmotnosti vylouc¢ené médi tak budete moci z Faradayova zakona
urcit jeji atomovou hmotnost (viz kapitola 4.24.1).

Elektrogravimetrie

Pomédénou katodu pouZzijete pro elektrogravimetrické stanoveni niklu. Po zvéZeni
vylou¢eného povlaku niklu po ukonceni elektrolyzy zjistite jeho mnozstvi v ptivodnim
vzorku.

Postup

Priprava peroxodisiranu draselného

Sestavte aparaturu podle nakresu na Obr.51. Spodni dil elektrolyzéru (tedy nadobku se
zabrusovym hrdlem) upnéte té€sné¢ pod zabrusem pomoci klemy s kiizovou svorkou ke
stojanu. Posunovanim ktizové svorky po tyci stojanu nadobku umistéte do Dewarovy nadoby
co nejnize. Pri manipulaci pozor na posSkozeni dna a stén Dewarovy nadoby. Zabrus namazte
silikonovym tukem, aby se po uzavieni aparatury nezapekl (tyCinkou naneste po délce
zabrusu jednu plynulou ¢aru tuku; tuk se mezi vnitinim jadrem a vné&jSim plastém pozdéji
rozmaze po uzavieni a pootoceni plasté, viz kapitola 3.1.1).

Poté pozadejte laboranty o vydani roztoku elektrolytu, suchého ledu a ethanolu urceného ke
chlazeni (roztok elektrolytu a ethanol jsou uchovavany v mrazéku; pii jejich predCasném
vyndani by doslo k jejich zbytecnému ohiati). Do Dewarovy nadoby nalijte vychlazeny
ethanol tak, aby jeho hladina dosahovala asi 2 cm pod jeji okraj. Spodni dil elektrolyzéru
naplite elektrolytem tak, aby hladina dosahovala asi 1 cm pod spodni okraj zabrusu. Nasad'te
hlavu elektrolyzéru a n€kolikrat s ni pootocte, abyste rozmazali tuk do celé plochy zéabrusu.
Ptipojte dvé Sroubovaci koncovky polyethylenovych trubicek na sklenéna zavitova zakonceni
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na hlavé elektrolyzéru — jedna z trubicek piivadi vzduch z motorku pies bublacku, druha
trubicka odvadi vzduch s plyny vznikajicimi pfi elektrolyze do kovové trubice pod oknem
a ven z mistnosti. (Pti elektrolyze reak¢ni smési totiz dochdzi k bo¢nim reakcim, kdy vznika
plynny vodik a kyslik, a hrozi nebezpeci vybuchu.) Na Sroubky, které jsou pokracovanim
platinovych elektrod, nasad’te krokosvorky (,.krokodylky); na orientaci pola nezalezi. Do
chladici lazné pridavejte po malych davkach jemné drceny suchy led, aby teplota 1dzné
dosahla rozmezi —25°C az —30°C. Teplotu lazn¢ priubézné kontrolujte teplomérem.
Ptipravenou aparaturu si nechte schvalit od pedagogického dozoru.

Teprve po dosazeni piedepsané teploty a po schvaleni aparatury zapnéte vzduchovaci motorek
(proud vzduchu bude odnaset plynné zplodiny vznikajici pfi elektrolyze) a na bublacce
zkontrolujte prutok vzduchu. Zapnéte zdroj napéti. Nastavte hodnotu elektrického proudu na
1,50 A (ptesné); odpovidajici napéti by mélo lezet v intervalu 5-10 V (napéti zalezi na odporu
soustavy, tj. kromé& potencialu elektrodového dé&je i na kvalit¢ kontaktu krokosvorek
s elektrodami). Pri zapnutém zdroji napéti nesmite manipulovat s kontakty v celém
elektrickém obvodu, ani uvolniovat zabrusy. Teplotu udrzujte v ur€eném rozmezi i dale po
celou dobu elektrolyzy. Po 60 min elektrolyzy (¢as musi byt zméfen piesné) vypnéte zdroj
napéti a vzduchovaci motorek, odpojte od hlavy elektrolyzéru piivodni vodi¢e a odsroubujte
obé¢ hadi¢ky na vzduch. Hlavu elektrolyzéru sejméte, oplachnéte vodou a bezpeéné odlozte
stranou. Spodni dil elektrolyzéru se suspenzi produktu vysutite z Dewarovy nadoby.

privod
vzduchu
P P
— — odvod ;
1 — zdro
/{ / \\ plynu stejnosméjrného
\ 7 proudu
. A J -
Q
Dewarova nadoba
s chladici smési
e
Schéma elektrolyzéru pouzivaného pro Schéma zapojeni obvodu pfi piipravé
y p p poj pr1 prip
pripravu peroxodisiranu draselného peroxodisiranu draselného

Obr. 51. Aparatura pro ptipravu peroxodisiranu draselného.

Vylou€eny peroxodisiran odsajte na frit¢. Filtrat (elektrolyt) jimejte do Cisté suché banky a po
skonfeném odsavani jej vratte zpét do zasobni lahve. Teprve potom promyjte
peroxodisiran na frit¢ malym mnozstvim ethanolu a tento filtrat vylijte do vylevky. Pokud
omylem znecistite elektrolyt ethanolem, tak jej v Zadném pripadé nevracejte zpét do zdsobni
lahve!
Promyty produkt dosuste na frit€¢ prosavanim vzduchu. Pak preparat zvazte a podle
Faradayova zdkona vypocitejte teoreticky vytéZzek provedené reakce (pfi piipadném
nedodrzeni doby elektrolyzy a hodnot nastaveného proudu je tfeba samoziejmé patiicné dany
vztah upravit):
M(K,S,0g)-I1-t 270,32g-mol™1-1,50A-3600s
m(K;S,0g) = = 1

z-F 2-96485 C-mol
Urcete prakticky vytézek vasi preparace.
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Reakce peroxodisiranu draselného

S pfipravenym peroxodisiranem proved’te tyto reakce:

a. Do zkumavky vpravte asi 3 ml 5% roztoku jodidu draselného, ktery okyselte cca 0,5 ml
(asi polovina obsahu kapatka) 10% H,SO,. Piidejte 0,1 az 0,2 g (polovina malé laboratorni
1zicky) piipraveného pevného peroxodisiranu. Obsah zkumavky opatrné zahiejte nad
kahanem.

b. Do zkumavky vpravte 0,1 az 0,2 g ptipraveného peroxodisiranu a pfidejte cca 3 ml roztoku
siranu manganatého v 10% H,SO,4 a 0,5 ml 5% roztoku dusi¢nanu stiibrného (ten ptsobi jako
katalyzator). Obsah zkumavky velice opatrn¢ zahiejte nad kahanem.

€. Ob¢ piedchozi reakce zopakujte, ale misto K,S,0s pouzijte cca 0,5 ml 10% roztoku
peroxidu vodiku. Svoje pozorovani zapiSte do protokolu, sestavte ptislusné chemické rovnice
a srovnejte oxidacni schopnosti peroxodisiranu a peroxidu vodiku.

Stanoveni relativni atomové hmotnosti medi

Spodni ¢ast m&déného plisku, ktery bude v nasledujicich experimentech slouZit jako katoda,
odmastéte ponofenim na cca 5s do 6M kyseliny dusi¢né. Katodu uchopujte za zavésny
pfivodni vodi¢, nedotykejte se plisSku. Dévejte pozor, aby Sroub pfipojujici katodu
K pfivodnimu dratu nepfiSel do kontaktu s kyselinou. Katodu poté dikladné oplachnéte
vodovodni a destilovanou vodou, nakonec ethanolem a na hodinovém skle dejte na 5 min
uschnout do suSarny. Po vychladnuti katodu (v¢etné Sroubu a piivodniho vodice) zvazte.
Budete provadét analytické stanoveni, proto pouzivejte analytické vahy.

+ ID +
- = —
anoda
+
katoda
Pohled shora Pohled z boku

Obr. 52. Aparatura pro elektrochemické pokovovani a elektrogravimetrii.

