6 Zakladné operacie v chemickom laboratériu

6.1 Priprava roztokov

Chemické reakcie uskuto€riujeme najCastejSie v roztokoch. Rozpustadlo ma
velky vplyv na priebeh chemickych reakcii — zrieduje reaktanty, odvadza reakéné
teplo, riadi chemicku reakciu za wvzniku urcitého produktu. Vhodna volba
rozpustadla mbze viest k posunu rovnovahy chemickej reakcie ziadanym smerom,
alebo ulahcit izolaciu produktu.

Rozpustanie je proces, pri ktorom z dvoch alebo viacerych faz vznika faza
jedna — roztok. Roztokom rozumieme homogénnu sustavu (fazu), skladajucu sa
najmenej z dvoch chemickych latok — zloziek, ktorych pomer sa méze v urditych
rozmedziach plynule menit. Zlozkami roztoku su rozpustadlo a rozpustené latky.
Latku, ktord je vsustave vo velkom nadbytku oznalujeme ako rozpustadlo.
Homogénna (rovnoroda) zmes — je zmes, v ktorej ma latka v celej sustave rovnaké
vlastnosti a v ktorej nemozno rozoznat jej zlozky, napr. kvapalné roztoky, zmes
plynov, zliatiny. NajastejSie pripravujeme roztoky tuhych, kvapalnych alebo
plynnych latok v kvapalinach.

Kvapalny roztok — rozpustena tuha, kvapalna alebo plynna latka v kvapaline
(ovocna 8&tava, ocot, mineralka). Pri chemickych syntézach najCastejSie
pripravujeme roztoky rozpustanim tuhej latky. Kvapaliny mézu byt neobmedzene
mieSatelné (napr. voda a etanol) alebo mieSatelné len CiastoCne, takze vytvaraju
dve oddelené fazy s odliSnym zloZzenim (napr. voda a dietyléter), pripadne prakticky
nemiesatelné (napr. voda a sirouhlik).

Plynny roztok — plyny sa navzajom vzdy dokonale mieSaju, &im vytvaraju
homogénnu plynnu zmes — plynny roztok, napr. Cisty vzduch, zemny plyn.

Tuhy roztok — vznika rozpustanim plynov, kvapalin alebo tuhych latok v tuhych
latkach (sklo, zliatiny kovov, ocel).

Pri rozpustani latok v danom rozpustadle mdzu nastat dva krajné pripady:

a) Rozpustana latka sa postupne rozptyluje medzi €astice rozpustadla, z roztoku ju
mozno ziskat v nezmenenej forme (napr. rozpustanie kyslika, dusika, cukru vo
vode).

b) Medzi rozpustacou latkou a rozpustadlom prebieha chemicka reakcia, ktora
natrvalo meni charakter rozpustanej latky (napr. reakcia kovov s kyselinami,
amoniakom, s vodou).

Pri priprave kvapalnych roztokov v chemickom laboratériu vacsinou volime
také rozpustadlo, ktoré nebude reagovat s rozpustenou zluceninou, t.j. bude
inertné. V takom pripade mdzeme konstatovat’

Pri rozpustani sa nemeni chemické zlozenie sustavy, ak neberieme do Uvahy
solvataciu €astic a disociaciu vodnych roztokov kyselin, zasad alebo soli.
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Rozpustadla klasifikuieme podla polarity, koordinaénych schopnosti,
schopnosti vymienat iony H* amnohych dalSich aspektov. Na rozpustanie
anorganickych soli idnovej povahy su vhodné velmi polarne rozpustadla s velkymi
koordinaénymi schopnostami (napr. voda). Organické latky sa vac¢sinou rozpustaju
v rozpustadlach s mensou polaritou. Naj¢astejSie pouzivanymi rozpustadlami su:
¢ voda, dimetylsulfoxid, kyselina octova — polarne;
¢ metanol, etanol, acetén — menej polarne;

o dietyléter, chloroform, toluén, hexan — (takmer) nepolarne.

Vseobecne plati pravidlo, ze dobré rozpust'adlo je svojou chemickou povahou
podobné rozpust'anej latke, ¢ize podobné latky sa rozpustaju v podobnom
rozpust'adle.

Pri volbe rozpustadla musime brat’ do uvahy jeho prchavost, toxicitu (mnohé
su velmi jedovaté), ako aj spdsob nasledného zneSkodnovania pouzitého
rozpustadla. KedZe je pri reakcii rozpustadlo v znaénom nadbytku voci reaktantom,
aj malé mnozstvo necistot v rozpustadle méze ovplyvnit priebeh chemickej reakcie.
Preto je potrebné rozpustadla pred pouzitim Cistit. Vodu precistime destilaciou, ¢im
ju zbavime rozpustenych soli, organické rozpustadla musime zbavit necistét
organickej povahy a zvySku vody destilaciou a susenim.

Rychlost rozpustania latky vrozpusStadle je dana povahou latky (soli,
kovalentné zli€eniny) a povahou rozpustadla. Tuhé latky sa rozpustaju rychlejSie,
ak zvacsime ich povrch (napr. rozotrenim), zvySenim teploty rozpustadla (pri
vacsine latok rozpustnost' s rastucou teplotou rastie), intenzivnym mie$anim alebo
trepanim.

Postup pripravy roztokov tuhych latok

e Tuhu latku vopred jemne rozotrieme (pouzivaju sa porcelanove, sklené alebo
achatové trecie misky).

e Odvazime potrebné mnozstvo tuhej rozotretej latky.

o L atku postupne za mieSania priddvame do kadicky s rozpustadlom (cca polovica
potrebného objemu), po premieSani doplnime zvySnym objemom rozpustadla.

¢ Kontrolujeme teplotu kvapaliny. V pripade, ak teplota klesa, kvapalinu ohrievame
(vodny kupel), ak sa roztok zohrieva, chladime ho (vodny kupel, kupel voda/lad).

Postup pri roztierani tuhych latok

e Cistl, suchu porcelanova roztieraciu misku naplnime latkou asi do Stvrtiny
objemu, aby nedochadzalo k vypadavaniu roztieranej latky.

¢ Porcelanovym roztieradlom kruzivym pohybom roztierame latku po stenach
misky, prifom menime smer roztierania.

e Obsah misky prenesieme na hodinové sklo alebo Petriho misku na dalSie
spracovanie.

¢ Steny roztieracej misky oc€istime plastovou lyZiCkou a umyjeme.
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¢ Rozpustanie mnohych beznych anorganickych latok vo vode je velmi exotermicky
proces. Hydroxid sodny alebo draselny pridavame preto pomaly do vody v kadi¢ke
a mieSame, aby sme zabranili prilepeniu granuliek na dno sklenej nadoby.
Koncentrovanu kyselinu sirovu lejeme tenkym pradom po ty€inke za mieSania do
vody v kadicke.

Z bezpelnostnych a hygienickych dévodov sa pouziva na nasavanie kvapalin
do pipety gumovy (nasavaci) balonik. Typ baldnika s tromi ventilmi (obr. 5.8)
pouzivany v laboratornom cviCeni umoziuje dodrzanie bezpeénej manipulacie
s agresivnymi roztokmi kyselin a zasad.

Zapamiétajte si!
o Nikdy nepridavame vodu k tuhym hydroxidom (NaOH alebo KOH)!
¢ Nikdy nelejeme vodu do koncentrovanej kyseliny sirovej!

Z takychto zmesi méze v désledku prehriatia vyprsknut’ ¢ast' kvapaliny, ¢o
ohrozuje nasu bezpecnost pri praci.

Postup pri priprave roztoku s presnou koncentraciou

Pri priprave roztoku s presnou koncentraciou musime potrebné mnozZstvo
rozpustanej latky navazovat na analytickych vahach (obr. 5.3).

Pri priprave roztoku rozpustenie tuhej latky robime v kadi¢ke a €iry roztok (ak
je potrebné prefiltrujeme) kvantitativne prenesieme do odmernej banky daného
objemu (obr. 5.6), v ktorej uskuto€nime uz iba zriedovanie (doplnenie rozpustadla
po znacku). Kvantitativnhe prenesenie roztoku z kadi¢ky do banky uskutoénime
preliatim roztoku po tyCinke pomocou lievika a niekolkonasobnym oplachnutim
nadoby, v ktorej bol pdvodne roztok malym mnozstvom rozpustadla (podrobny
postup — kap. 5.2.1).

Ak sa pri zriedovani sustava samovolne zahrieva, dame do banky najprv
rozpustadlo (vodu) a az potom pridavame roztok s rozpustenou latkou.

6.2 Filtracia

Filtracia je oddelovanie zmesi dvoch faz, kvapalnej od tuhej, pomocou
priepustného materialu, ktorym prechadza len jedna z oboch faz. Na separaciu
tuhej fazy od kvapalnej sa vyuzivaju rozne metddy filtracie, ako aj rézne druhy filtrov.
Velkost poérov filtracného materidlu volime vzhfadom na zrnitost tuhej latky, ktoru
chceme odfiltrovat. Na krystalické latky staci filter s vacSou porovitostou, zatial ¢o
velmi jemné kryStalické (tzv. mikrokryStalické) alebo amorfné latky, zakaly a pod.
filtrujeme na filtroch s menSou porovitostou (jemné filtre). Rychlost filtracie zavisi
od velkosti pérov filtra — ¢im su pory vacsie, tym je filtracia rychlejSia.
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6.2.1 Filtracia pri atmosférickom tlaku

Najjednoduchsou metédou oddelenia tuhej fazy od kvapalnej je filtracia
pomocou filtraéného lievika ajednoduchého papierového filtra zodpovedajuce;j
porovitosti, s ciefom ziskat filtrat zbaveny tuhych necist6t. Pripravime si jednoduchy
(hladky) filter (obr. 6.1), ktory vlozime do filtraéného lievika.

