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LABORATORNI RAD

e Posluchai jsou povinni gichazet do cwdieni Was afradre pfipraveni. Musi mit provedeny pebné
vypoéty, rozunét postupu prace a znatastnosti latek se kterymi budou pracovat (skupenstvi, toxicita,
hoilavost apod.). Tyto &domosti je nutnd@erpat z literaturyi dostupnych databazi. Pokud se prokaze, ze
student neni na Ulohu z jakéhokoliv hlediskpmven,nebude mu dovoleno Glohu provést

» Kazdy posluch& musi mit vlastni pracovmilast’, vhodnou pracovni obuva je povinen po celou dobu
cvi¢eni pouzivabchranné bryle, piipadré dalsi fedepsané ochranné pachy (Stit, rukavice apod.).

* V laboratdi pracuje student za dozoru vedoucihocemi nebo instruktora a smi vykonavat jen prace
souvisejici s naplini céeni. K praci pouzivi pouze vyhrazeny prostotidéené ponicky, za ¥z osobs
zodpovida. Neni dovoleno vynaset laboratorni jpdkm ¢i chemikalie z laborate.

» K vlastnimu provedeni Ulohyfistoupi posluch&az po kontrole aparaturyitelem nebo instruktorem.
Student nesmi samov@menit predepsany postup prace. Ygad nejasnosti jeféba problém konzultovat
s Wwitelem nebo instruktorem.

e Pfed zahajenim prace zkontroluje kazdy student Uplagisaveni svého pracovniho mista. Po skoi
prace uvede své pracowstio pivodniho stavu aipda je instruktorovi nebogiteli. VSechny zavady
zZjiSttné pred zahajenim prace nebo v jejinilpthu neprodle& hlasi vedoucimu c¥eni.

* V laboratdi je zak&zéano jist, pit a kodfit. Koureni je zak&zéno v celé budowZakazano je téz pouziti
laboratorniho nadobi kiechovavani potravin. Pra:ély konzumace potravin byvad mimo prostor labadmto
vyhrazeno misto.

* Chemikélie je zakazano brat nechfdou rukou, pouzivAme vhodné laboratorni poky, resp. gumové
rukavice; Ziravé a jedovaté latky jielba pipetovat bezpeostnimi pipetami. # manipulaci s latkami v
otewenych nadobéch (namkumavkach) je nutné odvrétit Usti naddoby oddeld a je nezbytné dbét na to,
aby nesrsiovalo k sousednim pracoviiik.

* Na pracovnim stole jédba udrzovat padek, vSechny odpadky je nutndiip#zné odstraiovat.

* VSechny manipulace s latkami dymavymi a drazdivyedy a latkami snadnékavymi se musi provét v
digestdi pii spuséném ventilatoru. Zde je nutné prowéd piesypavani jemhzrnitych chemikalii (naifs-
klad produkti syntéz uskutgiovanych ve cveni).

» P destilaci helavin je nezbytné z okolifpdem odstranit zasobni lahve slaginami a jiné chemikalie
premistit do bezpmé vzdalenosti a v okoli vypnout vSechny zdrojem@ae (nap kahany, plaminek
pritokového olivate apod.)Hoflaviny je zakazano zalitivat kahanem Pro zakivani hdlavin je feba
pouzivat vodni¢i jiné lazré nebo topna hnizda. Z#béni rekterych vysoce havych latek (nap
diethyether, sirouhlik), apod. Ize pro¢agouze na vodni lazni. Jeeba mit pipraveny pornicky pro haseni
pozaru.

» Pfed zapoetim destilace i v jejim j@béhu je nutno vzdy kontrolovatifwod chladici vody, aby nemohlo
dojit k uniku par do okoli.

e Pokud se k zafvani pouziva olejova la#e musi se jeji teplota udrzovat pod bodem vznicErtiohoto
divodu musi byt v olejové lazni vzdy umistteplongr. Vnikne-li do olejové laz& voda, je iteba perusit
zahrivani a laz# okamzig vymenit.

* Roztoky tzkych kowi, organicka rozpou&tla, odpadni oleje a jiné s vodou nemisitelné Ikgakazano
vylévat do vylevky. Kyseliny a louhy je mozno timto #pobem likvidovat pouze potkladném edsni
vodou. K likvidaci nebezpmych odpad slouzi gichystané odpadni nadoby. Likvidacehto odpad se
pak provadi centrain

» Sklenéné sitepy a jiné odpadky s ostrymi hranami musi byt odklddda nadob zvldSk tomu utenych.
Pouzité filtry a jiny pevny odpad se uklada do nalldomuto delu ugenych.

« Kazdé drobné poréni, steji jako bolesti hlavy, hteni v uSich apod. jeégba neprodlenhlasit vedoucimu
cviceni.

