RekrysStalizacia pentahydratu siranu med’natého — Postup prdace

Pri rekrystalizacii latok z vody mézeme pouzit’ kadic¢ku, v pripade rekrystalizacie z vacSiny inych rozpustadiel
(prchavych, toxickych, ...) sa pouziva varna banka so spatnym chladicom. Pri rekrystalizacii postupujeme tak,
ze latku, ktort treba rekrystalizovat’ rozpustime za horuca vo vhodnom rozpustadle a roztok prefiltrujeme, ¢im
ho zbavime tuhych nerozpustenych necistot. Rozpustené necistoty odstranime podl'a moznosti chemicky, napr.
vyzrazanim. Farebné primesi (napr. organické farbiva) sa odstrania z roztoku pridanim povrchovo aktivnych
latok, na ktoré sa farbiva adsorbuji. NajCastejSie sa pouziva aktivne uhlie, ktoré sa pridava do horuceho roztoku,
roztok sa pomiesa alebo kratko povari a uhlie sa odfiltruje. Filtrat zbaveny necistot sa zahusti na vodnom kupeli,
potom sa preleje do kryStalizacnej misky a necha sa vychladntt. Po odfiltrovani a vysuSeni vzniknutych
krystalov sa ziska rekrystalizovana latka.

Neizotermicka krystalizdacia (zvyraznené su zakladne pojmy, laboratorne vybavenie a laboratorne operacie.)

Zostavime aparaturu na filtraciu pri normalnom tlaku (obr. 1) a pripravime skladany (franctzsky) filter.

Filtra¢ny lievik dame zohriat’ do susiarne vyhriatej na teplotu aspon 100 °C.

Na predvazovacich vdhach odvazime potrebné mnozstvo zne€isten¢ho pentahydratu siranu med’natého.

Do kadicky odmeriame odmernym valcom potrebny objem destilovanej vody.

Vodu zohrejeme na teplotu asponi 0 10 °C vyssiu ako je teplota nasyteného roztoku, ktory chceme pripravit

a za ustavi¢ného miesania sklenou ty¢inkou v nej rozpustime znecistent krystalicka latku. MieSame opatrne,

lebo piesok na dne kadicky moze poskriabat’ sklo. Vzniknuty FOZtok znova zohrejeme nad teplotu nasytenia.

Este horuci roztok prefiltrujeme po davkach cez skladany filter vo vopred zohriatom lieviku do odparovacej

misky. Jednotlivé podiely znova zohriateho Foztoku nalejeme na filter az po prefiltrovani predchadzajiceho

podielu.

® Po prefiltrovani celého FOZtoku prenesieme filtraény lievik s filtrom nad kadicku, z ktorej sme vylievali roztok
na filter, filter prepichneme sklenou ty¢inkou a piesok z filtra opatrne splachneme striekackou (tzv. strickou)
spat’ do kadicky. V kadicke totiz mohlo zostat’ nejaké mnoZstvo piesku. Spojené podiely piesku niekol’kokrat
preperieme destilovanou vodou, kym v kadicke nie je ¢ista voda. Opatrne vylejeme vSetku vodu (nie piesok!)
do vylevky. Kadi¢kou jemne zatrasieme, aby sme piesok rozptylil po celom dne, a dame vysusit’ do suSiarne .

® Odparovaciu misku s roztokom siranu mednatého zohrievame na vodnom kupeli (obr. 2), kym sa nevytvori
tzv. krystalizacna blana. Vtedy aparatGru prestaneme ohrievat, zmerame (a zapiSeme!) teplotu roztoku
v odparovacej miske a roztok z odparovacej misky prelejeme do krystalizaénej misky. TG potom umiestnime
na chladnom mieste, kde z nej postupne neizotermicky vykrystalizuje pentahydrat siranu med’natého (obr. 3).

® Zostavime aparattiru na filtraciu pri znizenom tlaku (obr. 4). Vylucené krystaly prenesieme do Biichnerovho
lievika, kde odsajeme prebyto¢ny roztok (tzv. filtrat). Ak namiesto vodnej vyvevy pouZijeme vakuovi
pumpu, musime medzi odsavaciu banku a pumpu zaradit’ aj poistni nadobu (obr. 4).

® VIhké krystaly z filtra (tzv. filtracny zvySok) opatrne vysypeme na kusok filtratného papiera a druhym
kuskom filtraéného papiera opatrne, tlakom dlane, vysajeme zbytky vihkosti. Produkt nechame dosusit
vol'nym statim na vzduchu.

® Suchy rekrystalizovany produkt odvazime a vypocitame teoreticky a prakticky vytazok.
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* Pozndmka

Aj ked teplotu nasyteného roztoku na vodnom kupeli dokaZzeme odmerat’ presne, odhadntt’ spravne moment
nasytenia roztoku nie je vobec I'ahké. Je to otazka subjektivneho pocitu a spravne to dokaze len skiseny chemik.
Prave tu preto dochadza k najvac$im nepresnostiam pri zistovani hmotnostného zlomku nasytené¢ho roztoku.
ZlozZenie nasytené¢ho roztoku (potrebné do vypoctu) je vSak mozné zistit’ aj tak, ze pouzitu krystaliza¢nti misku
najprv odvazime prazdnu a potom s ochladenym nasytenym roztokom, tesne pred odsdvanim na Biichnerovom
lieviku. Z rozdielu tychto dvoch hmotnosti zistime hmotnost’ nasyteného roztoku a zo znameho mnozstva
pouzitého pentahydratu siranu mednatého (bez hmotnosti piesku) nakoniec vypocitame presni hodnotu
hmotnostného zlomku siranu med’natého v nasytenom roztoku pred filtraciou. Takto ziskany hmotnostny
zlomok potom porovname s menej presnym hmotnostnym zlomkom od¢itanym z krivky rozpustnosti pre
nameranu teplotu nasyteného roztoku.

Izotermicka krystalizacia

Filtrat, ktory ziskame po odfiltrovani krystalov, nalejeme do Cistej krystalizacnej misky, prikryjeme filtranym
papierom s malymi otvormi a nechame volne kryStalizovat' pri laboratornej teplote (tj. izotermicky) do
nasledujuceho laboratorneho cvi¢enia. Porovname vel'kost’ krystalov ziskanych neizotermickou a izotermickou
krystalizaciou (obr. 5).
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Obr. 5 Porovnanie velkosti kry$talov ziskanych neizotermickou (vl'avo) a izotermickou (vpravo) krystalizaciou.

Uloha
® Vysvetlite vyznam podfarbenych pojmov v postupe prace.
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