Sestavte aparaturu podle Obr.52. Pro tuto ulohu budete pouzivat vicko elektrolyzéru
S podélnymi otvory pro anody. Do stiedového otvoru vicka/hlavy elektrolyzéru zespoda
zasuite ptivodni vodi¢ katody a po protazeni zahnuté ¢asti dratu jej otocte o 90° tak, abyste
katodu do vicka zavé&sili. Do postrannich otvori vicka shora zasunite médéné anody. Do
nadobky vlijte poméd’ovaci roztok tak, aby Sroub spojujici pliSek katody se zavésnym
vodicem byl cca 2cm nad hladinou. Pripojte krokosvorky k vrchnim c¢astem anod
a k pfivodnimu vodi¢i katody (pozor na polaritu elektrod) a plisek pomédujte proudem
0,50 A po dobu 20 min. Hodnota napéti by méla byt pomérné mala, <1V, pokud tomu tak
neni, zkontrolujte pri vypnutém obvodu vSechny kontakty. Pro vase stanoveni je podstatné znat
presnou hodnotu proudu a casu, abyste mohli urcit presnou velikost naboje proslého pii
elektrolyze.

Po 20 min vypnéte zdroj elektrického proudu, odpojte krokosvorky a vyzvednéte hlavu
elektrolyzéru s elektrodami z lazné. Elektrody (jest¢ zavéSené vV hlav€) oplachnéte
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v umyvadle, vysuite anody a sejméte katodu. Oplachnéte elektrody jesté jednou vodovodni
vodou, poté¢ destilovanou vodou a nakonec ethanolem. Katodu ususte v suSarné a po
vychladnuti zvazte. Lazen vratte do zasobni lahve. Vypocitejte hmotnost vylouc¢ené médi.

Pomoci Faradayova zékona urcete relativni atomovou hmotnost médi:
~m-z-F m-2-96485C

" It 050A-20-60s’

a diskutujte rozdil vami stanovené hodnoty od hodnoty tabelované (A, = 63,54).

Elektrogravimetrické stanoveni koncentrace Ni** v nezndmém vzorku

Nadobku dtikladné vymyjte destilovanou vodou. Do nadobky napipetujte 10,0 ml neznamého
vzorku. Vzorek zfed’te destilovanou vodou na objem cca 100-120 ml a ptidejte 5 g pevného
(NH4)2SO4 a 20 ml 25% amoniaku. Pfidany siran amonny bude slouzit jako zakladni
elektrolyt, ktery bude zajiStovat vedeni proudu. Pro tuto ulohu budete pouzivat vicko
elektrolyzéru s kruhovymi otvory pro anody. Do stfedového otvoru vicka elektrolyzéru
upevnéte katodu podobné jako pfi pfedchozim experimentu. Postrannimi otvory shora vsuiite
platinové anody (vydava je laborant az tésn¢ pied pouzitim). Na Sroubky, které jsou
pokracovanim platinovych elektrod, nasad’te krokosvorky pfivodnich vodi¢t a pfipojte téz
katodu. Po rozpusténi veSkerého siranu amonného smés elektrolyzujte pii napéti ~10 V po
dobu 60-90 min. O Gplném vyloucéeni niklu se piesvédéte v kapce elektrolyzovaného roztoku
na hodinovém sklicku pomoci diacetyldioximu: na hodinové sklo képnéte kapku
elektrolyzovaného roztoku, pfidejte kapku roztoku diacetyldioximu a smeés promichejte
ty¢inkou. Diacetyldioxim tvoii s nikelnatymi ionty intenzivné Cervenou srazeninu podle
schématu:

T
N N N
~ SOH +2 OH™ 7NN
N2t + 2 N Ni2*
X _OH —2H,0 NN/
N 2 -
diacetyldioxim -

(dimethylglyoxim,
Cugajevovo ¢inidlo)

Elektrolyzujte tedy do té doby, nez pfestane pfi kontrolni reakci vznikat cervené zabarveni.
Duikazova reakce niklu je velmi citliva, takze slabé riZzové zabarveni (nikoliv vSak srazeninu!)
lze uznat za Uplny konec elektrolyzy. Po ukonceni elektrolyzy vypnéte zdroj elektrického
proudu, odpojte krokosvorky a vyzvednéte hlavu s elektrodami z 1azné. Elektrody oplachnéte
a vysufite z hlavy elektrolyzéru. Katodu dtikladné oplachnéte vodou a ethanolem, vysuste
V susarné a po vychladnuti zvazte. Omyté platinové elektrody vratte laborantovi, roztok po
elektrolyze vylijte do odpadu.

Z hmotnosti vylou¢eného niklu urcete koncentraci nikelnatych iontt v pivodnim roztoku

vzorku:
m m

M-V 5869 g-mol™'-0,0100 dm’

n

c T —
7

PoZadavky k uznani ulohy

Ptipraveny peroxodisiran draselny se spocitanym vytézkem.

Provedeni reakci s pfipravenym peroxodisiranem a vy¢isleni rovnic pozorovanych déju.

Stanovena relativni atomova hmotnost médi.

Elektrogravimetricky stanovena koncentrace nikelnatych iontt v predlozeném vzorku.
Protokol o provedené uloze.

91



5.7 Uloha 7 — Stanoveni rozdélovaciho koeficientu jédu

Ukoly
1. Stanovte rozd¢lovaci koeficient jodu ve smési chloroform : voda.
2. Stanovte rozd€lovaci koeficient jodu ve smési toluen : voda.

Teoreticky uvod k uloze
Deélent nemisitelnych kapalin
Popis této techniky viz kapitola 4.13.

Titrace
Popis této techniky viz kapitola 4.23.

Distribucni koeficient

Pomér koncentraci rozpusténé latky v jednotlivych fazich smési dvou nemisitelnych
rozpoustédel je pii dané teploté a tlaku konstantni a oznacuje se jako distribucni (rozdélovaci)
koeficient, K’. Distribu¢ni koeficient je tedy veli¢ina, ktera popisuje relativni afinitu dané
latky ke dvéma vzajemné nemisitelnym rozpoustédlam.

V této uloze budete stanovovat rozdélovaci koeficient jodu mezi organické rozpoustédlo
a vodu. Pouzijete dvé organicka rozpoustédla — chloroform a toluen, a tedy stanovite dva
rozdélovaci koeficienty:

[L(CHCLy)]
! 1./ =
K’(CHCI5/H,0) L(5LO)]
a
) _ [Ix(toluen)]
K’(toluen/H,0) = m

Obsah jodu v jednotlivych fazich stanovite titraci (viz kapitola 4.23). V odmérné analyze se
pii tzv. jodometrii vyuziva redoxniho déje I, + 2e 2 1. Jodometrie zahrnuje
znaény pocet nejriznéjSich stanoveni, pii kterych se vyuziva selektivni reakce jodu
s thiosiranem sodnym za vzniku jodidu sodného a tetrathionanu sodného podle rovnice:

I, + 2NaS;,03 —— 2 Nal + NayS40s.

Jod vytvaii se Skrobem intenzivni modré zbarveni, jehoz zanik spolehlivé indikuje
kvantitativni pribéh reakce. Proto lze mnozstvi jodu stanovit titraci thiosiranem. V bodé
ekvivalence plati:

n(S;05>) = 2n(lL).

Po ptedchozim dobrém promichani nemisitelnych kapalin v délici nalevce (viz kapitola 4.13;
dikladné promichani/protfepani je nutné pro ustaveni rovnovahy) a jejich separaci tedy lze
titraci urcit koncentraci jodu v jednotlivych fazich a nasledné spocitat distribu¢ni koeficient.