» Po sko®eni prace jerebazkontrolovat uzavireni plynu, vody a vypnout vSechny elektrické spéebice.
Rovnéz je teba zkontrolovat, zda jsou uzamy nadoby s chemikaliemi a jsou uloZeny ndifa¢ misto.
Pracovni misto i pouzité sklo mugistatcisté.

» Préace v chemické labor&ioje zakadzanaéhotnym zendm a matkdm do konce sfoe po porodu.
Posluchaka je povinna vedoucimu @éni svou pipadnou graviditu oznamit.



VSEOBECNE POKYNY KE CVI CENi Z LABORATORNI TECHNIKY

1. Pesny rozpis vypracovani uloh z laboratorni techrjggnotlivymi posluch& bude oznamen v prvnim
cviéeni.

2. V Uuloze¢. 1 vypracuji posluchia kratky protokol zahrnujici vSechny vygtg z ¢asti F (Vazeni, iteni
objemi kapalin, giprava odrdrného roztoku).

3. Z kazdé ulohy, psinaje ulohow. 2, vypracuji vSichni posluchaprotokoly, které vzdy v fstim cvieni
odevzdaji vedoucimu aieni.

Uloha ¢. 1:

SESTAVOVANI APARATUR A PROVAD ENi JEDNODUCHYCH OPERACI

Nasledujici kratké dlohy vypracuji poslu¢hae 2. a 3. tydnu céeni z laboratorni techniky. \gdhto
Ulohach si prakticky vyzkouSeji sestavovani aparatuprovadni jednotlivych operaci. Véthto Ulohach
provadné prace budou pak znovu pragiy jak ve cuieni z laboratorni techniky tak i ve &ghi z preparativni
anorganické chemie.

A. Filtrace za normalniho tlaku
Ukol: Pres hladky a skladany filtripfiltrujeme po 50 crhsuspenze B©; ve vod.

Pracovni postup
* Na stojan pichyt'te filtracni kruh, do kruhu vsite filtradni nalevku, pod nélevku postavte kadinku tak, aby
se stopka nalevky dotykalasy kadinky.
« Vystiihnéte z archu filtréaniho papiru filtr, upravte jej do Zadané podobgzté ho do nalevky a naviéte.
« Do kadinky odnsite odngrnym véalcem 50 cth suspenze R©; ve vod.
« Zfiltrujte jednu snés pres hladky filtr a druhouips skladany filtr. Sledujte rychlost filtrace.
* Filtraty vylijte do vylevky, filtr vhafte do utené odpadni nadoby a pouzité sklo umyijte.

B. Filtrace za snizeného tlaku

Ukol: Na Biichnero# nalevce pefiltrujte 100 crisuspenze Phlie vod a na frig smss 15 g NaCl v 15 cfn
vody.

Pracovni postup

» Na stojan pipevrete svorky a drzak a do drzaku u€teyodsavaci biku s Blichnerovou nalevkou.

» Do Buichnerovy nalevky ushnéte filtr a navlitete ho vodou.

» K odséavaci bigce pgipojte hadici od rozvodu centralniho vakua a odsajtfiltru vodu, kterou jste filtr
navlhili. Odpojte rozvod vakua od odsavaciikg a z odsavaci iy vylejte odfiltrovanou vodu.

« Promichejte obsahem lahve se suspenzi \Rbvods, odnite 100 criitéto sndsi, pripojte rozvod vakua k
odséavaci bitce, sn¥s peefiltrujte pres Bichnerovu nalevku a rozvod vakua od odséava&lybadpojte.

 Pokud filtrat neniciry, vylijte ho do kadinky, odsavaci #ieu vymyjte vodou a zakaleny filtrat znovu
prefiltrujte pies jiz pouzity filtr na Blichneréwnalevce.

« Ciry filtrat vylijte do vylevky, filtr s Pb} vyhodte do nadoby wené na chemicky odpad, vymyjte
Buchnerovu nalevku a odsavaciika.

« Na predvazkach navazte na Petriho misku 15,0 g NaChilavnasypte do kadinky, k sofiigejte 15 cm
vody, odngrené v odrirném valci, a s#s v kadince promichejtediynkou.

* Na odsavaci hiku dejte fritu a nerozpuSty NaCl po pipojeni rozvodu vakua k odsavacitba
odfiltrujte.

« NaCl, ktery #stal v kadince, rozmichejte s 5 tuody a snis znovu nalijte na fritu.

« Rozvod vakua odpojte od odsavaciika NaCl na frit promyjte 5 cm vody: krystaly NaCl fevrstwte
vodou, smis promichejte t§inkou a vznikly roztok po ipojeni rozvodu vakua k odsévaciiba
odfiltrujte.

« Odfiltrovany NaCl nasypte do &¢ené nadoby a pouzité sklo vymyjte vodou.



C. Filtrace za horka

Ukol: Nalevkou pro filtraci za horkatgfiltrujte pripraveny roztok kyseliny borité ve véd

Pracovni postup

* Na stojan uchgte zihaci kruh se@3ou.