[)
P e @
o

o \J

\
\
\
\
6\

Obr. 6.1 Zhotovenie jednoduchého filtra Obr. 6.2 Filtracia pri atmosférickom tlaku
1 — kadic¢ka so suspenziou,
2 —filtraény kruh,
3 —filtracny lievik,
4 — filtrat,
5 — stojan,
6 — sklena ty€inka,
7 — jednoduchy filtrany papier

Zapamitajte si!
Filter spravnej velkosti siaha asi 1 cm pod okraj filtracného lievika.

Zostavime filtraénu aparaturu (obr. 6.2), ktoru tvori filtraény kruh upevneny na
stojane, do ktorého vlozime filtracny lievik, a nadoba, napr. kadi¢ka, na
zachytavanie filtratu. Pod filtracny lievik umiestnime kadicku tak, aby sa dlhsia
strana stopky lievika dotykala steny kadic¢ky. Filter navih¢ime a uhladime, aby pod
nim neboli bublinky. Musime davat pozor, aby nedoSlo k roztrhnutiu filtra. Na
navihéenie pouzijeme zodpovedajuce rozpustadlo, ak filtrujeme napr. toluénovy
roztok, nemézeme filter navih¢it vodou! Suspenziu, ktora chceme filtrovat, nechame
usadit. Na filter nalejeme po ty€inke, ktorou sa dotykame trojitej vrstvy filtracného
papiera, vrchnu vrstvu suspenzie (vacsSinou skoro Ciru kvapalinu). Filtraény lievik
naplnime maximalne asi 1 cm pod okraj filtratného papiera. Filtrovanu zmes
opakovane nalievame podla obr. 6.2. Dbame o to, aby filtrovana kvapalina vypiriala
stopku lievika bez strhavania bublin vzduchu. AZ s poslednym podielom kvapaliny
prenesieme na filtracny papier aj tuhu latku. Na prenesenie zvysku latky na filter
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mozno s vyhodou pouzit Cast filtratu. Nikdy nepouzivame na tento Ucel rozpustadio,
v ktorom sme danu tuhu latku rozpustali!

Rychlost’ filtracie zavisi od poérovitosti papierového filtra, ako aj od velkosti
Castic filtrovanej fazy.

Ak potrebujeme urychlit filtraciu, mézeme pouzit’ skladany filter (niekedy tiez
nazyvany francuzsky), ktory vyhotovime podla obr. 6.3. Pri tomto filtri sa vyuziva pri
filtracii cela plocha, filter je vS8ak menej mechanicky odolny (obr. 6.4 a 6.5).

Obr. 6.3 Zhotovenie Obr. 6.4 Komercne Obr. 6.5 Filtracia s pouzitim
skladaného filtra predavané filtre skladaného filtra
1 — kadi¢ka so suspenziou,
2 —filtraény kruh,
3 —filtrany lievik,
4 — filtrat,
5 — stojan,
6 — sklena tyc€inka,
7 — skladany filtracny papier

6.2.2 Filtracia pri znizenom tlaku, odsavanie

Ak chceme oddelit tuhu latku od kvapaliny rychlym a pohodinym spésobom,
robime filtraciu pri znizenom tlaku. Namiesto klasického filtraéného lievika sa
pouziva Buchnerov lievik alebo skleny fritovy lievik s réznou pérovitostou. Filtracna
aparatura je zobrazena na obr. 6.6 a 6.7.

Do Bichnerovho lievika sa vklada filtraCny papier, ktory si pripravime
nasledovnym spésobom — urobime kruh z papiera a vloZime ho tak, aby nielen
zakryl vSetky otvory na dne lievika, ale bol jeho priemer mens$i asi 0 1 mm ako
priemer dna.

72



Zapamiitajte si!
Filtracny papier sa nesmie na okraji ohybat smerom nahor!
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Obr. 6.6 Aparatura na filtraciu pri znizenom tlaku
a — za pouzitia vodnej vyvevy, b — za pouzitia vakuovej pumpy

a

Obr. 6.7 MoZnosti zostavenia aparatury na filtraciu
vlavo — pri atmosférickom tlaku, vpravo — pri znizenom tlaku

Na Cistu odsavaciu banku nasadime Buchnerov alebo fritovy lievik (obr. 3.13)
v gumenej tesniacej zatke (alebo pouzijeme gumenu manzetu). Podtlak potrebny na
odsavanie dosiahneme pouzitim vodnej vyvevy, ktora je pripojena tlakovou hadicou
cez poistnu nadobu na odsavaciu banku. Ak pracujeme s Buchnerovym lievikom,
musime navlh¢it’ papier rovnakym rozpustadlom, aké je vo filtrovanej suspenzii, aby
sa dobre prisal ku dnu. Odpojime hadicu vyvevy z odsavacej banky (vyvevu
nevypiname), nalejeme na filter €ast suspenzie a znova pripojime hadicu vyvevy.
Potom pomaly po tyCinke nalievame po Castiach filtrovani zmes (€o najlepSie
rozmiesanu); jej vySka mdze byt najviac 1 cm pod okraj Blichnerovho lievika.
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Zapamiitajte si!

Po skonceni filtracie, ked uz neodteka filtrat, odpojime hadicu vyvevy z odsavacej banky,
zatial o vyveva je stéle pustena a uzavrieme privod vody do vyvevy. Tento postup je
potrebné dodrzat v pripade, Ze nie je zapojena poistna nadoba, pretoze by mohlo djst
k nasatiu vody do filtratu.

Ak je potrebné predistit’ filtrovanu latku premyvanim, robime to nasledovnym
spésobom. Na filtracny kola¢ v Buchnerovom lieviku alebo na frite nalejeme
rovhomerne (najlepSie pouzitim striekacky) malé mnoZstvo Cistého rozpustadia,
z ktorého sme tuhu latku krystalizovali (nie filtrat!). Potom pustime vyvevu
a intenzivne odsavame.

Okrem vodnej vyvevy sa v laboratoriach pouZivaju centralne vakuove pumpy.
V pripade jej pouZzitia je potrebné umiestnit pred fiu poistnd premyvacku, ktora
zabrani vniknutiu rozpustadla do centralnej vakuovej pumpy (obr. 6.6 b).

Nakolko sa pouzivaju tlakové hadice, je potrebné odsavaciu banku upevnit
pomocou lapaka (obr. 6.7), aby sa zabranilo jej prevrhnutiu a nasledne jej rozbitiu.

Postup zapnutia vakuovej pumpy

e Zapnutie hlavného elektrického spina¢a na paneli pracovného stola.

o Zapnutie elektrického spinaa pumpy na paneli pracovného stola.

¢ Otvorenie ovladacieho kohutika na regulaciu vakua — kontrola vakua priloZzenim
palca na koniec tlakovej hadice (obr. 6.8 a).

e Zapojenie hadice do odsavacej banky (obr. 6.8 b).

Obr. 6.8 Pouzitie vdkuovej pumpy
a — kontrola vakua, b — zapojenie hadice

Postup samotnej filtracie je zhodny ako pri pouziti vodnej vyvevy. Po skonceni
filtracie najprv odpojime hadicu vyvevy z odsavacej banky. Poslednym krokom je
uzavretie zdroja vakua!l
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V suc€asnosti sa namiesto Blichnerovho lievika pouzivaju fritové lieviky.
Fritové lieviky su sklené a maju podobny tvar ako Blchnerov lievik. Maju vyhodu
v tom, Ze pri ich pouZivani nie je potrebny filtracny papier, pretozZe fritové lieviky
maju namiesto perforovaného dna zabudovany skleny filter (fritu). Hustota jeho
porov urCuje, na aké tuhé latky (zrazeniny, krystaliky) sa mdze dany fritovy lievik
pouzit a jeho Ciselné oznacenie je zakladnou charakteristikou frity (S1 — S4 je podla
zvacsujucej sa hustoty filtra, ¢im vysSie Cislo, tym mensia hustota pérov). Pouzitie
fritovych lievikov je obmedzené na filtraciu takych tuhych latok, ktoré sa iba suSia.
Nahrada papierového filtra za skleny umozriuje filtrovat' vo fritovych lievikoch aj
agresivne latky.

Fritovy lievik po filtracii vyCistime preplachnutim rozpustadlom, ktoré rozpusta
zachyteny tuhy produkt, ktory sme predtym filtrovali a nasledne eSte destilovanou
vodou. Ak fritovy lievik zostava znecisteny — Cisti sa pomocou roztoku kyseliny napr.
HCI, HNOs, ktory nechame chvilu pbsobit ana koniec lievik preplachneme
destilovanou vodou.