Postup

Stanoveni distribucniho koeficientu jodu ve smési chloroform : voda

Do Erlenmeyerovy banky o objemu 100 ml nasypte pfiblizn¢ 0,3 g jodu a rozpust'te v cca
50 ml chloroformu. Roztok ptefiltrujte ptes maly smotek vaty do 250ml délici nalevky
(filtraci se odstrani mechanické necistoty a piipadné zbytky nerozpusténého jodu). Pridejte
170 ml vody a nalevku zazatkujte a dikladné protiepejte. Smés pak nechejte stat v klidu, aby
se dokonale odd¢lily jednotlivé vrstvy. Spodni (chloroformovou) vrstvu poté odpustte do
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Cisté a suché 100ml zabrusové Erlenmeyerovy banky, kterou zazdatkujte. Do 250ml titracni
banky odpipetujte z délici nalevky 50,0 ml horni (vodné) faze, ptidejte 10 ml ziedéné
kyseliny chlorovodikové (1 : 1) a 0,5 g jodidu draselného (ten tvofi s jodem trijodidovy anion,
ktery se Skrobem pouzitym na konci titrace vytvaii intenzivngj$i zbarveni nez samotny jod,
a konec titrace tedy bude lépe pozorovatelny). Titrujte odmérnym roztokem thiosiranu
(c =0,002 M) do zesvétlani zlutého zbarveni (téméf do odbarveni). Poté ptidejte 1 ml roztoku
Skrobového mazu a dotitrujte modrou smés do odbarveni. Stanoveni proved’te jest¢ jednou.
Pokud se jednotlivé spotieby 1isi o vice nez £0,5 ml, proved’te tieti stanoveni. Na zaklad¢
prumérné spotieby vypocitejte koncentraci jodu ve vodné fazi. Vzhledem ke stechiometrii
reakce plati, ze:

n(lz, H20) = % - n(S205%) = ¥ - ¢(S204%) - V(S205%),
a tedy:
n(12,H,0)  ¢(S,037) - 1(5,057)

I,, H,O) = =
0= TR0 T T 2 MbH0)

Pomoci malé injekéni stiikacky odméite do Cisté titraéni banky s cca 50 ml vody 1,00 ml
chloroformové faze, okyselte 10 ml zfedéné kyseliny chlorovodikové (1 : 1) a ptidejte 0,5 g
KI (ptidavek KI zlepsi rozpustnost jodu ve vodné tazi, ve které bude pfidavany thiosiran —
reakce probihajici béhem vlastni titrace se tedy podstatné zrychli; navic vznikly trijodidovy
anion podstatné zlepsi detekci, viz vySe). Titrujte stejnym postupem do odbarveni jodo-
Skrobového zbarveni. Stanoveni proved’te jest¢ jednou. Pokud se jednotlivé spotieby lisi
o vice nez +0,5 ml, proved’te jesté jedno stanoveni. Na zaklad¢ primérné spotieby vypocitejte
koncentraci jodu v organické fazi podobné jako v predchozim ptipadé. Zbylou organickou
fazi s rozpusténym jodem slijte do k tomu urcené ldhve. Nakonec vypocitejte distribucni
koeficient jodu mezi chloroformem a vodou podle vyse uvedeného vztahu.

Stanoveni distribucniho koeficientu jodu ve smési toluen : voda

Tuto ulohu provedte podle piedchoziho navodu, stim rozdilem, Ze k rozpusténi jodu
pouzijete 50 ml toluenu. Organicka faze bude tvofit v tomto ptipadé leh¢i (tj. horni) vrstvu.
Vodnou fazi odpust’te do 250ml Erlenmeyerovy bariky, toluenovou vrstvu ponechejte v délici
nalevce.

Je vhodné tuto ulohu zacit (tj. navaZeni jodu, jeho rozpusténi v toluenu, a protiepani roztoku
svodou v délici nalevce) soucasné s predchozi tlohou, a béhem titraci pfislusejicich
ptedchozi tloze nechat dokonale oddélit kapalné faze v délici nalevce.

PoZadavky k uznani ulohy

Vypoctend hodnota distribu¢niho koeficientu jédu mezi chloroformem a vodou.
Vypoctena hodnota distribu¢niho koeficientu jodu mezi toluenem a vodou.
Protokol o provedené uloze.
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5.8a Uloha 8a — Rektifikace
Pozn.: tato uloha se provadi behem jednoho cviceni spolecné s ulohou 8b.

Ukoly

1. Rektifikaci rozdélte smes ethyl-acetatu a toluenu. Pribéh zévislosti teploty varu na Case
vyjadrete graficky. U jednotlivych frakci zméite jejich index lomu.

2. Na zéklad¢ teplot varu a indexti lomu jednotlivych frakei urcete zastoupeni jednotlivych
slozek ve vychozi smési.

Teoreticky uvod k uloze
Rektifikace (frakcni destilace)
Popis této techniky viz kapitola 4.14.2.

Meérent indexu lomu

Popis refraktometru a prace s nim naleznete v kapitole 3.5.8, princip pfislusného méfeni
v kapitole 4.19. Presny postup prace s refraktometrem vam piipadné objasni pedagogicky
dozor.

Postup

Rozdéleni smési ethyl-acetdtu a toluenu rektifikaci

Destilaéni aparatura podle Obr. 34 v kapitole 4.14.2 je jiz sestavena; zasadné s jejim
usporadanim nemanipulujte a nic neméiite.

Do 250ml kulaté banky nalijte 100 ml vzorku urc¢eného k destilaci. Pfidejte varné kaminky
a sestavte aparaturu: banku pfipevnéte svorkou ke spodni casti kolony pomoci svorky
a vysuiite topné hnizdo do vysky, aby varna banka dosedla na dno topného hnizda.

Pust’te vodu do chladi¢e takovou intenzitou, aby §lo na lopatkovém kontrolnim pritokoméru
rozeznat jednotlivé lopatky (pfipadné rozeznat barvy kulicek, pokud je pouzit kuliCkovy
prutokomér). Presvédcte se, Ze kohout refluxu je uzavien a jako ptredlohu, kam budete jimat
jednotlivé frakce, pfipravte na oto€ném stojanku sadu vysuSenych zkumavek oznacenych
Cisly 1 az 8.

Na topném hnizd¢ zapnéte oba spinace pro ohfev (ve spodni i1 v horni ¢asti hnizda) a regulacni
potenciometr nastavte na maximalni vykon. Zkontrolujte, zda sviti kontrolni zarovka.
Sledujte, kdy nastane var v barice a kdy za¢ne reagovat teplomér v hlavé destila¢ni kolony. Po
prvnim skapnuti destilatu v hlavé kolony nechejte pfi stale zavieném kohoutu refluxu ustavit
rovnovahu v koloné po dobu 5 min.

Po ustaveni rovnovahy v kolon¢ oteviete kohout refluxu tak, aby jimané frakce byly
odebirany do zkumavek pfiblizné rychlosti 2 kapky za 1 s. Do o¢islovanych zkumavek jimejte
postupné 10 ml jednotlivych frakeci. Teplotu varu zaznamendvejte po 1 min, vysledky
zapisujte do tabulky. Zaznamenavejte téz, kdy ménite predlohu.

Vyhiivani topného hnizda vypnéte v okamziku, kdy je ziskano 75 ml destilatu, tj. kdyz je ve
zkumavce pro frakci €. 8 najimano 5 ml kapaliny. Tepelnou setrvacnosti topného hnizda se do
této zkumavky dojima zbytek posledni frakce. Pfi tomto rezimu zlstane po vychladnuti
aparatury ve spodni kulaté bance piiblizné 20 ml destilacniho zbytku. Aparaturu po jejim
vychladnuti rozeberte.

Pted méfenim indexti lomu jednotlivych frakci a destilaéniho zbytku si ovéfte svoji techniku
prace s refraktometrem zméfenim indexu lomu ¢istych standardi (efaloni), tj. toluenu a ethyl-
acetatu. Tyto indexy lomu nahlaste vedoucim praktika a teprve po jejich schvaleni stanovte
index lomu kazdé ze ziskanych frakci a destila¢niho zbytku.

Po identifikaci jednotlivych frakci je slijte do patficnych lahvi. Zbytek neptedestilovaného
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vzorku vlijte do k tomu uréené lahve a varnou banku vyplachnéte ethanolem, ktery vylijte do
vylevky. Destila¢ni kiivku (zavislost teploty varu na Case) vyneste do protokolu pomoci
vhodného tabulkového editoru spolu s udanim potadovych ¢isel frakci a jejich indext lomu.
Na zédkladé naméfenych tidaji odhadnéte pomér, v némz byly ethyl-acetat a toluen zastoupeny
V ptivodnim vzorku.