« V odmsrném valci odniite 70 ¢ vody a vodu felijte do kéadinky.

» Na predvazkach navazte do misky 10,0 §8B; a navazku nasypte do vody v kadince.

* Na stojan uchtte do drzaku nélevku pro filtraci za horka, do fid&levky nalijte vodu fiblizné 1 cm pod
horni okraj plast, do nalevky vlozte hladky filtr a vodu v plastilegky zalfejte kahanem té#h k varu
vody.

» Sowasr se zakivanim nalevky zalfivejte na teplotu 66C i smés H;BO; + H,O. Snés michejte tyinkou
a teplotu kontrolujte teploénem. Nepouzivejte teplonér k michani !

» Po rozpudini H;BO; piefiltrujte vznikly roztok ges filtr ve vyltaté nalevce pro filtraci za horka. Po dobu
filtrace neustale kontrolujte mnoZstvi vody v piléstai jejim Ubytku (odp#eni) ji neprodle& doplite.
Dbejte na to, aby se stopka nalevky dotykata &&dinky a filtrat ze stopky vostékal po siné kadinky.

* Filtrat s gipadré vylougenymi krystaly HBO; nalijte do uéené nadoby.

* Z plast nalevky vylijte vodu a pouzité sklémé grednety vymyjte teplou vodou.

D. Prosta destilace

Ukol: Na jednoduché destilai aparatie oddestilujte &olik cm® vody z vodného roztoku modré skalice.

Pracovni postup

* Na stojan postavte kahan a nad kahan do vhodné wtkt'te Zihaci kruh se t3{ou.

» Nad stku prichytte svorku s drzakem a do drzaku udteyvarnou b#ku tak, aby dno biky lezelo na
sit’ce.

« Do baiky nalijte pomoci nalevky 100 chi % roztoku modré skalice ve wod do roztoku vhdte jeden
varny kaminek. Na higku piipojte chladg.

» Ke druhému konci chlaté postavte stojan se svorkou a drzakem, do drzéky'te predlohu (baku) a
piedlohu spojte s chlagBm. Spojeni higky s chladtem musi bytdsné abez pnuti.

» Na chladé pripojte hadice proifvod a odvod vody, konec hadice pro odvod vody iftesdo odpadu nebo
polozte do vylevky a do chlagh puste mirny proud vody. Do otvoru v chl&dizasuite zabrusovy
teploner.

» Varnou baku zalfivejte kahanem a @&bs kontrolujte mnozstvi vody protékajici chisdn. Odététe
teplotu par, které odchazeji do chisli Po pedestilovani &kolika cn? kapaliny (vSimsite si zbarveni
destilatu) zativani geeruste.

* Po vychladnuti aparaturu komplétrozeberte a vymyjte vodou.

E. Vytiepavani
Ukol: Pomoci dlici nalevky vytepeite jod z jeho roztoku ve vddo CHCl,.

Pracovni postup

* Na stojan uchtte svorku s drzakem a do drzaku upggrmalou vytepavaci (dlici) nalevku.

« Do alici nalevky nalijte 10 crhroztoku b ve vodt a 10 cm CH,Cl,. Pod nélevku umiste prazdnou
kadinku vhodné velikosti, ktera slouzi jako pojétmadoba protiifipadnému Uniku obsahgleti nalevky.

« Délici nalevku uzatkujte, sundejte ji ze stojanu aaibv bace dikladre protepejte (jednou rukou drzte
zéatku, druhou rukou palcem zabrusovy kohout). Rlel# ot&enim zabrusového kohoutu uitojte
vznikajici getlak v dlici nalevce, picemz stopku &ici nalevky namite do digestie snérem Sikmo
nahoru.

« Délici nalevku po wyitepani uchgte znovu do stojanu a ¥ejte az se abvrstvy oddli.

» Délici nalevku pak odzéatkujte a spodni vrstvu - réztpv CH,CI, (vSimrete si zbarveni tohoto roztoku)
odpuste stonkem do suché kadinky.

 Horni vodnou vrstvu Ize row vypustit fes stonek, ktery jsenredtim osusili nap pomoci filtr&niho
papiru. Jina varianta je vylit horni vrstvtep Gsti dlici nalevky.

* Roztok b v CH,CI, nalijte do uené lahve a pouzité sklo vymyjte vodou a ethandletinanol ozné&eny
"Pro umyvani skla").



F. Vazeni, néreni objemi kapalin, priprava odmérného roztoku

Ukol 1: Odmrefovani vody pipetou

Pracovni postup
« Do kadinky nalejte asi 100 ¢ndemineralizované vody askolikrat odrite pipetou 25 chvody do
titracni baiky (do pipety nasavejte pomoci balonku). G#orvanou kapalinu z pipety balonkem
nevyfukujte, obsah pipety nechejte woytéci do odmirné baiky s pipetou sklognou pod Uhlem 45a
Spikkou pipety dotykajici se &ty kadinky. Nakonec étte Spitku pipety o dno nebo &tu baky. Ve
Spitce pipetyzistanekapka kapaliny.