Niekedy potrebujeme prefiltrovat este horuci roztok tak, aby medzitym
nevychladol a nevylu€ovali sa krystaly uz miernym ochladenim na filtri. V takychto
pripadoch si zvolime €o najredsi filtracny papier alebo fritu. Filtraény lievik vopred
predhrejeme v suSiarni na teplotu nasyteného roztoku a po zacati filtracie sa
snazime filtrovat’ o najrychlejSie.

Niektoré zmesi nie je mozné filtrovat’ cez normalny filtraény papier alebo fritu.
Napr. velmi kyslé roztoky sa filtruju cez skleny papier. Niekedy sa pouziva aj sklena
vata arbzne dalSie Specidlne materialy. Vakuova filtracia nie je vhodna pre
rozpustadla s nizkou teplotou varu, napr. dietyléter, chloroform, alkoholy, kedze
dochadza k odparovaniu rozpustadla vo vakuu.

Zapamitajte si!

Na spravne prefiltrovanie je potrebné zvolit si zodpovedajucu filtraéni metdédu a filtraény
materidl. Jemné zrazeniny filtrujeme najlepSie cez Blchnerov lievik s jemnym papierom,
kryStalické produkty cez fritu, pri €isteni rdznych roztokov od tuhych nedistdt (napr. pri
rekrystalizacii) sa pouzivaju ¢asto skladané filtre.

Po skonceni filtracie je dblezité aj spravne oddelenie tuhej fazy od filtra. Ak
sme pri filtracii pouzili fritovy lievik mézeme produkt vybrat pouzitim tyCinky alebo
Spachtle. Z BlUchnerovho lievika v Ziadnom pripade tuhu latku mechanicky
nevyberame, ani ju nedavame susit’ s filtraCnym papierom, lebo by mohlo dbjst k jej
zneCisteniu CiastoCkami filtraéného papiera. Spravny postup je nasledovny:
Buchnerov lievik prikryjeme hodinovym sklickom vhodného priemeru, otoCime ho
stopkou nahor a silne fukneme do stopky lievika. Filter s produktom vypadne na
skli¢ko, kde ho osusime pouzitim malého Stvorca filtratného papiera, ktory jemne
prittaéame na vihky filter. Ciastocne vysudeny filter potom lahko odstranime
z povrchu tuhej latky.

Vyhodou filtracie pri znizenom tlaku je, Zze sa ziska such$i produkt za kratSi
Cas. Vyuziva sa hlavne na ziskanie tuhého produktu po zraZacej reakcii, resp. po
krystalizacii.
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6.3 Zohrievanie

Zohrievanie patri medzi najdélezZitejSie a najCastejSie laboratdérne operacie.
V laborat6riu pouzivame rézne spésoby zohrievania:

1. Priame zohrievanie plameriom plynového kahana

Je vyhodné pre svoju rychlost, vysoké teploty, moznost okamZzitého
prerusenia ohrevu. Nevyhodou je nepresna a nelahka regulacia teploty. Priamym
plamefiom zohrievame len tenkostenné predmety zo skla (skumavky, banky
s gufatym dnom, varné banky, kadicky) alebo z porcelanu (tégliky, lodi¢ky). Pri
zohrievani kahanom je potrebné si uvedomit, Ze teplota nesvietivého plamena nie
je vo vSetkych jeho €astiach rovnaka (obr. 3.27).

Zapamitajte si!

Sklené predmety so silnou stenou nezohrievame v plameni kahana, lebo lahko praskaju!
Horlaviny (alebo latky, ktoré uvolfuju horfavé plyny) sa nesmu zohrievat priamo nad
plamefom !

Pri zohrievani plati niekolko v§eobecnych zasad. Pri zohrievani kvapaliny na
teplotu varu je potrebné vzdy pouzivat varné telieska. Varné telieska su zvy&ajne
kusky neglazurovaného porcelanu, sklenej frity alebo S$amotu, sklené gulicky.

V podstate je vhodny akykolvek inertny porovity material, na povrchu ktorého
sa lahko uvolAuju pary, ¢im sa zabrani vzniku tzv. utajeného varu (lokalne prehriatie
kvapaliny a nahle uvolnenie par).

Zapamitajte si!
Skumavky sa spravne zohrievaju zboku mierne naklonené a nie v zvislej polohe + nutnost
mieSania/pohybu so skimavkou!

Pokial zohrievame banku alebo kadi¢ku nad plynovym kahanom, davame pod
ne sietku s keramickou vyplfiou, ktoru umiestnime bud na Zelezny kruh, alebo na
trojnoZku nad plamefiom kahana. Tym predideme prili§ velkému tepelnému
namahaniu a zabezpecime, aby zohrievanie bolo rovhomernejSie.

Zapamitajte si!

Nikdy neotacajte ustie skumavky pri zohrievani smerom k sebe alebo k vedla stojacej
osobel!
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2. Zohrievanie v porcelanovom tégliku

Porcelanovy téglik naplnime za laboratérnej teploty i
latkou, ktoru budeme zohrievat, resp. Zihat' najviac do
polovice objemu.
Téglik umiestnime na triangel, ktory lezi
v Zzeleznom kruhu aje pripevneny na stojan v takej
vySke, aby bol pri zohrievani umiestneny tesne nad
modrym vnutornym plamefnom kahana (obr. 6.9).
Zapalime kahan, téglik zohrievame spociatku
svietivym plameriom niekolko minut, aby sa rovhomerne
zohrial.
Postupnym zvySovanim privodu vzduchu do
kahana dosiahneme nesvietivy plamen, ktorého teplotu
vyuzivame pri rozklade, resp. taveni tuhej latky.
Po skonceni zohrievania ochladime téglik najprv Obr. 6.9 Zohrievanie
v svietivom plameni kahana niekolko mindGt, aZz potom v porcelanovom tégliku
kahan vypneme.

Zapamitajte si!
Pri praci s rozzeravenym téglikom v plameni kahana pouzivame téglikové klieste, ktorych
Spicku vzdy predhrejeme v plameni. Predideme tym prasknutiu téglika.

3. Zohrievanie na ohrevnej doske

Elektricka ohrevna doska ako sucast elektrickych vari€ov a magnetickych
mieSaciek je jednym z najCastejSich zdrojov tepla. Je regulovana elektronicky alebo
transformatorom. Je vhodna na dosiahnutie teplét az 250 °C s presnostou az 1 °C,
pricom sa modze pri mieSackach vyuzit' aj elektromagnetické premieSavanie
ohrievaného roztoku.

4. Zohrievanie v ohrevnom hniezde

Pouziva sa v pripade, ked nie je mozné pouzit priamy plamer (kahan), napr.
pri zohrievani horfavin. Ohrevné hniezdo vyhrieva rovhomerne po celej ploche (na
rozdiel od kahana) a zvy€ajne ma aj regulaciu teploty (obr. 6.10).

Obr. 6.10 Ohrevné hniezdo
T1 — ohrev vrchnej €asti hniezda, T2 — ohrev spodnej €asti hniezda, R — regulacia ohrevu

77



5. Zohrievanie v réznych typoch elektrickych peci

Pouziva sa na zihanie latky v tégliku (téglikové pece) alebo na vacsie
mnozstva latky (muflové pece).

6. Zohrievanie v ohrevnych kupeloch

Zaradujeme ho k nepriamym ohrevom, ktoré su sprostredkované prenosom
tepla teplonosnym médiom medzi zdrojom tepla a ohrievanou latkou. Podla naplne
rozliSujeme:

Vodny kupel — teplonosné médium je vodna para. Pouziva sa Casto pri
zahustovani vodnych roztokov na krystalizaciu v porcelanovych miskach. Pouzivaju
sa komeréne vyrabané vodné kupele s elektrickym ohrevom. Casto sa v laboratériu
pouziva zhotovenie vodného kupela podfa obr. 6.11, t. j. umiestnenie misky na
kadi¢ku vhodného rozmeru s vodou tak, aby miska bola vyhrievana parami vody
zohrievanej beznym spdsobom na sietke s keramickou vyplfiou.

Olejovy kupel — teplonosnym médiom je silikonovy olej ohrievany elektricky.

Vzdusny kuapel’ — realizuje sa odovzdavanim tepla salanim prostrednictvom
horucich plynov. Zohrievany roztok v odparovacej miske sa umiestni na triangel
v dostatoénej vyske podla obr. 6.11.

Pieskovy kupel — teplonosnym médiom je jemny piesok ohrievany plynovym
kahanom do teplét asi 400 — 500 °C v zeleznej miske.

1

Obr. 6.11. Schéma vodného kupela Obr. 6.12. Schéma vzduSného kupela
1 — kovovy kruh, 2 — triangel,
3 — odparovacia miska, 4 — kahan

7. Zohrievanie v susSiarni

Pouziva sa najCastejSie, ked potrebujeme zohriat laboratérne sklo pred
krystalizaciou alebo syntézou a na susenie latok. SuSiaref nesmieme pouZzivat pre
prchaveé alebo sublimujuce jedovaté latky!
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8. Zohrievanie s refluxom

Reflux je technika, ktora sa wvyuziva pri
reakciach, ktoré vyZaduju dlhodobé dodavanie
tepelnej energie (ohrev). Zohrievanie s refluxom
dovoluje zohrievanie zmesi obsahujucej prchave
materialy bez straty rozpustadla. Kvapalna reakcna
zmes sa nachadza vo varnej banke so zabrusom,
ktora je spojena s chladiCom (najCastejSie gul6ckovy
spatny chladi¢), v désledku toho sa uvofnené pary
rozpustadla ochladzuju a kondenzuju na kvapalinu,
ktora sa vracia spat do reak¢nej nadoby. Varnu banku
mozeme zohrievat pocCas celého priebehu reakcie.