PoZadavky k uzndni ulohy

Graficky zdznam destilace — graf zavislosti teploty varu smési na ¢ase.
Zm¢éiené indexy lomu etalond, jednotlivych frakci a destilacniho zbytku.
Zjistény pomér ethyl-acetatu a toluenu v plivodni smési.

Protokol o provedené uloze.
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5.8b Uloha 8b — Prace s plyny
Pozn.: tato uloha se provadi béhem jednoho cviceni spolecné s uilohou 8a.

Ukoly
1. Urcete obsah uhli¢itanu vapenatého ve vzorku mramoru.

Teoreticky uvod k uloze
Prace s plyny
Pti fadé chemickych reakei dochazi k uvolnéni plynt. V tomto ptipadé vyuzijete rozkladu
uhli¢itanu vapenatého ve vzorku mramoru pomoci kyseliny chlorovodikové probihajiciho
podle rovnice:
CaCO; + 2HCI —— CaCl, + CO; + H,0.
Na zdklad¢ zméteného objemu uvolnéného plynu (CO,) mizete zjistit i jeho obsah v daném
vzorku a tak vyuzit méfeni objemu plynu pii chemické analyze. Tato moznost vyplyva ze
stavové rovnice idedlniho plynu:
p-V=n-R-T,
kde p je tlak (v Pascalech, Pa), V je objem plynu (vm?®), n je latkové mnoZstvi plynu
(v molech, mol), R je tzv. univerzalni plynova konstanta, ktera ma hodnotu 8,314 J mol "K',
a T je termodynamicka teplota (v Kelvinech, K).
Nahledem na stavovou rovnici je ziejmé, Ze za dané teploty a tlaku zaujima 1 mol
libovolného plynu stejny objem, nezavisle na tom, o jaky plyn se jedna. Objem daného
mnoZstvi plynu je viak extrémné zavisly na teploté a tlaku. Castym zdrojem chyb je rozsiteny
omyl, Ze 1 mol plynu zaujiméa objem 22,4 dm>. Toto plati pouze pro tzv. normdini podminky,
které jsou definovany jako normdlni tlak (101325 Pa) a teplota 0 °C (273,15 K), nikoli vSak
teplota 25 °C (298,15 K), bézné brana jako laboratorni. Pfi laboratorni teploté totiz 1 mol
idealniho plynu zaujima objem 24,5 dm°®, jak lze ostatnd snadno vypodist. Proto — ne
pfistoupite k jakémukoliv zjednoduSujicimu vypoctu s pouZitim ,,molarnitho objemu®,
zamyslete se nad tim, zda jsou splnény piedpoklady, za kterych byl pouzity ,,molarni objem*
stanoven.
Nejjednodussim zpisobem lze objem uvolnéného plynu urcit v eudiometru. Ten sestava
z odmérného valce zcela naplnéného uzaviraci kapalinou, ponofené¢ho dnem vzhiru do
sklenéné vany obsahujici uzaviraci kapalinu (v naSem pifipadé vodu). Objem plynu
najimaného do valce je roven objemu vody, kterd je plynem vytlacena, a odecitd se pfimo na
stupnici pouZzitého odmérného vélce. Pokud jsou hladiny vody ve valci a ve vané ve stejné
vySce, odpovida tlak plynu uvnitf vélce tlaku atmosféry v laboratofi. Pti riznych vyskach
hladin ve valci a ve van¢ dochazi k rozdilu mezi tlakem uvniti a vné€ aparatury. Tento rozdil je
roven hydrostatickému tlaku a odpovidajicimu rozdilu vySek vodniho sloupce. Vzhledem
ktomu, Ze 1atm odpovida zhruba 10 m vodniho sloupce, vede rozdil ve vySce hladin
0 velikosti 10 cm k rozdilu v tlacich zhruba 1 kPa (=1 %). Proto je vhodné pied odectenim
objemu plynu posunout odmérny vélec tak, aby byly hladiny vody uvnitf a vné valce
vyrovnany, a nebo piipadné tlak plynu uvniti aparatury patficné korigovat. K objemu
uzavien¢ho plynu vsak pfispiva i para uzaviraci kapaliny (vody). Tenze vodni pary (Pag) j€
totiz pii laboratorni teplot¢ 2-3 kPa, coz pii béZzném atmosférickém tlaku =100 kPa ¢ini
ptispévek 2—3 %. Stavovou rovnici idealniho plynu je proto nutné korigovat. Plati tedy:
(P~=Pag) V=n-R-T,
a odtud lze jiz snadno vypocitat latkové mnozstvi uzavieného plynu.
Zavislost tenze vodni pary na teploté je uvedena v Tab. 6.
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Tab. 6. Tenze vodni pary (pag) pii riznych teplotach.

t (°C) | Pag (KPa) | t (°C) | Pag (kPa) | t (°C) | Pag (kPa)
0,6107 10 1,227 20 2,337
0,6567 11 1,312 21 2,486
0,7053 12 1,401 22 2,642
0,7579 13 1,497 23 2,809
0,8128 14 1,597 24 2,982
0,8723 15 1,705 25 3,167
0,9345 16 1,817 26 3,360
1,001 17 1,937 27 3,565
1,072 18 2,062 28 3,778
1,148 19 2,197 29 4,005

O O|NOCA~WIN|F|O

Upozorneni k bezpecnosti prace

Koncentrovana kyselina chlorovodikova dosti dyma a je to silna ziravina, pracujte s ni proto
rychle, nadoby uzavirejte a nadobi po pouziti ihned oplachujte. Vyvarujte se potiisnéni
pokozky, piipadné pouzivejte rukavice. Pokud se potiisnite, omyjte se co nejdiive silnym
proudem vody.

Postup
Eudiometrické stanoveni obsahu CaCOs ve vzorku mramoru
Sestavte aparaturu podle Obr. 53.

prikapavaci
nalevka

<— redukce odmérmy

valec

Ostwaldova
- —_—
banka

promyvacka

Obr. 53. Aparatura pro zjistovani obsahu CaCOj3; ve vzorku.

Navazte 1,00 g rozetfené¢ho vzorku. Nasypkou tuto navazku nasypte na dno Ostwaldovy (pfip.
vicehrdlé) banikky a malym mnozZstvim vody spldchnéte do baiiky 1 ulpéné zbytky z nasypky.
Piesvédcte se, zda jsou zabrusy barnky, pfikapavaci ndlevky a redukce spravné namazany.
Zatku uzavirajici ptikapévaci ndlevku nahrad'te zatkou s trubiCkou, pfipojte ji hadiCkou
k ocelové 1ahvi s CO, a oteviete kohout prikapavaci nalevky. Pod dohledem vedouciho
cviceni nebo laboranta oteviete ventil tlakové lahve (viz kapitola 4.20) a velmi mirnym
proudem nechejte prochazet aparaturou oxid uhli€ity tak, aby sytil i vodu v promyvacce a ve
sklenéné vané. Toto syceni se provadi proto, aby se oxid uhliity uvolnény pii pokusu
nerozpous$tél ve vod¢ v aparatufe a nedochdzelo tak K jeho ztratdm rozpousténim. Po cca
5 min zaviete ptivod plynu z bomby. Napliite odmérny valec, ktery pouzivate jako eudiometr,
vodou. Nejlépe to udélate tak, ze cely valec polozite do vani¢ky s vodou, aby u jeho dna
nebyla bublina, a pak ho zvednete a upevnite klemou ve svislé poloze. Pod spodni okraj valce
podsuiite zavadéci trubicku.
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Uzavrete kohout prikapavaci nalevky. Odmérnym valeckem odméite 10 ml koncentrované
kyseliny chlorovodikové, kterou nalijete do prikapavaci nalevky (pozor, at’ se vam kyselina
nedostane do postranni trubicky, kterou by mohla skapnout na navazeny vzorek). Aparaturu
uzavrete zatkou a zkontrolujte tésnost spoju aparatury. Otevienim kohoutu kyselinu opatrné
nakapejte na vzorek. Po skonceni vyvoje plynu odectéte jeho objem na stupnici odmérného
valce.