Ukol 2: Alkalimetricka titrace 0,15 M roztoku HCI

Pracovni postup

« Do ¢isté suché kadinky nalejte ze z&sobni lahve asirBOroztoku HCI o neznamé koncentraci. Z této
kadinky odngite pipetou doif titracnich bagk po 10 cm roztoku HCI (do pipety nasavejte pomoci
balonku). Ke kazdému odifenému roztoku ifidejte ¥ kapky roztoku fenolftaleinu a &ty baiky
splachite demineralizovanou vodou.

* Byretu proplachéte malym mnoZzstvim odémého roztoku (0,1 M roztok NaOH) a nafg nad zn&ku 0
cnt. Pripadnou vzduchovou bublinu ve &pé skledné trubiky na konci byrety odstite kratkym a
raznym otetenim kohoutu.

 Hladinu odnérného roztoku v byrét upravte (bd doplninim roztokem NaOH nebo vypégim
nadbyténého roztoku) na ze&u 0 cnr.

« Ztitrujte obsah prvni titkni baiky roztokem z byrety. V ekvivalénim bod zbarvi jedina kapka odin
ného roztoku obsah by cervenofialo¥. Po titraci od&éte na byret polohu menisku sipsnosti na
jedno desetinné misto, druhé desetinné misto odtediato poloha odpovida spets odnerného
roztoku pro danou titraci.

» Obdobr ztitrujte i obsah dvou zbyvajicich titrsich bagk. Spoteba odmirného roztoku na titraci by
méla byt stejna jako i prvni titraci. Proto mzete z byrety vypustit najednou tolik roztoku, katinila
predchozi spdeba na prvni titraci zmenSena asi o 1°cRak pidavejte odnirny roztok z byrety po
kapkach az do ekvivaléniho bodu. Spdeby na titrace si zapiSte. Pokud se &gy liSi o vice nez 0,5
cn?® provafte ¢tvrtou titraci. Ze spdeby vypdtéte na zaklad znamého neutralizaiho dsje presnou
koncentraci roztoku HCI.

» Roztok louhu z byrety vyptite a vylijte do vylevky. VSechno pouzité sklo vyrteyyodou.

Ukol 3: Priprava odnirného roztoku v od#iné baice

Pracovni postup

* Na analytickych vahach zvazte prazdnou d&di(tj. s gesnosti na 4 desetinna mista) a vahy vynulujte
(TARA nebo ZERO).

» Prdzdnou zvazenou lattu preneste naigdvazky, pedvazky vynulujte a navazte asi 2,9 g NacCl.

» Pfesnou navazku na 4 desetinnd mista zjistitengsenim lodky s navazkou zfi na vynulované
analytické vahy.

» Do odnérné baiky vsuite nalevku s dlouhou stopkou a navazku z deglikvantitativn & splachsite
demineralizovanou vodou z&igky do baiky. Lodicku i ndlevku oplachite vodou ze $icky do baiky.

 Doplite odngrnou baiku asi do 3/4 vodou a po rozpédit NaCl (obsahem v tiae promichavejte) doijpte
baiku vodou tak, aby meniskus roztoku leZel natzeaudavajici objem 100 ém\Vodu fidavejte nejprve
ze sticky, posledni kapkyifpdavejte kapatkem.

* Baiku uzatkujte a &kolikanasobnym fevracenim obsah bhky dikladns promichejte.

* Vypocitejte: - molarni koncentraci NaCl

- koncentraci NaCl v hmotnostnich procentech

Udaje o hustet potrebné pro vypeet zjistte z gilozené tabulky. K ufeni odpovidajici hodnoty hustoty
pro vami giipraveny roztok pouzijte interpolaci.

* VV8echno pouzité sklo po praci vymyijte vodou.

Tabulka hustot a koncentraci roztoki NaCl Gy % D, Hustota, g ¢ v, Mol T*
1 1,0053 0,1720
2 1,0125 0,3465
4 1,0268 0,7027
6 1,0413 1,069




Uloha &. 2:

PRIPRAVA KAI(SO 4),.12H,0 A PESTOVANI SMESNEHO KRYSTALU
K(AI/Cr)(SO 4),.12H,0

Uvod

Podvojné sirany obecného slozedWM (SQ,),.12H,0 (M' = Na, K, Rb, Cs, Ni TI; M" = Al, Cr, Mn, Fe,

Co, V, Ga, In, Tl) nazyvané kamencéippavujeme spoknou krystalizaci MSO, s My(SQy)s. Nékteré kamence
jsou navzajem izomorfni a mohou protofitemesné krystaly.