Vyhodou tejto techniky je, Ze po€as dlhodobého
zohrievania nemusime dopinat’ rozpustadlo, alebo sa
obavat, Ze sa vypari zreakénej zmesi do sucha,
pretoze dochadza kokamZitej kondenzacii par
v chladii. Treba eSte dodat, Ze dané rozpustadlo
bude vriet pri urCitej konstantnej teplote, ¢o znamena,
Ze aj reakcia bude prebiehat pri tejto teplote.
Aparaturu zostavime podfa obr. 6.13. Optimalne je
ponorit varnu banku do kadi¢ky s vodou, ¢im sa
vytvori bariéra medzi reaktantami a zdrojom tepla.
Casto sa to pouziva ako bezpeénostné opatrenie, ked
sa zohrievaju horlaveé reaktanty a na ohrev sa pouzije
plynovy kahan, ¢im zabranime pripadnému kontaktu
otvoreného ohfa s reaktantami.

Poznamky:

—> odvod vody

£— privod vody

Obr. 6.13 Aparatura na
zohrievanie s refluxom

¢ Chladiacu vodu privadzame do otvoru v spodnej €asti chladi¢a.
¢ VVrchnu €ast chladi¢a nechame otvorenu — aparatira nemusi byt uzatvorena.

Zakladné pravidla pre zohrievanie tuhych latok v skumavkach

¢ Pri zohrievani tuhych latok pouzivame suché skumavky.
e Na zaciatku zohrievame pomaly a potom intenzivnejSie dovtedy, kym sa uz

nepozoruje zmena.

¢ VZzdy pouzivame rucny drziak (lapak) na skumavky (obr. 6.14).

¢ VZdy pouzivame ochranné okuliare.

¢ VZdy si pre€itame v navode inStrukcie o rychlosti zohrievania.

¢ Pripravime si vopred potrebné reagencie, indikatorovy papierik a pod. na dékaz

uvolfiovanych plynov.

¢ Skumavku drzime vzdy v mierne naklonenej polohe a jej Ustie drzime smerom od

seba ako aj od ostatnych osdb.

e Dno skumavky pri zohrievani umiestnime do najhorucejSej Casti nesvietivého

plamena (obr. 3.26).
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e Poas zohrievania premiestiujeme opakovane skiumavku mimo plamena
a opatrne jej obsah premieSavame z dévodu zlepSenia distribucie tepla.

Obr. 6.14 Zohrievanie tuhej latky v skumavke

K operacii zohrievania patri aj poznamka o zaobchadzani s horucimi
nadobami. Pokial ma nadoba taku teplotu, Ze ju neudrzime v ruke, berieme ju do
laboratérnych kliesti alebo do pinzety. Pri vyberani horucich nadob, alebo
predmetov zo suSiarne mdzeme pouzit aj latkové chnapky. Z elektrickej pece
vyberame predmety s pouzitim rukavic s teflénovym povrchom. Vhodnou
pomdckou su tiez dva rozrezané Ustrizky hadice nasadené na palec a ukazovak.
Pri pouziti ustrizku latky by mohlo lahko déjst v blizkosti kahana k jej zapaleniu.

Zakladné pravidla pri pozorovani spravania sa tuhych latok pri zohrievani

1. Pred zohrievanim:
e Zistime farbu a vzhlad tuhej latky.

2. Pocas zohrievania:

¢ Pozorujeme zmeny fyzikalneho stavu tuhej latky.

e Pri uvolfiovani plynu sa pokusime okrem jeho pozorovania zistit, o aky plyn ide.

e Pozorujeme farebnu zmenu tuhej latky.

e V pripade vzniku bezfarebnych kvapalin, pozorujeme prenesenim kvapky na
chladnejsi koniec skumavky tvorbu krystalikov tuhej latky.

o Uistime sa, €i sme dostatoCne zohrievali tuhu latku pocCas celej reakcie
(nepozoruju sa uz Ziadne zmeny).

3. Po zohrievani:
¢ Pozorujeme farbu a vzhlad zvysku, ked je horuci a ked je ochladeny.
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Zmeny vyvolané uéinkom tepla
1. Termicka disocidcia

Pri termickej disociacii dochadza v désledku zohrievania k rozpadu jedne;j
zliceniny a vzniku jednej alebo dvoch jednoduchSich zlu€enin. Ochladenim
v chladnejSej Casti aparatury dochadza k rekombinacii a opatovnej tvorbe pévodne;j
zlu€eniny. Termicka disociacia je vratna reakcia, napr.

NH4CI(s) ©&—= HCI(g) + NHs(g) (6.1)

Ked zohrievame chlorid amoénny, dochadza kjeho rozkladu za tvorby
plynného chlorovodika a amoniaku, ktoré sa rekombinuju na chladnejSom Usti
skumavky za vzniku prstenca bielych krystalikov chloridu aménneho.

2. Sublimacia

Niektoré tuhé latky pri zohrievani prechadzaju do plynného skupenstva bez
topenia na kvapalinu, t. j. bez prechodu cez kvapalné skupenstvo. Pary kondenzuju
spat za tvorby tuhej latky na chladnejSom usti skimavky, napr.

l(s) <——Z 1x(Q) (6.2)

Pri zohrievani fialovoCierne kryStaliky jédu sublimuju za tvorby fialovych par
jédu. Opacny proces sa nazyva desublimacia. Pri desublimacii dochadza
k prechodu latky z plynnej fazy do tuhej fazy bez kondenzacie.

3. Uvolniovanie krystalovej vody

V chémii sa Casto stretdvame s kryStalohydratmi soli, teda soli, ktoré
v kryStalovej Strukture obsahuju molekuly vody (tzv. kryStalova vodu). Ak
zohrievame takéto soli, uvolfiuje sa ich kryStalova voda a tvoria sa ¢asto bezvodé
soli alebo v zavislosti od teploty nizSie hydraty, napriklad

N8.2C03'10H20(S) —AT Na2C03(s) + 10H20(g) (63)
CuSO4-5H,0(s) —4T 5 CuSO4-H,0(s) + 4H20(g) (6.4)
CuS04-H20(s) —2L— CuSO0a4(s) + H20(9) (6.5)

Treba poznamenat, Ze vznikajuca vodna para kondenzuje na chladnejSom
otvorenom konci skumavky za vzniku kvap6¢ok vody. Niektoré kryStalohydraty sa
pri zahrievani rozpustaju vo svojej kryStalovej vode, napr. pentahydrat tiosiranu
sodného (kap. 9.12).

6.4 Destilacia

Destilacia je najpouzivanejSia metdda Cistenia kvapalnych latok, delenia
kvapalnych zmesi s réznou teplotou varu alebo odstrafiovania rozpustadiel z menej
prchavych latok. Destilacia je oddefovanie zloZiek kvapalnej zmesi na zaklade ich
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rozdielnej teploty varu. Destilaciou mozno oddelit prchavejSiu latku od menej
prchavej a zaroven zistit’ teplotné rozmedzie varu zmesi, tzv. teplotu varu.

Destilaciu latok mozno realizovat' v aparaturach r6znej velkosti a konstrukcie.
V zasade vSak destilatna aparatura pozostava z destilaCnej banky, chladi¢a
a destilacnej predlohy na zachytavanie destilatu (obr. 6.15).

7

privod vody

Obr. 6.15 Destilatna aparatura
1 — destilana banka s destilovanou zmesou vo vodnom kupeli, 2 — destilaény nadstavec,
3 —teplomer, 4 — chladi€, 5 — destilaény nadstavec (alonZ), 6 — zberna nadoba na destilat

Ako destilacna banka sa pouzivaju banky s gulatym dnom (varné banky).
Destilaéna banka ma mat vhodny objem, aby ju destilovana kvapalina zaplnila
maximalne do dvoch tretin. Do banky sa k destilovanej kvapaline pridavaju varné
telieska. Na destilatné banky sa niekedy eSte pred chladi¢ pripajaju rézne
nadstavce (destilaény, Claisenov a pod.), umoziujuce pripojenie dalSich sucasti
destilaCnej aparatary (teplomer, oddefovaci lievik apod.). Na ochladenie
a kondenzaciu par destilovanej kvapaliny sa pouziva Sikmo postaveny chladic.
Skondenzovana a ochladena kvapalina sa odvadza z chladi¢a do zbernej nadoby
cez niektory z nadstavcov, z ktorych najjednoduchsi je alonz. Na zhromazdovanie
predestilovanej vytekajucej kvapaliny z alonZu sa mo0zu pouzZit rbzne zberné
nadoby, ktorych vyber je zavisly predovSetkym od vlastnosti a mnozZstva
destilovanej latky. Cela destilana aparatura sa postupne pomocou svoriek
a drziakov pripevriuje na laboratérne stojany, priCom treba dbat, aby jednotlivé diely
neboli mechanicky zbytone namahané (napr. na ohyb alebo tlak). Celkova plocha,
na ktorej je postavend aparatura, sa voli tak, aby bolo mozZné bezpelne
s jednotlivymi dielmi manipulovat. Ohrev destilanej banky sa voli podla teploty
varu destilovanej kvapaliny a jej dalSich vlastnosti tak, aby sa banka zohrievala
rovnomerne (kap. 6.3).
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6.4.1 Oddelovanie dvoch navzajom nemiesatel'nych kvapalin

Pri oddelovani dvoch navzdjom nemieSatelnych kvapalin sa pouzZiva
oddelovaci lievik (obr. 3.19). Prikladom takejto zmesi méze byt emulzia vody
a oleja, priom sa obe kvapaliny liSia svojou hustotou. Postup pri oddelovani zloziek
zmesi je nasledovny: zmes nalejeme do oddelovacieho lievika, po chvili déjde
k rozvrstveniu navzajom sa nemieSatelnych kvapalnych zloZiek. V spodnej Casti
lievika sa nachadza tazsia latka (s vacSou hustotou) — napr. voda, vrchnu vrstvu
tvori fahSia latka (s men3ou hustotou) — napr. olej (obr. 6.16 a). Po dokonalom
rozvrstveni oboch kvapalin vypustime cez kohutik oddelovacieho lievika spodnu
vrstvu do kadi€¢ky a nasledne ziskame vrchnu vrstvu (obr. 6.16 b).