Zjistéte teplotu vody v eudiometru (vzhledem Kk tomu, ze naplnéna vana je dlouhodobé
postavena na pracovnim misté, odpovida teplota vody teploté¢ mistnosti) a tlak v laboratofi,
a Vv Tab. 6 odectéte tenzi vodni pary pii teploté vaseho experimentu (tj. teploté vody ve vané
eudiometru). Vypocitejte latkové mnozstvi uvolnéného CO,. Nahledem na rovnici reakce je
ziejmé, ze toto latkové mmnozstvi je rovno latkovému mnozstvi uhli¢itanu vapenatého
pfitomného ve vzorku. Vypoéitejte tedy hmotnost CaCOsz (M = 100,09 g-mol™) ve vasi
navazce a hmotnostni zlomek CaCO3 Vv predlozeném vzorku.

PoZadavky k uznani ulohy

Zjistény obsah uhli¢itanu vapenatého v predlozeném vzorku mramoru.
Protokol o provedené uloze.
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5.9 Uloha 9 — Destilace za sniZzeného tlaku

Ukoly

1. Vycistéte predlozeny ester kyseliny octové destilaci za snizeného tlaku.
2. Sestrojte graf zavislosti teploty par na Case.

3. Zjistéte index lomu produktu.

4, Zjistéte hustotu produktu.

5. Na zéklad¢ zméfenych vlastnosti produkt identifikujte.

Teoreticky uvod k uloze

Destilace za snizeného tlaku

Protoze Cistény ester vie za normalniho tlaku az pti relativné vysoké teploté (>>100 °C),
pouzijete pro jeho predestilovani vakuovou destilaci. Princip a provedeni této techniky jsou
popsany Vv kapitole 4.14.1.

Meéreni indexu lomu
Popis refraktometru a prace s nim naleznete v kapitole 3.5.8, princip pfislusného méfeni
v kapitole 4.19. Presny postup prace s refraktometrem vam objasni pedagogicky dozor.

Postup

Destilace za snizeného tlaku

Nejprve piedlozeny vzorek zbavite zbytka vlhkosti a mechanickych necistot. K 25 ml vzorku
Vv Erlenmeyerové bance pfidejte cca 1 g bezvodého siranu sodného, banku uzaviete zatkou
a obsah protiepejte. Po vycefeni prefiltrujte (pies suchy skladany filtr) surovy ester do 50ml
kulaté banky a pridejte michadlo. Sestavte aparaturu pro destilaci za sniZzeného tlaku
a nechejte si ji zkontrolovat pedagogickym dozorem. Oproti Obr. 32 v kapitole 4.14.1
pouzijte navic kratkou vpichovou kolonu, kterou umistéte mezi baiku s destilovanym
vzorkem a destila¢ni néstavec s teplomérem. Kolonu kvili tepelné izolaci obalte buni¢inou
(ptipadné alobalem). Pouzijte veminko opatfené jednou 25ml a dvéma 10ml slzovitymi
baitkami; 25ml banku pfedem zvaZte postavenou v kadince i se zatkou na piedvazkach.
Nastavte mirny proud vody do chladi¢e (pozor na piipadné ukapnuti vody do olejové 14zng),
nastavte pfiméfenou intenzitu michani (tak aby se michadlo rychle tocilo, ale aby v baiice
neposkakovalo), zapnéte vyvévu a zacnéte evakuovat aparaturu zavienim kohoutu pojistné
lahve. Oteviete kohout manometru — zméfenim tlaku ovéfite tésnost aparatury; pokud je
pohyb hladiny rtuti v manometru maly, tak aparatura netésni a je tfeba pfisluSnou netésnost
odstranit. Pokud aparatura tésni, za¢néte mirné zahtivat. V pribéhu experimentu zapisujte
vintervalu 1 min teplotu a tlak v aparatuie. Teplota lazné by méla byt maximalné jen
0 cca 20 °C vyssi nez je teplota varu destilované latky, jinak hrozi pfehfati a vypénéni
destilované smési. ProtoZe zatim nevite, jakd bude teplota varu, zahfivejte jen pozvolna,
abyste predesli nahlému vzkypéni smési. Proto nejprve nastavte na michacce teplotu 50 °C,
a po vyhftati 1azné postupné zvysujte nastavenou teplotu po 10 °C tak, aby obsah baiiky mirné
vafil. VSimejte si teploty par v aparatufe — pii postupném zahiivani dojde k varu
nizkovroucich necistot. Prvni frakci destilatu jimejte do 10ml banky. Po odstranéni
nizkovroucich necistot zacne teplota par opétovné stoupat. Po dosaZeni konstantni hodnoty
teploty varu vysevrouci slozky (tj. teploty varu izolovaného esteru) vyméite otoCenim
veminka® predlohu za pfedem zvaZenou 25ml baiiku a ptedestilujte produkt. Po piedestilovani

® Pii pripadné absenci veminka se pieruSeni destilace a vyména piedloh provadi nasledovng: zaviete kohout
manometru — tim ho odpojite od aparatury, a nehrozi, ze by vracejici se rtut’ pii rychlém zavzdu$néni rozbila
trubici manometru; aparaturu opatrné zavzdusnéte otevienim kohoutu pojistné lahve nebo opatrnym odpojenim
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produktu ukoncete destilaci — nejprve zaviete kohout manometru, aparaturu zavzdu$néte
otevienim kohoutu pojistné ldhve, vypnéte pumpu a chladici vodu a odpojeny manometr
opatrn¢ zavzdu$néte, aby se rtut’ vracela pomalu a nerozbila trubici. Banku s produktem
zvazte (opét zazatkovanou a postavenou v kadince). Zméite index lomu produktu.

Zbytky oleje z povrchu destilaéni banky umyjte teplou vodou a saponatem, vnitiek banky
vyplachnéte ethanolem. Ethanolem na zavér vyplachnéte vSechny nadoby, v nichz byl
puvodni vzorek nebo produkt destilace.

Kalibrace automatické pipety

Pti této uloze nepouzijete pro métfeni objemu pyknometr (ktery ma obvykle velky vnitini
objem, vétSinou 25 ml a vice), ale z divodu co nejmensi ztraty vzorku budete pipetovat 1 ml
pomoci fixni Iml automatické pipety (viz kapitola 4.3). Protoze se nékdy deklarovany objem
nastaveny na automatické pipeté mirn€ lisi od skutecného objemu, je vhodné si pro piesna
meéfeni pipetu Okalibrovat. Kalibraci proved'te pomoci destilované vody. Do piedem
zvazené/ztarované (na analytickych vahach) 1ékovky odpipetujte 1 ml vody. Pozor,
deklarovany objem pipety odpovida prvni poloze pistu! Zjistéte hmotnost odpipetované
vody. Stanoveni proved’te pétkrat (vyuzivejte tarovani mezi jednotlivymi méfenimi, vodu
pridavejte do 1ékovky bez vylivani pfedchozi davky) a vysledné hodnoty zprimérujte. Pokud
se nektery z vysledka 1i$i od priméru o vice nez +0,5 %, méfeni zopakujte. Teplomé&rem
zjistéte teplotu vody (teplomér ponoite do vody tak, aby byla baiika se rtuti celd ponofena
a nedotykala se stén nadoby). Z hodnot v Tab. 7 odectéte odpovidajici hustotu vody. Pokud
byla zjisténa teplota necelocCiselna, tak hodnotu hustoty vody linearné interpolujte z krajnich
hodnot uvedenych v tabulce. Z primérnych hmotnosti pipetované vody a zjisténé hustoty
vypocitejte piesny objem pipety. Pokud se vami stanoveny objem lisi o vice nez 2 % od
deklarovaného objemu 1,000 ml, tak jste patrné Spatné pipetovali a svou techniku
zkonzultujte s pedagogickym dozorem.