Ukol

pripravte roztok KAI(SQ),.12H,0
obmenou krystaliz&nich postup pripravte krystaly izné velikosti
pripravte smisny monokrystal K(Al/Cr)(SQ),.12H,0

Pracovni postup
a) Priprava KAI(SO,),.12H,0

b)

Do 300 cni vody gidame 2 cm koncentrované $50, (zabranime tim hydrolyze &), roztok zakejeme
na 60 °C, fidame do #ho 60,0 g rozéeného A}(SOy)s.18H,0 a fislusné mnozstvi SO, vypitané
podle rovnice

Al 2(504)318"'20 + K;SOs+6 HO - 2 KAI(SO4)212H20

100 cnd vzniklého roztoku zfiltrujeme nalevkou pro filtiara horka (zbytek roztoku zpracujeme pejizd
viz bod b). Prvnich 50 chrfiltratu jimame do kéadinky o objemu 150 {ndo které ped zaatkem filtrace
odmsiime 80 cr vody. Vzniklych 130 criroztoku nechame na vyhrazeném i @istiho cvieni volrg
krystalizovat v kelimku. Z krystal KAI(SO,),.12H,0, které vykrystaluji p této neruSené krystalizaci,
vybereme pak nejlépe vyvinuté monokrystaly a odéwzel je vedoucimu ateni.

Druhou ¢st filtratu (50 cr) jimame do jiné kadinky a po skieni filtrace ochladime filtrat v misce v
chladici lazni voda - led. Michanim roztokwitykou podpéime vylwovani KAI(SQ),.12H,0. Vylowené
krystaly odfiltrujeme na Biichnerswnalevce, promyjeme 25 érathanolu a veskery ethanol Gplodsajeme.
Produkt nechame dosusit v tenké vésta filtratnim papife na pracovnim stole. VysuSeny produkt zvazime a
vysypeme do sisné nadoby.

Piiprava smésného krystalu K(AI/Cr)(SO4),.12H,0 a péstovani WtSiho monokrystalu

KAI(SO ),.12H,0

Roztok, ktery jsme nepouzili praipravu KAI(SQy),.12H,0 (viz bod a), zfiltrujeme nalevkou pro filtraci za
horka a filtrat jimame do 200 énvody zahiaté na 40 °C. Vznikly roztok roztime do dvou popsanych
plastovych kelimi. V jednom z roztok rozpustime jest0,4 g KCr(SQ),.12H,0. Vyckame, az teplota obou
roztoki klesne na 30 °C, a teprve potom poine do kazdého z nich po jednom #®bvyvinutém
monokrystalu dodekahydratu siranu draselno-hlinit&ilonové vldkno, na které krystal uvdzeme, ufraen
na 3Spejli, kterou poloZzime'gs okraj kelimku. Krystal umistime veéedu kelimku asi 3 cm ode dna. Kelimky
s roztoky a v nich zasenymi krystaly nechame na vyhrazeném éniétpiiStim cviteni se peswdéime, zda
na zéarodénych krystalech vykrystaloval ét8i krystal KAI(SQ),.12H,0, pripadré smesny krystal
KAI(Cr)(S0O,)..12H,0. V protokolu uvedeme, jaky tvarétg vypéstované krystaly.

Poznamky

Objemy roztoku KAI(SQ),.12H,0 priblizné odhadujeme pomoci stupnice na kadinkach -diene je
odmernymi vélci. Roztoky z kelimk v nasledujicim c¥eni slijeme do siinych nadob a kelimkyddladns
vymyjeme teplou a nasledidemineralizovanou vodou.



Uloha¢. 3:
DELENI SM ESI KAI(SO4),.12H,0 + CuSQ,.5H,0 + Cr,05

Uvod
Rozpustnost tuhych latek v jednotlivych druzichpmaStdel je izna. Nekteré slodeniny jsou prakticky
nerozpustné ve vSech znamych rozpgdléth, jiné se naopak die rozpoustji v jednom nebo i ve vice
rozpou&tdlech. lontové slateniny jsou velmitasto dobe rozpustné ve veda jinych polarnich rozpou&tlech,
kdezto organické nepolarni sk@mniny jsou naopak rozpustné v nepolarnich rozgdigth a nerozpustné ve
vock.
Rozpustnost uité latky je ¢asto
Rozpustnosti g/100g H,0  0°C 20T velmi zavisla na teplétrozpoustdla.
KAIISC, 15 12 HyD 56 T fraso, 1m0 U vétSiny tuhych latek se rozpustnost
LusO, .5 H,0 %3 %6 C483,.5Hy0 v daném rozpou&dle zvySuje se
vzrastajici teplotou rozpouidla a
naopak u malého mnoZstvi latek
(nap. Ca(OH)) rozpustnost se
vzrastajici  teplotou  rozpouidla
klesa. Existuji i latky (nap NacCl)
jejichz  rozpustnost je prakticky
nezavisla na teplétrozpou&tdia.

qﬁDOQHIO

720 |

200
180 |
169 |

140 3

Rizné rozpustnosti latek Ize
vyuzit pro jejich izolaci ze sési tzv.
krystalizaci Z uvedenych iivek