!. —_? j olej

\ o v
- , voda v olej
r_-" y

Obr. 6.16 Oddelovanie nemieSatelnych zloZiek kvapalnej zmesi
a — rozvrstvenie kvapalnych zloZiek, b — vrchna vrstva po vypusteni spodnej vrstvy

6.5 Chladenie

Niektoré laboratérne prace vyZaduju nizSie teploty, ako je laboratdrna teplota.
K takym patri napr. kryStalizacia pri nizSich teplotach (znizenie rozpustnosti latok),
priebeh velmi exotermickych reakcii (odvod reakéného tepla) alebo priprava
chemickych zlu€enin, ktoré su nestale pri laboratdrnej teplote.

Zakladnym chladiacim médiom je voda. Je potrebna takmer vzdy, nie je totiz
mozné dat’ horucu banku alebo kadic¢ku rovno do fadu, mohla by prasknut. Pokial
staci chladenie na teplotu 0 °C, pouziva sa zmes drveného ladu a vody. Drveny lad
ma vacsi povrch, v dosledku toho sa zvySuje jeho chladiaci uc€inok (topi sa na
vacsom povrchu). Ak potrebujeme este nizSie teploty, mozno k fadu pridat nejaku
sol, napr. chlorid sodny, chlorid vapenaty. Tymto sp6sobom mozno dosiahnut aj
velmi nizke teploty (tab. 6.1). Takyto chladiaci kupel sa pripravi tak, Zze sa vzdy
nasype vrstva jemne drveného ladu, vrstva soli, ladu, soli atd. Potom sa mdZze tato
zmes pripadne eSte mierne preliat’ vodou.

83



V pripade, ze potrebujeme dlhodobo udrziavat nizku teplotu umiestnime
roztok do chladni¢ky alebo mraznicky, kde dosiahneme teplotu okolo —20 °C.

Tabulka 6.1 ZlozZenie niektorych chladiacich zmesi (na 100 g ladu)

L atka Mnozstvo Dosiahnutelna teplota

© (°C)
Na.COs3 20 )

KCI 30 11

NH.CI 25 15

NaCl 33 213

NaNOs + NH4NO3 55 + 52 -26,0
NH4Cl + NaNOs 13 + 38 31
NaNOs; + KCNS 2+ 112 34
NH4CNS + NaNO3 40 + 55 _37
CaCly'6H20 164 -39

CaCl>-6H,0 143 —54.,9

6.6 Krystalizacia

Krystalizacia je najdblezitejSia metoda Cistenia tuhych latok. UmozZnuje
pripravit jednoduchymi operaciami Cistu krystalicku latku z roztokov alebo tavenin.
Krystalom rozumieme geometricky utvar ohraniceny pravidelnymi plochami, ktory
ma pravidelnu (periodicku) vnatornu Struktdru. Znedistena krystalicka latka sa
rozpusti v optimalnom mnozstve zvoleného rozpustadla, mechanické nedistoty sa
odfiltruju a rozpustena latka sa necha krystalizovat. Pri kryStalizacii sa necistoty
koncentruju v roztoku a Cista latka sa vylu€uje v tuhej faze.

Ochladzovanim nasyteného roztoku dochadza ku krystalizacii. Cistota
vykrystalizovanej latky je ovplyvnena aj velkost'ou krystalov, ktora je dana postupom
krystalizacie. Techniku krystalizacie delime podfa spdsobu ziskania nasyteného
roztoku:

o kry$talizacia zmenou teploty;
¢ krystalizacia izotermickym odparenim rozpustadla;
e kryStalizacia zmenou zlozenia rozpustadla.
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6.6.1 Krystalizacia zmenou teploty

Krystalizacia zmenou teploty je jednou z metdd, ktorou sa pri anorganickych
syntézach z roztokov ziskavaju tuhé produkty. Je to rychla metéda a umoznuje
ziskat’ produkt vysokej Cistoty, ale na druhej strane ma o nieCo mensie vytazky.
Krystalizaciu mozno pouzit' len pri latkach, ktoré su termicky stale a maju vyrazne
vySSiu rozpustnost v horicom rozpusStadle ako v studenom. Pri tomto type
krystalizacie pouZijeme nasledovny postup: nenasyteny roztok latky vo vode
zahustujeme pri zvySenej teplote v porcelanovej alebo sklenej odparovacej miske
na vodnom kupeli (obr. 6.11).

Tento postup sluZi na odstranenie nadbytoCného rozpustadla z roztoku.
Rozpustadlo sa pomaly odparuje a vznika nasyteny roztok latky pri vy$Sej teplote.
Roztok sa obycCajne povazuje za dostatoéne zahusteny, ked sa na hladine roztoku
alebo pri stenach nadoby zacnu tvorit malé krystaliky. Nie je to vSak pravidlo,
vaésinou posluzi skér odhad (a samozrejme tabulky rozpustnosti). Casto je lepsie
testovat vznik nasyteného roztoku na krystalizaciu tak, Ze sklenou tycinkou
prenesieme kvapku roztoku na studené hodinové sklo. Ak sa pri laboratérnej teplote
po chvili vylugia krystaly, roztok je uz dostatoéne zahusteny. Zahusteny roztok
prelejeme velmi rychlo do krystalizacnej misky, prikryjeme filtracnym papierom, aby
sme zabranili znecisteniu a nechame chladnut na pozadovanu teplotu.

Priebeh krystalizacie

Ochladzovanim nasyteného roztoku dochadza ku krystalizacii. Najprv sa
vytvara krysStalizacné jadro a na fiom potom rastie krystal. Rychlost krystalizacie
zavisi od poctu vytvorenych krystalizaCnych jadier a od rychlosti rastu krystalov.
V zavislosti od spdsobu chladenia rozoznavame dva druhy krystalizacie:

Rusena krystalizacia. Pri prudkom ochladeni a pri intenzivnom mieSani vznikne
vela krystalizagnych jadier a vyrastie velky pocet relativne malych krystalov.
Nerusena (vol'na) krystalizacia. NeruSenou krystalizaciou sa v pokoji pri pomalom
chladnuti vytvara maly pocet jadier a vznikaju krystaly relativne vacsie.

Niektoré latky kryStalizuju velmi zle. V takychto pripadoch je na iniciaciu
krystalizacie potrebné najprv zmes viac ochladit a dékladne miesat, triet’ sklenou
tyCinkou steny krystalizacnej misky alebo kadi¢ky s roztokom (pri hladine
kvapaliny). Pokial tento postup nevedie k vylu€eniu krystalov, roztok znovu
zahustime odparenim rozpustadla a nasledne ochladime alebo nao¢kujeme malym
krystalikom produktu.

Rusena krystalizacia

Postup pri ruSenej krystalizacii je nasledovny: za horuca nasyteny roztok
zahustime, ak je potrebné, prefiltrujeme (pokial mozno €o najrychlejSie, inak sa
zacnu vylucovat krystaly uz pri filtracii), ochladime vodou (opatrne, ak mame sklenu
nadobu méze pri prudkom ochladeni prasknut) a potom vodou a ladom (pripadne
chladiacou zmesou, tab. 6.1). PoCas chladenia je potrebné roztok mieSat — pomaha
to vyluCovaniu kryStalov azabrani to stuhnutiu kryStalov v celom objeme.
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Polas chladenia sa vylucia drobné krystaliky. Tie odfiltrujeme a ak je potrebné,
premyjeme od zvySkov roztoku aod neéistdét. Pri premyvani kryStalov po
kryStalizacii je potrebné nechat riadne odkvapkat' krystalizacny roztok a jeho zvysky
odstranit premytim. Je potrebné zvazit, aku kvapalinu a aké mnozstvo mézeme na
premyvanie pouZzit. Va¢sinou sa premytie robi s malym mnozstvom rozpustadla
pouzitym na krystalizaciu. Pri premyvani musime byt opatrni, zvlast vtedy, ak je
produkt dobre rozpustny v rozpustadle. S filtratom mozno opakovat’ cely postup
(zahustit, ochladit’ a odfiltrovat produkt) alebo d’alej pouzit volnu krystalizaciu.