Tab. 7. Zavislost hustoty destilované vody na teploté.

t(°C) | p(grcm®) |t (°C) | p (g-cm )
15 |0,999099 |23 |0,997536
16 |0,998943 |24 |0,997299
17 |0,998775 |25 |0,997047
18 |0,998596 |26 |0,996786
19 [0,998406 |27 |0,996515
20 |0,998205 |28 |0,996235
21 |0,997994 |29 | 0,995946
22 10,997772 |30 | 0,995649

Stanoveni hustoty produktu

Do piedem zvazené/ztarované (nma amalytickych vahach) Cisté a suché 1ékovky odpipetujte
1 ml vaseho preparatu pomoci Okalibrované automatické pipety. Lékovku zvazte znovu.
Stanoveni proved’te pétkrat a vysledné hodnoty zprimeérujte (vyuzivejte tarovani mezi
meétenimi). Pokud se neéktery z vysledkl vyrazng lisi od priméru (> £1 %), méfeni zopakujte.
Vypocitejte hustotu produktu.

Identifikace produktu
Srovnanim zmeétenych vlastnosti produktu s daty uvedenymi v Tab. 8 identifikujte, jakou

hadice vedouci od vyvévy, vyméinte predlohu, a opét zacnéte evakuovat. Cely proces je tfeba udélat co
nejrychleji, aby zatim nedoSlo k pfehiati destilované smési — pfi opétovném snizeni tlaku pak hrozi pfilis
bouflivy var spojeny s prskanim smési az do chladice. Po evakuaci aparatury op€t pfipojte manometr.
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latku jste izolovali.

Tab. 8. Hodnoty indexu lomu “np a hustoty p izolovanych esteri kyseliny octové.

ester vzorec np,  p(gem)

butyl-acetat O 1,394 0,883
il
(@]

pentyl-acetat o) 1,402 0,876
Hsc_q JI
o
hexyl-acetat 0 1,409 0,867
H30—< J_/_\
o)

benzyl-acetat o 1,502 1,054
o4
[}

PoZadavky k uznani ulohy

Zvéazeny Cisty produkt.

Teplota varu izolované latky za daného tlaku.

Index lomu produktu.

Stanovena hustota produktu.

Identifikace produktu. Produkt nalijte do patii€né sbérné lahve az po schvaleni jeho
identifikace pedagogickym dozorem!

Protokol o provedené uloze. Soucésti protokolu je 1 graf zachycujici €asovy pribéh destilace.
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5.10 Uloha 10 — Stanoveni rozpustnosti a obsahu krystalové vody

Ukoly

1. Stanovte rozpustnost predlozeného vzorku anorganické soli ve vodé pti laboratorni teploté.
2. Na zéklad¢ naméienych udajt identifikujte nezndmy vzorek.

3. Termogravimetricky stanovte mnozstvi krystalové vody v piedlozeném vzorku.

Teoreticky uvod k uloze
Rozpustnost latek
Rovnovaha vuzavieném systému musi splilovat jistd pravidla, formulovand koncem
19. stoleti americkym matematikem a fyzikem Josiahem Willardem Gibbsem (1839-1903),
ktera se oznacuji jako Gibbsiiv zdkon fazi.

f+v=s+2,
kde f je pocet fazi v systému, V je poCet stuprit volnosti a s je pocet slozek v systému. Fazi je
kazd4d homogenni soucést (plyn, kapalina, pevna faze) systému, slozkou je kazda pfitomna
chemicka sloucenina. Stupenl volnosti je libovolnd intenzivni fyzikélni veli¢ina (tj. veliCina,
kterd nezavisi na celkové hmot¢ systému; intenzivnimi veli¢inami jsou napf. teplota, tlak,
hustota, koncentrace apod.).
Pro cistou kapalinu plati, ze f=1 a s=1, a vychazi tedy v=2. Pro danou kapalinu tedy
muzete zvolit dvé nezavislé veliCiny (napf. teplotu a tlak), a ostatni veli¢iny jiz budou ptesné
dané (napf. hustota). Pii zahtivani dané kapaliny k varu dojde k vytvorfeni druhé (plynné) faze
(f=2, s=1) a dany systém ma tedy pouze jeden stupeni volnosti (Vv = 1). Za daného tlaku ma
tedy kapalina pfesné definovanou teplotu varu (a obracené, pokud je tfeba nechat kapalinu
viit pii zvolené teploté, musi Se zménit tlak na pfesné definovanou hodnotu). Podobné i pro
¢istou pevnou latku (s = 1) je za daného tlaku konstantni jeji teplota tani (v koexistenci jsou
pevna a kapalna faze, f = 2, opét vychaziv = 1).
V ptipadé roztoku latky v rozpoustédle plati s =2 (slozkami jsou jak rozpousSténa latka, tak
rozpoustédlo) a f=1 (smés ma jednu homogenni fazi — roztok), pro pocet stupfii volnosti
tedy plati v =3. Za dané teploty a pfi daném tlaku tedy mlzZete zvolit jeSté tieti parametr —
napt. koncentraci. Toto je pfipad miseni dvou neomezené misitelnych kapalin, napt. vody
a ethanolu.
Jina situace nastdva, kdyz rozpousténa latka neni neomezené misitelnd s rozpoustédlem.
Pokud budete napt. sypat stl do vody, narazite ¢asem na fakt, ze se dalsi pfidavek soli jiz
nerozpusti, a dostanete heterogenni smés kapaliny a pevné latky. Pro takovou heterogenni
smés plati s=2 a f =2, a pocet stupiii volnosti je tedy v = 2. Pii dané teploté a tlaku je tedy
koncentrace nasyceného roztoku urCena — je tedy konstantou. Koncentrace nasyceného
roztoku se oznacuje jako rozpustnost, a nasycenym roztokem je roztok, ktery je (za dané
teploty a tlaku) v rovnovaze s pevnou fazi rozpusténé latky. Rovnovaha neni staticky proces,
ve smési neustdle dochazi k rozpousténi pevné latky do roztoku a ke krystalizaci rozpusSténé
latky z roztoku, v rovnovaze se vsak rychlosti obou dé&ji sobé rovnaji. Pro sil obecného
vzorce XYy plati:

XxYy(s) x X(aq) + y Y(aq)

[naboje iontl nejsou pro prehlednost uvedeny, vyrazy (S) a (aq) znaci, zda se dana latka/ion
nachazi v pevném skupenstvi nebo v roztoku].
Lze dokazat, Ze soucin P = [X]*-[Y] je pti zvolené teploté a tlaku konstantni (odvozeni bude
pfedmétem studia fyzikalni chemie ve vysS$ich ro¢nicich). Veli¢ina P (n€kdy oznac¢ovana jako
Ks) se nazyva soucin rozpustnosti a je tedy pro danou latku za danych podminek konstantou.
Soucin rozpustnosti se tabeluje obvykle pro latky malo rozpustné, miva tudiz nizké hodnoty
a proto se obvykle udava v podobé svého zaporného logaritmu, napf-:

P(AgCI) = K(AgCl) = 1,78-107*°, —log{P(AgCI)} = pP(AgCI) = pKs(AgCl) = 9,75.
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Rozpustnost se vSak miize udavat i pomoci jinych veli¢in. Napf. molarni rozpustnost
oznacovana obvykle S je molarni koncentraci nasycené¢ho roztoku. Rozpustnost latek dobie
rozpustnych se udava kromé& molarni koncentrace téZ v jednotkach molality (tj. v molech
latky v 1 kg rozpoustédla), ale i v jednotkdch hmotnostniho zlomku (tj. v gramech latky ve
100 g roztoku), nebo v gramech latky ve 100 ml roztoku nebo rozpoustédla, piipadné
v gramech latky rozpusténé na 100 g rozpoustédla. K pfevodu jednotek je pak nutné znat
i hustotu vytvofeného nasyceného roztoku.

V této uloze budete stanovovat rozpustnost dobte rozpustné anorganické soli.