16,7-5.60. 128 = 1334
Wity

(25-58)- £2 - 15.50 rozpustnosti KAI(SQ)..12H,0
i B / , (kamenec  draselno-hlinity)  a
PP I A 1 7 i S e ' ‘/ ““““““ © CuSQ.5H,0 (modra skalice)
1 , / vyplyva, Z7e z roztoku 20,0 g
L o S e e AT - KAI(SO,),12HO a 200 g
A= ) CuSQ.5H,0 ve 120 crivody olaté
S i SR ¥ na teplotu 40 °C (to odpovida 16,7 g
Poo® w30 @ s 80 70 80 s T obou latek ve 100 g vody - bod 1) se

po ochlazeni na teplotu 28 °C (bod 17)
zane vylwovat KAI(SO),.12H,0 a po ochlazeni na teplotu 0 °C (bod 17") se Wil¢l6,7 - 5,6).120/100 =
13,3 g dodekahydratu siranu draselno-hlinitého.@8H,0 se z roztoku vykovat nebude.

Zahustime-li uvedeny roztok na objem 80°dpredpokladame, e mnoZstvi vody v tomto roztoku j&y80
coz odpovida 25,0 g KAI(Sf.12H,0 a 25,0 g CuSgbH,O ve 100 g vody (bod 2) a budeme-li tento zainyst
roztok ochlazovat, zme se vyldovat KAI(SQ,),.12H,0 pi teplog 38 °C (bod 27) aip 0 °C (bod 27) se z
roztoku vylowi (25 - 5,6).80/100 = 15,5 g KAI(SR.12H,0. 4,5 g této soli istane rozpusho v roztoku.
CuSQ.5H,0 se nebude z roztoku vylovat bul’ viibec, nebo jen v minimalni i@, protoze v 80 g D se pi
teplo 0 °C rozpusti 19,4 g CugGH,0.

Zahugnim filtratu po KAI(SQ),.12H,0 na objem 40 ci(to odpovida roztoku 50,0 g Cu$6H,0 ve 100
g vody - bod 3) a jeho ochlazenim na teplotu 2Q5@d 3°") se z roztoku vyl&il (50 - 36,6).40/100 = 5,4 g
CuSQ.5H,0 . KAI(SOy)..12H,0, ktery je v roztoku obsazen se nebude z roztghkutevat, protoze fi 20°C se
ve 40 g vody rozpusti 4,6 g KAI(SR.12H,0.

Ukol

e pripravte snds i latek o rozdilné rozpustnosti

« provedte jejich rozdleni

» stanovte vyzky jednotlivych separaci a porovnejte je s teokgtini hodnotami

Pracovni postup

e V treci misce rozé¢me pocastech nejprve 20,0 g CugbH,O a pak 20,0 g KAI(SE),.12H,0. Ok
rozetené slodeniny rozpustime v kadince ve 120 cmody olfaté na teplotu 60- 70 °C. Do vzniklého
roztoku nasypeme j&8b,0 g CyO3 a vzniklou smis promichame.

» Cr,0;3, ktery je ve vod nerozpustny, odfiltrujeme na Biichnetavélevce. Po odpojeni odsavaciikyaod
rozvodu centrélniho vakua nalejertigy filtrat do cisté kadinky o objemu 250 émTeprve pak promyvame
Cr,0; na filtru demineralizovanou vodou tak dlouho, dobkueni filtrat prosty anioft SO (provedeme
zkousku na sirany - kékolika kapkam filtratu fidame ve zkumavce ékolik kapek roztoku BaGla



pozorujeme, zdali nevznika sraZzenina B@S®romyty a dokonale odsaty O prevrstvime na filtru i
odpojeném vakuu 10 chethylalkoholu, alkohol pak odsajeme a preparau$ise v suSaenpii teplog
100 °C.

e Do filtratu po CpOs, ktery obsahuje KAI(S..12H,O a CuSQ@5H,0 vhodime varny kaminek a
zatrivanim zahustime roztok na objem asi 80 ¢objem odhadneme pomoc&tftka na kadince). V proudu
vodovodni vody a pak ve ssi vody a ledu ochladime filtrat na teplotu 2 —@ & @i této teplo¥ smes v
kadince michame 3 - 5 minutétgkou. Vylowené krystaly KAI(SQ),.12H,0 odfiltrujeme na fri¢ a pomoci
ty¢inky vymatkame z krystdl pti negreruSeném odsavani pokud mozno veskery éngitéouh. Odpojime
odsavaci bigku od rozvodu vakua a filtrat, ktery vedle menSimmozstvi KAI(SQ),.12H,0 obsahuje
CuSQ.5H,0, nalejeme dgisté kadinky o objemu 150 ¢mKrystaly KAI(SQ,),.12H,0 pievrstvime na frit
pii odpojeném vakuu minimalnim mnozstvim studené @ °€) vody tak, aby vSechny krystaly byly pod
vodou, sms na fri€ promichame @inkou a vznikly roztok po ffipojeni rozvodu vakua na odsavaciika
odsajeme. Timto Zpobem odstranime z krysialKAI(SO,),.12H,0 zbytky maténého louhu. Za
nep'eruseného odsavani vythame z krystadi KAI(SO,4),.12H,0 pomoci tginky zbytky roztoku. Odpojime
rozvod vakua, krystaly na féitpromichame s 20 chethanolu a ethanol pak odsajeme. KAIgBQ2H,0
suSime na kousku filtéaiho papiru fi laboratorni teplat