Nerusena (vol'na) krystalizdcia

Tato metdda sa pouziva, pokial je potrebné z nejakého dévodu ziskat vacsie
kryStaly alebo nie je mozné pouzit ruSenu krystalizaciu. Je pomerne zdihava
(niekedy aj mesiace), ale umoZhiuje ziskat aj znacne velke krystaly.

Pouziva sa aj v pripade, Ze latka je dobre rozpustna, ale ma maly rozdiel
rozpustnosti za horuca a za normalnej teploty. Oby&ajne sa uskutoChuje tak, Ze sa
nasyteny roztok necha v pokoji stat niekolko hodin aZz niekofko tyzdrov.
Rozpustadlo sa ochladenim velmi pomaly odparuje a latka sa vyluCuje z roztoku
zvyc€ajne vo vacsich krystaloch. Pokial bol roztok nasyteny za horuca, vacsinou sa
objavia krystaly velmi skoro (uz po niekolkych hodinach), inak zvyCajne az za
niekolko dni az tyzdrov. PoCas krystalizacie je potrebné nechat krystalizaénu misku
na pokojnom mieste, pokial mozno pri stalej teplote a prikryt roztok filtratnym
papierom, aby sa do neho neprasilo.

Zapamitajte si!
Roztok nie je vhodné odparit aZ do sucha, méze déjst’ k znecisteniu produktu.

6.6.2 Krystalizacia izotermickym odparenim rozpust'adla

Tato metdda je zdihavejsia ako predchadzajuca. Voli sa vtedy, ak sa nepodari
najst pre krystalizaciu rozpustadlo, v ktorom je rozpustnost’ latky pri vy$Sej a pri
nizSej teplote dostatocne rozdielna. Roztok sa privedie ku krystalizacii odparenim
Casti rozpustadla. Rozpustadlo sa odparuje volne na vzduchu v digestoériu alebo
v exsikatore s naplfiou absorbujucou pouzité rozpustadlo. Ak pracujeme s vodnymi
roztokmi, vhodnou naplfiou je oxid fosforeény alebo hydroxid draselny.

6.6.3 Krystalizacia zmenou zlozenia rozpust'adla

VylucCenie kryStalov sa niekedy dosiahne aj zmenSenim rozpustnosti
pridavkom tretej latky. PouZiva sa kvapalina dokonale mieSatelna s rozpustadiom,
v ktorej sa vSak krystalizujuca latka nerozpusta a vylu€uje sa z roztoku. V pripade
mnohych anorganickych latok je dobrym rozpustadlom voda, naopak zlym
rozpustadlom je metanol a etanol. Krystalizaciu latky potom iniciujeme pridavkom
»ZIého rozpustadla“ do roztoku latky v ,dobrom rozpustadle®.

Ak pridame zlé rozpustadlo naraz, vyluci sa produkt ako zle vyvinuté krystaliky
alebo prasok, ktoré Casto zachycuju velké mnozstvo nedcistdt. Vyvarujme sa
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pridavku prili§ velkého nadbytku tohto rozpustadla do prili§ zriedeného roztoku
latky, o vedie k vyzrazaniu latky v podobe olejov a vyzraZaniu necistét z roztoku.

Vhodny postup na krystalizaciu zmenou zloZenia rozpustadla je nasledujuci:
v banke pripravime roztok latky, napr. vo vode, pri mierne zvySenej teplote (asi
30 —-40°C). Zlozenie roztoku volime tak, aby sme ziskali zlozenie blizke
nasytenému roztoku pri danej teplote. Do tohto roztoku pridavame po Castiach a za
mieSania vhodné rozpustadlo, az sa vytvori jemne krystalicky produkt, ktory
odfiltrujeme, premyjeme danym rozpustadlom a nakoniec vysuSime na filtratnom
papieri pri laboratornej teplote.

6.6.4 Rekrystalizacia

Tato metdda sa pouziva na Cistenie tuhych latok a pri spravnom pouziti mdze
byt velmi u€inna. Vo vSeobecnosti sa rekrystalizacia robi nasledujucim postupom:

Do banky alebo kadi¢ky primeranej velkosti nasypeme latku a prevrstvime ju
malym mnozstvom rozpustadla. Latka sa nesmie uplne rozpustit. Pri rekrystalizacii
zvody mézeme pouzit kadiCku, v pripade rekrystalizacie zvacSiny inych
rozpustadiel sa pouZiva banka so spatnym chladiCom. Pri rekryStalizacii
postupujeme tak, Ze latku, ktoru treba rekrystalizovat, rozpustime za horuca vo
vhodnom rozpustadle aroztok prefiltruieme, &im ho zbavime tuhych
nerozpustenych necistét. Rozpustené nedistoty odstranime podfa moZnosti
chemicky, napr. vyzraZzanim. Farebné primesi (napr. organické farbiva) sa odstrania
z roztoku pridanim povrchovo aktivnych latok, na ktoré sa farbiva adsorbuju.
NajCastejSie sa pouziva aktivne uhlie, ktoré sa pridava do horuceho roztoku, roztok
sa pomieda alebo kratko povari a uhlie sa odfiltruje. Filtrat zbaveny necistét sa
zahusti na vodnom kupeli, potom sa preleje do kryStalizanej misky a necha sa
vychladnut. Po odfiltrovani vzniknutych krystalov aich vysuSeni sa tak ziska
rekrystalizovana latka.

6.6.4.1 Cistenie latok rekrystalizaciou

Uloha 1

Rekrystalizujte 5,0 g znecCisteného pentahydratu siranu mednatého.

Postup 1 — rusena krystalizacia

1. Zostavime aparaturu na filtraciu pri atmosférickom tlaku (obr. 6.2) a pripravime
skladany papierovy filter (obr. 6.3).

2. FiltraCny lievik dame zohriat’ do susSiarne vyhriatej na teplotu 105 °C.

3.V roztieracej miske dobre rozotrieme znecisteny CuSO4-5H,O0 ana
predvazovacich vahach z neho odvazime potrebné mnoZstvo.

4. Do kadicky odmernym valcom odmeriame vypocitany objem destilovane] vody
(a priddame mierny nadbytok).
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5. Vodu zohrejeme na teplotu vysSiu asi 0 10 °C ako je teplota nasyteného roztoku,
ktory chceme pripravit a za ustaviéného mieSania v nej rozpustime znecistenu
kryStalicku latku. ESte horuci roztok prefiltrujeme cez skladany filter vo vopred
zohriatom lieviku do krystaliza¢nej misky (obr. 6.5).

6. Pocas chladnutia filtratu (teplotu kontrolujeme teplomerom) zostavime aparaturu
na filtraciu pri znizenom tlaku (obr. 6.6 a 6.7).

7. Vylucené krystaly odsajeme na Blchnerovom lieviku, v pripade potreby este
vysu§ime medzi filtraCnymi papiermi (odstranenie adsorbovaného roztoku na
povrchu krystalov) a rekrystalizovany produkt vysudime volne na vzduchu.

8. Suchy rekrystalizovany produkt odvazime.

Postup 2 — kryStalizacia zmenou rozpustadia

1. Odvéazime 5,0 g pentahydratu siranu mednatého.

2. Dané mnozstvo rozpustime v 20 cm? vody.

3. Roztok prefiltrujeme cez skladany filter.

4. K filtratu pridame za staleho mie$ania 20 cm® denaturovaného liehu.

5. Vylucené krystaliky prefiltrujeme na Blichnerovom lieviku za znizeného tlaku.
6. Vylucené drobné krystaliky vysu§ime medzi filtraénymi papiermi.

Postup 3 — krystalizacia izotermickym odparenim rozpustadla

Filtrat, ktory ziskame po odfiltrovani krystalov podla Postupu 1 alebo 2, nalejeme
do krystalizacnej misky, prikryjeme filtraCnym papierom s malymi otvormi, nechame
volne krystalizovat' pri laboratérnej teplote do nasledujuceho laboratérneho
cviCenia. Porovname velkost ziskanych krystalov ziskanych réznymi postupmi.

Ulohy a otézky

1. Oboznamte sa so zakladnymi operaciami (priprava roztokov, zohrievanie,
filtracia, krystalizacia) v chemickom laboratériu.

2. Vypocitajte potrebné mnozZstvo vody na pripravu nasyteného roztoku siranu
mednatého pri ucitelom zadanej teplote. Rozpustnost CuSQO, v zavislosti od teploty
zistite z chemickych tabuliek.

3. Modra skalica (CuSO4-5H,0) obsahuje 6,5 % necistét. Aka hmotnost vody
v gramoch je potrebna na rozpustenie 20,0 g modrej skalice, ak chceme pripravit
jej nasyteny roztok pri teplote 20 °C? Rozpustnost CuSO, pri teplote 20 °C je 16,7 g
na 100 g roztoku. (52,9 g H.0)

4. Pre€o nemo6zeme susit CuSO4-5H20 v susiarni pri teplote vy33ej ako 105 °C?
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Uloha 2

Krystalizaciou ziskajte dusiCnan sodny zroztoku dusi¢nanu sodného
a chloridu sodného.