Krystalova voda

Pti krystalizaci latek z vodného prostfedi Casto dochazi k zabudovani molekul vody (obecné
rozpoustédla) do struktury krystalu (pevné faze). Tyto molekuly vody mohou byt v krystalové
struktufe vazany riznym zpiasobem, napi. koordinaci ke kationtu, vodikovymi vazbami
k aniontu, vodikovymi vazbami mezi sebou apod. V ptipadé nékterych soli v zavislosti na
teploté krystalizace dochazi k vyluovani krystall s riznym poctem molekul krystalové vody.
Napt. soda — Na,CO3 — krystalizuje podle podminek v podobé monohydratu, heptahydratu
nebo 1 dekahydratu. Dokonce i notoricky zndma kuchynské sil NaCl, ktera je béZzné dostupna
v bezvodé podobgé, krystalizuje pii teplotach nizsich nez 0 °C v podob¢ dihydratu NaCl-2H,0.
Stanim krystalickych vzorkti na vzduchu pak mutze v nékterych ptipadech dojit k (alesponi
castecné) ztraté krystalové vody.

Prace s automatickou pipetou
Popis této techniky viz kapitola 4.3.

Zahrivani nad kahanem a Zihani do konstantni hmotnosti

Popis téchto technik viz kapitola 4.7.1. Pfi zihani do konstantni hmotnosti dale pracujte
s posledni zjiSténou hmotnosti, a nikoliv s primérem z posledni a pfedposledni hodnoty.
Predchozi véta upozortiuje na fakt, ktery je sice ziejmy, nicméné tato chyba se v protokolech
objevuje pomérné Casto.

Postup

Vzorek je dodan v podobé pevné faze v oznafené zasobni lahvi a ve formé vodné suspenze
v250ml Erlenmeyerové bance se stejnym koédovym oznaenim. Ovéite si, Ze
vV Erlenmeyerové barice je vedle kapaliny stiale i podil pevné faze. Praci na jednotlivych
pod-ulohach si rozvrhnéte tak, abyste Gcelné vyuzili ¢asové prostoje pii zihani/chladnuti
kelimk.

Stanoveni obsahu krystalové vody

Dva oznacdené (fixem nebo tuzkou) malé porcelanové kelimky vyzihejte do konstantni
hmotnosti v zihaci peci nastavené na 400 °C. Jednotliva zihani provadéjte po dobu 10 min,
poté kelimky pomoci klesti vlozte do exsikdtoru a ponechejte vychladnout na laboratorni
teplotu. Pozor, po zavieni exsikatoru s horkym obsahem dochazi k mirnému vzrustu tlaku
uvniti exsikatoru (p-V =n-R-T) a snizeni viskozity tuku na zabrusech exsikatoru diky ohfevu
a hrozi, Ze se viko exsikatoru sesmekne a spadne — proto jej zpoc¢atku ptidrzujte rukou a po
cca 20 s exsikator kratce oteviete pro vyrovnani tlaku. VaZte na analytickych vahach.
VSechna nasledujici vazeni provadéjte na stejnych analytickych vahach.

Na analytickych vahach do vychladlych kelimkl pfesné odvazte pfiblizn€ 0,25 g pevného
vzorku. Obrat ,,piesné ... pfiblizné* mini piiblizné¢ tuto hodnotu, ale s maximalni moznou
presnosti, vV tomto ptipad¢ tedy na ¢tyFi desetinna mista. Vzorky zihejte po dobu 10 min
v peci pii 400 °C. Kelimek klestémi pifeneste do exsikatoru a nechejte vychladnout na
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laboratorni teplotu. Po vychladnuti jej zvazte a ponechejte zihat dalSich 10 min. Poté nechejte
kelimek opét vychladnout v exsikatoru a zvazte. Pokud se hmotnost zjisténa po druhém zihani
1isi od vysledku prvniho vazeni o vice nez o =1 mg, zihani zopakujte po dobu dalSich 10 min
az do dosazeni konstantni hmotnosti.

Z namé&fenych udaju stanovte molarni mnozstvi vody prisluSejici vzorcové jednotce soli (tj.
pocet molekul krystalové vody). Pro dokonceni tohoto vypoctu je tieba znat vysledek
nasledujici pod-tlohy (identifikaci vzorku).

Stanoveni rozpustnosti a identifikace vzorku

Na M¢ékerove kahanu vyzihejte tfi vétsi oznacené (fixem nebo tuzkou) porcelanové kelimky
do konstantni hmotnosti. Rid’te se obecnymi doporu¢enimi z vyse uvedeného postupu pro
zjistovani mnozstvi krystalové vody.

Rozmichejte pfedlozenou suspenzi vzorku a zméite jeji teplotu — teplomér uchyt'te do klemy
a zasunte do suspenze vzorku tak, aby byla bani¢ka se rtuti zcela ponofena pod hladinou
suspenze, ale nedotykala se stén baiiky. Nez odectete teplotu, nechejte teplomér ponofeny ve
smési alespon 5 min.

Z usazené suspenze vzorku napipetujte do vychladlych kelimkti pomoci automatické pipety
5,00 ml roztoku vzorku (pfi nasdvani roztoku dejte pozor, abyste do Spicky pipety nenasali
1 pevny podil ze suspenze). Pozor, nastaveny objem pipety odpovida prvni poloze pistu!
Kelimky s odpipetovanym roztokem zvaZte na analytickych vahach. Kelimky poté postavte
na sitku a opatrné zahiivejte nad nesvitivym plamenem plynového kahanu tak, aby se roztok
plynule odpatoval a neprskal (pozor na ztraty materialu). Intenzitu zahiivani regulujte tak, ze
budete kahan drzet v ruce a pohybovat s nim. Az se vypaii voda a nebude hrozit prskani smési
Vv kelimku, postavte kahan piimo pod sitku s kelimky a zihejte v maximalnim zaru plamene
po dobu 10 min. Nechejte kelimky vychladnout v exsikatoru.

Vychladlé kelimky zvazte a jejich zihani zopakujte po dobu dalsich 5 min. Poté nechejte
kelimky opét vychladnout v exsikatoru a zvazte. Pokud se naméfené hmotnosti od sebe lisi
o vice nez o 3 mg, Zihani zopakujte po dobu dalSich 5 min, neZ dosahnete pozadované shody
hmotnosti. V piipadé, Ze se jedna z hodnot odchyluje od ostatnich o vice nez 5 %, vylucte ji
z dalsiho zpracovani jako odlehlou. Pokud nemate alespon dvojici udajt, které by se lisily
o méné nez 5 %, tak celé stanoveni zopakujte (opét 3x).

Z namétenych udaji vypoditejte rozpustnost vzorku. Vysledky uved’te v gramech rozpusténé
latky na 100 ml roztoku, v gramech rozpusténé latky na 100 g roztoku, v gramech rozpusténé
latky na 100 g rozpoustédla (vody), Vjednotkach molarni koncentrace (mol-dm®)
a Vv jednotkdch molality (mol-kg_a). Vypocitejte t€z hustotu nasycené¢ho roztoku pii dané
teplots (v g-cm ).

Kelimky umyjte a prazdné kelimky nechejte uschnout.

Porovnanim s 0daji uvedenymi v Tab. 9 identifikujte studovany vzorek.

Tab. 9. Rozpustnosti soli (vztaZeno na jejich bezvodou formu). Uvedené hodnoty jsou v gramech
bezvodé soli rozpusténé ve 100 g vody.

teplota (°C)
sul M, 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27
Li,SO, 109,94 346 345 344 344 343 343 342 342 341 34,1
Na,SO, 142,04 16,4 17,7 19,1 20,6 222 239 258 279 30,1 325
MgSO, 120,36 32,3 32,9 335 340 346 352 358 363 369 375
MgCl, 9521 542 543 544 546 54,7 548 549 550 552 553
CaCl, 110,98 726 74,0 755 77,2 789 80,7 82,7 848 87,0 893
Na,CO; 105,99 194 20,6 21,8 232 246 26,2 278 29,6 31,4 334
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V piipadé€, Ze si nejste jisti pfifazenim dané soli, urete v ni pfitomny kation pomoci tzv.
plamenové zkousky. Atomy tady kovi (zvlast€ alkalickych kovi a alkalickych zemin)
a nekterych dalSich prvki se pfi teploté plamene excituji. Pfi deexcitaci pak vyzatuji excitacni
energii v podobé¢ viditelného svétla odpovidajici vinové délky. Tohoto jevu se Casto vyuziva
Vv zabavni pyrotechnice — podle pouzitého kationtu/prvku v pyrotechnické slozi maji odletujici
jiskry riznou barvu.