« Do filtratu po KAI(SQ),.12H,0 vhodime varny kaminek a roztok dale zahustimehbjam asi 40 crh
ZahuStny roztok ochladime za s&sného intenzivniho michani na teplotu 20 °C audgdny CuSQ.5H,0
odfiltrujeme na fri¢. Filtrat naljeme do nadoby oztené "Zbytky po krystalizaci" a pak teprve promyjeme
krystaly CuSQ5H,0 na frig ethanolem Krystaly CuSO,.5H,0O nepromyvejte vodoy. Po dokonalém
odséti vysuSime CuSGH,O rovrez pxi laboratorni teplat

Vyhodnoceni
VSechny ti izolované sloteniny po vysuSeni zvazime néegvazkach a vgkky uvedeme v protokolu do
tabulky:

Navazka, g MnozZstvi vyizolovanych slo@enin
Cr,04 kamenec | CuSQ,.5H,0 Cr,03 kamenec CuS0O,.5H,0
9 (%) (9) (%) (9) (%)
Max. teor.
mnoZstvi
Skute&ng
ziskané




Uloha ¢. 4:
DESTILACE KYSELINY CHLOROVODIKOVE

Uvod

Chlorovodik s vodou tvi podob jako jiné kyseliny tzv. azeotropickou 8ss maximalni teplotou varuiiP
destilaci kyseliny chlorovodikové (tzn. roztoku H@& vod) jejiz koncentrace je nizSi nez koncentrace
azeotropické sisi, dochazi v dsledku oddestilovavanited®né kyseliny chlorovodikové k postupnému
zvySovani koncentrace HCI v destilovaném roztokuokamziku, kdy koncentrace HCI dosahne hodnotyéov
koncentraci HCI v azeotropické 8si, zane destilovat tato azeotropickd &nK obdobnému jevu dochazi p
destilaci kyseliny chlorovodikové, v niz je konamige HCI vySSi nez v azeotropickésin

Ukol
» destilujte roztok HCI a sledujte vimtajici koncentraci HCI v destilatu pomoci alkaliriekeé titrace
» stanovte pesnou koncentraci (faktor) o@nmého roztoku NaOH

Pracovni postup
a) Destilace kyseliny chlorovodikové:

Sestavime zabrusovou destiléd aparaturu pro destilaci ze
normalniho tlaku. Do destitai baiky nalejeme pomoci nalevky 11(
cm® koncentrované kyseliny chlorovodikové a 170 °crody.
Pridanim varného kaminku zabranime utajenému vartilaemé
kapaliny. Pustime vodu do chladi a destilani baiku zaneme
zaltivat pres azbestovoutdiu kahanem.

Prvnich 10 cridestilatu, které jsme zachytili v odmém valci,
vyleleme do vylevky. Nyni budeme postdpndo suchych
zabrusovych zkumavek, na nich? je vy#raobjem 30 cry jimat po
30 cnf destilatu (destilaty. 1 az 7). Zkumavky uchytime na alon
pomoci gumiky nebo svorky. Koncentraci HCI v destilatech 153
7 stanovime alkalimetrickou titraci. Titrace budenpeovadt
prab&zng mezitim, nez nadestiluje 30 Euhalsiho destilatu.

b) Stanoveni koncentrace HCI alkalimetrickou titrad:

20 cnf destilatu napipetujeme do 100 todmirné baiky vyplachnuté destilovanou vodou (do pipety Ize
nasavat pomoci injeki stikacky), po doplgni baiky demineralizovanou vodou po zta baiku uzatkujeme a
roztok v bdce dikladns promichame. Nyni napipetujeme ddi ttitratnich bagk (vyplachnutych
demineralizovanou vodou) po 10 tpiipraveného roztoku,fflame 3 kapky roztoku fenolftaleinu a titrujeme
0,5 M roztokem NaOH. Pod tit¢ai baiku polozime bilou podlozku. V ekvivalentnim ozbarvi jedina kapka
louhu roztok v bace cerverg. Z primérné spateby louhu nait titrace vypd@itame molarni koncentraci HCI v
destilatu:
s.f.05.10