Postup

Rozpustime 12,0 g chloridu sodného NaCl v 20 cm? vody pri teplote 70 °C na
nasyteny roztok. Do tohto roztoku pridavame tuhy dusi¢nan sodny NaNO3 dovtedy,
kym sa prestane rozpustat. Takto pripraveny roztok zohrejme do varu, prefiltrujeme
a ochladime. Zmena rozpustnosti dusi¢nanu sodného v zavislosti od teploty je
ovela vacsia ako chloridu sodného, takze ochladenim roztoku bude prednostne
krystalizovat dusiénan sodny. Ziskané krystaly mézeme znova rozpustit' a roztok
ochladit. Po kazdom takomto kroku bude dusi¢nan sodny CistejSi.

Ulohy a otdzky

1. Porovnajte krivku rozpustnosti dusi¢nanu sodného a chloridu sodného vo vode.
2. Vypocitajte hmotnost dusi¢nanu sodného potrebného na pripravu 20 g
nasyteného roztoku pri teplote 70 °C. Rozpustnost NaNOs pri teplote 70 °C je 58 g
na 100 g roztoku. (12 g NaNOs)

3. Izotermickou krystalizaciou nasyteného roztoku pri teplote 20 °C sa ziskalo 30 g
NaNOs. Vypocitajte hmotnost vody, ktora sa zroztoku v priebehu krysStalizacie
odparila. Rozpustnost NaNO; pri teplote 20 °C je 88 g na 100 g H20. (34 g vody)

Uloha 3
Rekrystalizujte syntézou pripraveny jodid cinicity v chloroforme.

Postup

Jodid cini€ity Snls sa pésobenim vody rozklada — hydrolyzuje, preto sa musi
rekrysStalizacia uskutoCnit v nevodnom rozpustadle. Dobre sa rozpusta
v organickych rozpustadlach (napr. chloroform, benzén, chlorid uhli€ity, hexan,
dietyléter). Nevyhodou organickych rozpustadiel je ich horfavost a ich toxicita pri
vdychovani, preto zohrievanie robime v digestoériu.

Do Uplne suchej malej varnej banky nalejeme cca 10 cm® chloroformu,
pridame syntézou ziskané krystaly jodidu cini¢itého (podla postupu v kap. 9.11.1).
Takto pripraveny roztok zohrievame za obasného premiesania do varu vo vodnom
kupeli, resp. na ohrevnej doske. Obsah banky zohrievame maximalne
2 -3 minuty (Pozor na odparenie rozpustadla, teplota varu chloroformu je
61,15 °C!). Zmes za horuca prefiltrujeme cez suchy skladany filter do kadicky
a nechame postupne vychladnut. Vylu¢ené krystaliky oddelime od rozpustadla
filtraciou za znizeného tlaku a vysuSime ich na vzduchu.

Pocas rekrys$talizacie musime pouZivat' len suché sklo - na vysuSenie skla
pouzijeme acetoén.
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6.6.4.2 Vyuzitie krystalizacie pri syntézach

Priprava jodidu olovnatého

Jodid olovnaty Pbl; tvori oranzovozlté krystaly. KryStalom jodidu olovnatého,
ktoré sa vyluCuju z nasyteného roztoku pri vySSej teplote po jeho ochladeni sa
hovori zlaty dazd'. Z halogenidov olovnatych je najmenej rozpustny. V 100 g vody
sa pri teplote 100 °C rozpusti 0,44 g Pbl, a pri teplote 0 °C len 0,04 g Pbl..

Pb(NOs)2(aq) + 2KI(aq) —— 2KNOs(aq) + Pblx(aq) (6.6)

Krystalizacia Pbly(aq) —cchiadene , Ph|,(s)

Uloha
Pripravte jodid olovnaty rusenou krystalizaciou.

Chemikalie

— dusi¢nan olovnaty, Pb(NOs),, biela krystalicka latka;
— kyselina dusiéna, HNOs, koncentrovana, w(HNO3) = 0,65;
— jodid draselny, KlI, biela krystalicka latka.

Postup

1. V kadi¢ke rozpustime v 100 cm? vody 0,33 g dusi¢nanu olovnatého.

2. Ak sa v doésledku hydrolyzy katiénu [Pb(H.0)4]** vytvori biely zakal, priddame
niekolko kvapiek kyseliny dusi¢nej, az sa zakal rozpusti.

3. V druhej kadicke rozpustime v 100 cm?® vody 0,33 g jodidu draselného.

4. Oba roztoky zohrejeme do varu a prelejeme do Erlenmayerovej banky.

5. Banku ochladime pod prudom tecucej vody a po niekolkych minutach sa za¢nu
vyluCovat zlatisté krystaliky jodidu olovnatého.

6. Krystaly oddelime filtraciou za znizeného tlaku.
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6.6.4.3 Rozpustnost’ tuhych anorganickych latok

Jednou z délezitych vlastnosti latok, ktora ich
charakterizuje, je ich rozpustnost. Latky sa v danom
rozpustadle rozpustaja dovtedy, kym nevznikne
nasyteny roztok pri danej teplote a tlaku, v ktorom je
v dynamickej rovnovahe rozpustana latka s roztokom.

Nasyteny roztok je sustava, v ktorej je v danom
rozpust'adle pri danej teplote atlaku rozpustené
maximalne mozné mnozstvo rozpustenej latky.

Mnozstvo latky, vyjadrené jej hmotnostou, ktoré sa
pri danej teplote atlaku rozpusti v uritom mnozstve
rozpustadla, je konstantné a mozno ho vyjadrit napr.
hmotnostnym zlomkom. ZloZenie nasyteného roztoku pri
sa nazyva rozpustnost a udava sa najCastejSie pre vodné
roztoky, ato tabulkovym alebo grafickym spésobom. Obr.6.17. Aparatira na
Graf zavislosti rozpustnosti latky od teploty sa nazyva Zistovanie rozpustnosti
krivka rozpustnosti latky. tuhych latok

Vplyv teploty na rozpustnost’ anorganickych latok vo vode

Pri ur€ovani rozpustnosti anorganickych latok vo vode vychadzame
z prislusného vztahu pre rozpustnost podla toho, akym spésobom ju chceme
vyjadrit. Ak mame napr. urCit' rozpustnost s(A) vyjadrenu hmotnostou bezvode;j
latky A rozpustenej v 100 g jej nasyteného roztoku pri urcitej teplote, postupujeme
nasledovne:
e Najprv pripravime nasyteny roztok latky A pri zadanej teplote a hned z neho
odoberieme mensie mnozstvo, ktoré odvazime (hmotnost m').
e Potom z odvazeného roztoku odparime vodu, suchy odparok ochladime a
odvazime (hmotnost m(A)).
Pri vypoclte rozpustnosti vychadzame z hmotnostného zlomku w(A) latky A
Vv nasytenom roztoku.

mA)
oy

W(A) =

Rozpustnost s(A) latky A vypocitame z hmotnostného zlomku.
s(A)=w(A) . 100 g/ 100 g roztoku

Uréenie vplyvu teploty na rozpustnost’ neznamej latky
Uloha

Zistite vplyv teploty na rozpustnost' neznamej latky vo vode pri dvoch réznych
teplotach: 80 °C a 40 °C.
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Postup

1. Zostavime aparaturu podla obr. 6.17.

2. Do Sirokej skumavky nalejeme nasyteny roztok, ktory sme pripravili rozpustenim
potrebného mnozstva jemne rozotretej vzorky neznamej latky v 50 cm?® destilovane;j
vody.

3. Do skumavky nasypeme eSte maly nadbytok neznamej latky tak, aby na dne
skumavky bolo vidno malé mnozstvo nerozpustenej latky.

4. Skimavku vlozime do vodného kupela azohrievame dovtedy, kym teplota
roztoku v skumavke nedosiahne 80 °C (teplotu meriame teplomerom vo vnutri
skumavky).

5. Ak sa pocCas zohrievania skimana latka rozpustila, treba pridat’ také mnozstvo,
aby bolo vidno malé mnozZstvo nerozpustenej latky.

6. Pri tejto teplote odoberieme jednu lyZicku roztoku do vopred odvazenej
porcelanovej misky (m;) a zistime hmotnost misky s roztokom (m.) — pouzijeme
predvazovacie vahy.

7. Roztok v miske odparime na vodnom kupeli do sucha a po vychladnuti zistime
hmotnost misky s odparkom (ms).

8. Roztok v Sirokej skimavke nechame vychladnut na teplotu 40 °C a cely postup
zopakujeme.

9. Hodnoty hmotnosti m1, m2, ms zapisujeme do tabulky.

10. Zo zistenych hodndt vypocitame rozpustnost neznamej latky v gramoch na 100
g vody.

] Rozpustnost
t/°C mi/g mz/g ms/g g latky / 100 g vody
80
40

Na zaklade zistenej rozpustnosti pri teplotach 40 °C a 80 °C vyhodnotime
vplyv teploty na rozpustnost’ neznamej latky.

6.7 SusSenie

SuSenim rozumieme odstrafiovanie malého mnozstva vody alebo iného
rozpustadla ztuhych latok alebo odstranovanie stop vody z nevodnych
rozpustadiel a plynov.

SuSenie tuhych produktov je velmi €asto poslednou ¢innostou pri syntéze
anorganickych latok. VIhky tuhy produkt sa najprv predsusi prudom vzduchu na
Blchnerovom alebo na fritovom lieviku a potom sa vysusi vhodnou metédou.