Plamenova zkouSka se realizuje nasledovné: v nesvitivém plamenu se vyziha dratek
z inertniho materialu (napf. platiny,” ale Ize vyuZit i ocelovy dratek, napf. kancelaiskou
svorku, nebo tuhu do mikrotuzky) do doby, neZ piestane barvit plamen. Béhem Zihani je
dobré¢ dratek obcas ponofit do ziedéného roztoku kyseliny chlorovodikové — kromé& omyti
dratku jsou piitomné ionty kovli prevadény do podoby obecné tékavych chloridi. Na
vyzihany dratek se poté nabere kapka roztoku vzorku, a vlozi se zpét do nesvitivého plamene.
Podle barvy a odstinu plamene Ize poté usoudit, ktery kov je ve vzorku piitomen.

V ptitomnosti jednotlivych prvka tak mlizete pozorovat barvu napft. slabé fialovou (draslik),
¢ervenofialovou (lithium), ¢ervenou (cihlovou — vapnik, Sarlatovou — stroncium), zlutou
(sodik), zelenou (baryum, mangan nebo boér), modrozelenou (méd’) apod. Pritomnost hot¢iku
se zabarvenim plamene neprojevuje.

Barvu vaseho vzorku miizete v ptipad¢ potieby srovnat s barvou standardid obsahujicich
lithium, sodik nebo vapnik, které jsou k dispozici v lahvi¢kach na vasem pracovisti.

PoZadavky k uznani ulohy

Rozpustnost vzorku za dané teploty uvedena ve vSech pozadovanych jednotkach.
Hustota nasyceného roztoku za dané teploty.

Identifikace neznamého vzorku.

Stanoveny pocet molekul krystalové vody.

Protokol o provedené uloze.

’ Predméty z platiny se v zadném piipadé nesméji zahiivat svitivjm plamenem — uhlikové astice v plamenu se
s platinou slucuji a zptisobuji jeji kirehnuti.
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6. Vzor protokolu

Uloha 1: Priprava chloridu sodného
Jan Novak, skupina 15, St 8:10
Dne 7. 10. 2020

Ukolem bylo ptipravit chlorid sodny reakci uhli¢itanu sodného a kyseliny chlorovodikové.

Teoreticky uvod a principy pouzivanych metod
Ptiprava probiha podle rovnice:

Na,CO3; + 2 HClI — 2NaCl + H,O + CO,.
Surovy uhlicitan obsahuje mechanické necistoty, proto bude nutné roztok produktu zbavit
téchto necistot filtraci pies filtracni papir. Konecny produkt bude krystalizovan srazenim
z vodného roztoku ethanolem, ve kterém je NaCl malo rozpustny. K zahus$téni reak¢éni smési
se pouzije rotacni vakuova odparka (Obr. 1). Ta pracuje na nasledujicim principu: uvniti
rotujici baniky se neustale obnovuje film roztoku na sténach, ktery se ve vakuu snadno
odpatuje. Proto dochdzi k rychlému zahusténi roztoku pod teplotou varu odpatfovaného
rozpoustédla. Pfi praci s odparkou je tfeba dodrzet optimalni postup, ktery zamezi kypéni
a prskani odpafované smési: na trubici se zabrusovym jadrem se pomoci Svorky ptipevni
banka sroztokem. Bailka se roztoCi. Poté se zapne membranova pumpa. Po uzavieni
zavzdu$novaciho kohoutu je nutné vyckat, az smés piestane prskat (v této fazi je tfeba obcas
pfes pojistny kohout pfipustit vzduch, aby nedoslo k piekypéni smési do chladi¢e). Kdyz
odparfovana tekutina ptestane pénit, banka se zanoii do vyhtaté vodni 1azné (pro odpatrovani
vody je vhodné pouzit teplotu cca 60—70 °C) a obsah banky se odpati. Po odpafeni je tieba
nejdiive baniku vysunout z 1azn€, zavzdus$nit odparku otevienim pojistného kohoutu, zastavit
rotaci a sundat baiiku s produktem. Membranova pumpa se vypind az na Uplny zavér, kdyz je
aparatura zavzdus$néna.
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Obr. 1: Rotaé¢ni vakuova odparka.
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Postup

Navazka 10,0 g dekahydratu uhli¢itanu sodného (Na,CO3-10H,0, M, = 286,08, 35,0 mmol)
byla rozpusténa v 250ml kadince v 50 ml destilované vody. K roztoku byl pomalu za stalého
michani ptikapan zfedény roztok HCI, pfipraveny z 6,6 ml koncentrované kyseliny (36%,
p=1,18g-cm 3, 75,6 mmol, 2,2 eq., 10% nadbytek) a 20 ml vody. B&hem piikapavani smés
intenzivné Suméla a pénila. Po piidani veskeré kyseliny bylo zkontrolovano pH pomoci pH-
papirku, a jeho hodnota byla cca 2. K roztoku byla pfidana mala 1zicka aktivniho uhli a smés
byla dobfe promichana. Smés byla piefiltrovana ptes skladany filtra¢ni papir do 250ml kulaté
baniky a odpafena na vakuové odparce dosucha. K nazloutlému odparku byla po ¢astech
pfidavana destilovana voda do tplného rozpusténi (celkem asi 15 ml vody). Produkt byl
vysrazen postupnym piidavkem 100 ml ethanolu. Vylou¢eny produkt byl odsat na frité S3,
filtratni kola¢ byl po odpojeni vakua rozmichan v 10 ml ethanolu, ostfe odsat a vysusen
prosavanim vzduchu po dobu 5 min. Vytézek produktu byl 2,86 g (70 %).

Vypocty

10,0 g Na,C03-10H,0 odpovida n = 10,0 g/ 286,08 g-mol™ = 0,0350 mol.

Vzhledem ke stechiometrii reakce n(NaCl) = 2n(Na,CO3-10H,0) = 0,0699 mol, coz odpovida
(pti M(NaCl) = 58.44 g-mol™*) hmotnosti:

m(NaCl) = 0,0699 mol - 58,44 g-mol ™ = 4,09 g pii 100% vyt&zku.

Teoretické mnozstvi kyseliny chlorovodikové nutné pro reakci ¢ini n(HCI) = 0,0699 mol, coz
odpovida (pii M(HCI) = 36,46 g-mol*) hmotnosti:

m(HCI) = 0,0699 mol - 36,5 g-mol ™ = 2,55 g &isté kyseliny.

Pfi jeji koncentraci 36 % to odpovida m(36% HCI) =2,559/0,36 = 7,09 g, coz pii hustoté
koncentrované kyseliny p(36% HCI) = 1,18 g.cm™® odpovida 6,01 ml. Nadbytek 10 %
odpovida objemu 6,6 ml.

Vytézek 2,86 g NaCl ¢ini 100 % - 2,86 9/4,09 g = 69,9 %.

Zaver
Reakci uhli¢itanu sodného s kyselinou chlorovodikovou bylo pfipraveno 2,86 g chloridu

sodného, coz odpovida vytézku 70 %. Nizky vytézek je dan ¢asteCnou rozpustnosti NaCl ve
vodném ethanolu.
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7. Harmonogram provadéni tloh

Cislo tulohy, kterou v daném terminu provadite, najdete v pruseciku fadku, oznaceném cCislem
vasi skupiny, a sloupce, oznaceném poradovym ¢islem tydne.

7.1 Rozvrh tloh kurzu ,,Laboratorni technika (a)*
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