[HCI] =
20
s = pfimérna spoteba 0,5 M roztoku NaOH na titraci

f = faktor 0,5 M roztoku NaOH

Timto zpisobem stanovime koncentraci HCI v destilatech 153 7. Po oddestilovani destilatu 7
piestaneme destitai baiku zalfivat a po vychladnuti stanovime stejnymigpbem koncentraci HCI i v
nep‘edestilovaném zbytku kyseliny. Po skeni prace vymyjeme destllai aparaturu i pouzivané laboratorni
sklo destilovanou vodou a zabrusové zkumavky vysesi susarh K protokolu filoZzZime graf nakresleny na
milimetrovém pag#, ve kterém vyneseme na osuiglo destilatu a na osu y zgsibu molaritu jednotlivych
destilafi. Méfitko pro graf: 1M = 25 mm, 1 destilat = 25 mm. \afyr vyzn&ime gimkami rovnolsznymi s
osou x koncentraci HCI ve zbytku po destilaci aetallanou hodnotu koncentrace HCI v azeotropickéssm
(6,13 M). Vedle grafu uvedeme tabulku ngemych a vypéitanych hodnot:



ds, cnt [HCI], mol I

o
7y
g
&

N~N|jO|W|-

S, & S - spoteba 0,5 M roztoku NaOH na jednotlivé titrace
O s - pimérna spateba 0,5 M roztoku NaOH na titracicité frakce
Z - nefedestilovany zbytek kyseliny chlorovodikové

c) Stanoveni faktoru 0,5 M roztoku NaOH:

Roztok NaOH o fesné koncentraci (napl M, 0,1 M) neni moznéftjpravit rozpustnim potebného
mnozstvi tuhého NaOH ve v®dprotoze NaOH nenid&iné k dispozici v dostatsé cistém nebo fesré
definovaném stavu. Pro alkalimetrické titrac&pmavujeme proto roztok hydroxidu sodného jen fthlizné
koncentraci, nap priblizné 1 M a stanovime jeho faktor.

Faktor roztoku je bezroztmé &islo, které udava, kolikrat je skdted koncentrace daného roztoku vy&Si

nizsi nez koncentrace deklarovanétiizna). Pokud je tedy na etikebznaujici 0,1 M odmérny roztok NaOH
uvedena hodnota f = 1,1234, je skui& koncentrace tohoto roztoku 0,1 nmbl.l.,1234 = 0,1123 mot

Priprava priblizné 0,25 M roztoku kyseliny avelové:

Na analytickych vahach zvazime Iekli a na ni pak 3,1 az 3,2 g (COQRH,0. Do hrdla odrérné baiky
(100 cnf) vsuneme nalevku s dlouhou stopkou tak, aby keteuky néalevky byl pod kruhovou ztkou, kteréd
udava objem 100 cinKyselinu ¥avelovou navaZenou na léde beze zbytku splachneme vodou #&ley do
odmerné baiky. Zbytky kyseliny, které ulpi na nalevce, spldeme roviz do baky. Po rozpuni kyseliny
doplnime baku vodou po zngu (spodni okraj menisku musi lezet na kruhovéteap S pouzitim f@sné
hodnoty navazky vypitame gesnou koncentraci roztoku kyselingagelové.

Faktorizace 0,5 M roztoku NaOH:

Byretu naplnime roztokem NaOH, jehoz faktor stajeme, a hladinu upravime (@woplrénim roztokem
NaOH, nebo vypushim nadbyténého roztoku) na zku O cni. Do titrani baiky napipetujeme 20,0 cm
piipraveného standardniho roztoku (CO@Kpipetu nejprve roztokem proplachnemedidgme 2 - 3 kapky
roztoku fenolftaleinu a titrujeme louhem z byrety gtalého promichavani roztokem wviiba do tizového
zbarveni. Objem spigbovaného roztoku NaOH oleme na d¥ desetinna mista (sgsnosti na 0,01 cina
pied dalSim stanovenim doplnime byretu roztokem NaOtrdaci provedeme celkem 3x (speby 5§, a2 $) a
pro vypaet faktoru pouzijeme pmérnou hodnotu spétby louhu z &chto #i titraci (O s). Na zaklag
stechiometrie neutralizai reakce mezi kyselinow@velovou a hydroxidem sodnym pak vgfitame gesnou
koncentraci a faktor 0,5 M roztoku NaOH a rigiemé a vypétené hodnoty uvedeme v protokolu do tabulky:

Navézka, g Piesna S S S Os,cnt | fosmnaoH
(COOH).2H,O | koncentrace g
(COOH).2H,0
Poznamka:

Pri peclivé praci se spdeba 0,5 M roztoku NaOH na jednotlivé titrace téhmztoku nelisi vice nez 90,1 cn.
Pokud by se spteby louhu na titrace &itého destilatu nebo zbytku po destilaci (viz bgdiZily vice, provel'te

dalSi titraci (titrace) téhoZz roztokdtipraveného z tohoto destilatu a pro v§ptdls pouZijte i nejmeénrt
rozdilnych spdeb.

-10 -