Vo vacsine pripadov je sudenie tuhych latok zalozené na volnom odparovani
vlhkosti. To mézZe prebiehat’ pri normalnej alebo zvySenej teplote, vo vakuu alebo
pri atmosférickom tlaku. Vihkost avodu mozno odstranovat bud fyzikalne —
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suSenim v prude horuceho vzduchu, zohrievanim alebo chemicky vhodnym
dehydratacnym Cinidlom.

K uniku adsorbovanych zvyskov vody z povrchu tuhych latok dochadza, ked
tlak vodnej pary nad tuhou latkou je vysSi ako parcialny tlak vodnej pary v okolitej
atmosfére. Spbésob suSenia tuhych latok zavisi od povahy a tepelnej stability
suSenej latky.

1. Termicky stale tuhé latky ohrejeme v suSiarni na teplotu blizku teplote varu
odstrafiovaného rozpustadla. Pritom dochadza k vyparovaniu rozpustadla
z pripravenej zlu€eniny. Do elektricky vyhrievanej suSiarne s moznostou regulacie
teploty davame tuhud latku na miske, hodinovom skle alebo v kadi¢ke. Filtracny
papier znasa teploty len do 100 °C, pri vysSich teplotach treba pouzit vhodnejSiu
podlozku. Uginnost susenia mozno zvysit pomocou vakua. Latky sugené pri vy$sich
teplotach nechame vychladnut’ v exsikatoroch. Bezvodé kryStalické latky suSime
najCastejSie v susiarni pri teplote 105 °C alebo infradervenou lampou na pracovhom
stole.

2. Menej stale tuhé latky susime SetrnejSie pri nie prili§ zvySenych teplotach vo
vakuovych suSiarfiach. Aplikaciou vakua dochadza k znizeniu teploty varu
rozpustadla. Zdrojom vakua moéze byt vodna vyveva alebo elektricka rotacna
vyveva. Po skon€eni suSenia vyrovname tlak v suSiarni s atmosférickym pomaly,
aby sa preparat nerozfukal.

3. Termicky labilné tuhé latky susSime pri laboratornej teplote alebo nizsej teplote
v exsikatoroch s naplfiami, pripadne vo vakuovych exsikatoroch. Naplh exsikatora
sluzi na pohlcovanie par rozpustadia.

Podla spbsobu, ako viazu vodu tuhé dehydrataéné cinidla, ich mbézeme
rozdelit’ do nasledujucich skupin:
o latky hygroskopické, ktoré lahko vytvaraju hydraty; patria sem najma bezvodé soli
a ich nizSie hydraty (napr. K.CO3z, Na;S04, KOH);
e latky odstrafiujuce vodu zo zmesi tym, Ze s fiou chemicky reaguju (P4O10, BaO,
CaO, Na, B203);
o latky putajuce vodu fyzikalnou adsorpciou (silikagél, Al,Os, niektoré polyméry).

Z kvapalnych dehydrataénych Cinidiel sa €asto pouZiva koncentrovana H>SOa.

Exsikatory (obr. 6.18) su hrubostenné dvojdielne nadoby so zabriusenym
vrchnakom, ktoré sa pouzivaju na suSenie preparatov alebo na uchovavanie
hygroskopickych latok. ZvySenie u€inku suSenia mozno dosiahnut zniZzenim tlaku
v exsikatore. Exsikator upraveny na tento ucel oznacujeme ako exsikator vakuovy
(obr. 6.19). Spodny priestor exsikatora obsahuje napli abyva oddeleny
perforovanou porcelanovou vlozkou od hornej Casti, kde vkladame vzorku. Ako
napline do exsikatora sa pouzivaju latky, ktoré udrzuju v prostredi nizky tlak vodne;j
pary.

BeZne pouzivanymi naplfiami do exsikatora pre pohlcovanie vodnych par su
napr. oxid fosforeCny, chloristan hore¢naty, granuly hydroxidu draselného,
koncentrovana kyselina sirova a chlorid vapenaty.
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Obr. 6.18 Exsikator Obr. 6.19 Vakuovy exsikator

Pri manipulacii vrchnak exsikatora odsuvame najprv vodorovne na stranu a az
potom ho nadvihneme. Po vloZeni napr. horuceho téglika na dierovanu porcelanovu
dosku je potrebné vrchnak pridrzat az niekolko minut, aby ho rozpinajuci sa vzduch
ohrievany téglikom nezhodil. Po vychladnuti téglika, kedy je v exsikatore znizeny
tlak vzduchu, je potrebné vyvinut vacésiu silu na posunutie vrchnaka. Vrchnak
exsikatora nikdy nesmieme davat’ zabrusovou stranou na stél. Tato plocha,
ktora je namazana tukom by sa znedistila a exsikator by uz nebolo mozné
hermeticky uzavriet.

Latky, ktoré sa pri zvySenej teplote rozkladaju (napr. kryStalohydraty, z ktorych
unika voda) sa susia vol'ne na vzduchu pri laboratornej teplote. SuSenie mozno
urychlit tak, ze na kryStalicky produkt pritlaame kusky filtratného papiera a voda
sa z neho takto vysava.

Postup pouzivany pri u¢innom a rychlom susSeni vihkych tuhych produktov:

¢ Odfiltrovany produkt este na filtri premyjeme prchavou organickou latkou, ktora ho
nerozpusta. Vhodny je napr. etanol alebo kombinacia etanol — dietyléter.

e Tuhu latku rozprestrieme na velku plochu. Sypké latky prenesieme na Petriho
misku z filtra poklepavanim, zvysky filtra Setrne vytrieme sklenou tyCinkou.
FiltraCny kola€ z jemnej zrazeniny odfiltrovanej na filtratnom papieri vyklopime
z filtraéného lievika aj s filtracnym papierom na Petriho misku alebo hodinové sklo
papierom nahor. Nastrihanymi kuskami filtratného papiera Setrne stlaame
filtracny papier na povrchu preparatu. Potom opatrne odlupneme filtracny papier
z produktu. ZoSkrabovanie produktu z filtracného papiera alebo susenie spolu
s filtraCnym papierom vedie k znaénému znecisteniu produktu viaknami
Z papiera.

e Tuhu latku pocas suSenia viackrat premieSame a rozotrieme vacsie kusky.

e ZvySky krystalizacného roztoku z kryStalov odstranime vysuSenim medzi
filtraCnymi papiermi alebo porovitymi keramickymi platniCkami.
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V laboratornej praxi sa stretavame aj so syntézami, pri ktorych su reaktantami
plyny, ktoré je potrebné vysusit. Technika suSenia plynov tuhou latkou je zaloZzena na
presavani plynu cez vrstvu granulovanej tuhej suSiacej latky, ktora je najCastejSie
nasypana Vv rurkach tvaru U (obr. 6.20), alebo sa nechavaju prebublavat’ cez vrstvu
suSiacej kvapaliny (napr. konc. H.SOa) v premyvackach (obr. 6.21). U-trubice pinime
tak, aby hmota kladla plynu vSade rovnaky odpor a aby plyn pripadne neprechadzal
kanalikmi v nej. Premyvacky plnime do tretiny ich objemu.

Obr. 6.20 U-trubice Obr. 6.21 Premyvacky

6.7.1 Priprava bezvodého silikagélu

Silikagél je amorfna forma oxidu kremicitého. Je netoxicky a chemicky odolny
proti vacSine kyselin, je v8ak citlivy na zasadité latky. Silikagél sa pouZiva
predovdetkym vo forme granulatu a gul6éok, €¢o znaéne zvacSuje jeho povrch
a umoznuje tak lepSie viazanie vzdusnej vlhkosti. Spravne pripraveny silikagél méze
viazat' vihkost az do 40 % vlastnej hmotnosti. Na indikaciu nasytenosti silikagélu sa
pouziva roztok chloridu kobaltnatého, do ktorého sa vmiesa silikagél, a tym ziskava
typické jemne ruzové sfarbenie. Po vysuSeni sa [Co(H-0)s]Cl. zmeni na CoCl,, ¢o sa
prejavi viditelnou zmenou farby na intenzivne modrd. Modry silikagél je vtedy
pripraveny na pouzitie. Adsorpciou vody potom postupne znova prechadza na ruzové
sfarbenie a je potrebné ho znovu regenerovat’ vysudenim napr. v susiarni.

Chemikalie

— technicky silikagél,
— hexahydrat chloridu kobaltnatého, CoCl,-6H,0, ¢ervena krystalicka latka.

Postup

Do kadicky s objemom 100 cm?® odvazime 20 g technického silikagélu. Do
dalSej kadicky pripravime priblizne 10 cm? 4 % roztoku CoCl,. Tento roztok viejeme
do silikagélu adobre premieSame. Jemne ruzovy preparat vysuSime medzi
filtraCnymi papiermi a rozprestrieme na porcelanovu misku v €o najten3ej vrstve.
Misku vloZime do suSiarne a nastavime teplotu na 150 °C. PribliZzne kazdych 15 minut
silikagél v miske premieSame sklenou tyCinkou a suSime dovtedy, kym nema
intenzivne modru farbu (asi 1 h). Modrym silikagélom naplnime dno exsikatora alebo
ho ulozime do suchej zabrusovej flase.
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