Laboratorni rad

10.

. Posluchag¢i jsou povinni prichézet do cviceni véas a fadné ptipraveni. Musi mit

provedeny potfebné vypocéty, rozumét postupu prace a znat vlastnosti latek,
se kterymi budou pracovat (skupenstvi, toxicita, hoflavost apod.).

. Kazdy poslucha¢ musi mit vlastni pFeztivky a pracovni plast a je povinen

po celou dobu cvi¢eni pouzivat ochranné bryle, piipadné dalsi predepsané
ochranné pomucky (Stit, rukavice apod.).

. 'V laboratofi pracuje student za dozoru vedouciho cvic¢eni nebo instruktora a

smi vykonédvat jen préce souvisejici s naplni cviceni. K praci pouzivad pouze
vyhrazeny prostor a pridélené pomtcky, za néz osobné zodpovida.

. K vlastnimu provedeni tlohy pfistoupi posluchac¢ az po kontrole aparatury udi-

telem nebo instruktorem. Student nesmi svévolné meénit predepsany postup
prace.

. Pred zahajenim prace zkontroluje kazdy student tplnost vybaveni svého pra-

covniho mista. Po skonceni prace uvede své pracovisté do ptvodniho stavu a
preda jej instruktorovi nebo uciteli. VSechny zavady a nedostatky ve vybaveni
zjisténé pred zahajenim prace nebo v jejim pribéhu neprodlené hlasi vedoucimu
cviceni.

. V laboratoii je zakazano jist, pit a koutit. Zakizéno je téz pouziti labora-

torniho nadobi k pfechovavani potravin.

Chemikalie je zakdzano brat nechranénou rukou; ziravé a jedovaté latky je treba
pipetovat bezpecnostnimi pipetami. Pfi manipulaci s latkami v otevienych na-
dobach (napf. zkumavkéach) je nutné odvratit usti nddoby od obliéeje a je ne-
zbytné dbat na to, aby nesméfovalo k sousednim pracovniktim.

. Pred zahajenim prace v laboratori by mél student vedouciho informovat o svych

zdravotnich problémech, které by jej pripadné mohly ohrozit pii praci v labo-
ratofi (epilepsie, astma, t€zsi formy alergie). Podobné je potfeba pedagogicky
dozor ihned informovat o vSech poranénich a zménach zdravotniho stavu, jako
je bolest hlavy, huceni v usich apod.

. VSechny manipulace s latkami dymavymi a drazdivymi, jedy a latkami snadno

tékavymi se musi provadét v digestofi pii spusténém ventilatoru. Zde je nutné
provadét i presypavani jemné zrnitych chemikélii (napiiklad produkti syntéz
uskutecriovanych ve cviceni).

Pii destilaci horlavin je nezbytné z okoli pfedem odstranit zadsobni lahve s hoi-
lavinami a jiné chemikalie do bezpecéné vzdalenosti a v okoli vypnout vsechny
zdroje plamene (napf. kahany, plaminek pratokového ohfivace apod.). Nadoby
s hoflavinami je zak4zano zah¥ivat pfimym plamenem (i na sitce). Pro
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zah¥ivani hotlavin je tfeba pouzivat vodni ¢i jiné ldzné nebo topna hnizda. Pred
zapocetim destilace i v jejim pribéhu je nutno vzdy zkontrolovat pfivod chladici
vody, aby nemohlo dojit k aniku hoflavych par do okoli. Je tfeba mit pfipraveny
pomicky pro haseni pozaru.

Pokud se k zahtivani pouziva olejova lazen, musi se jeji teplota udrzovat pod
bodem vzniceni pouzitého oleje. Z tohoto diivodu musi byt vzdy v olejové lazni
umistén teplomér. Vnikne-li do olejové lazné voda, je t¥eba prerusit zahrivani
a lazen okamzité vymeénit.

Pripravené latky se musi skladovat v ¥f4dné oznacenych nadobkach. Stitek musi
obsahovat néazev latky, vzorec, mnozstvi, jméno studenta a datum pripravy
vzorku.

Roztoky soli tézkych kovi, organickd rozpoustédla jind nez ethanol, odpadni
oleje a jiné s vodou nemisitelné latky je zakazano vylévat do vylevky. Kyse-
liny a louhy je mozno timto zpisobem likvidovat pouze po dikkladném ziedéni
vodou. K likvidaci nebezpeénych odpadti slouzi pfichystané odpadni nadoby.
Likvidace téchto odpadu se pak provadi centralné.

Rozbiti kusu laboratorniho skla hlasi student pedagogickému dozoru v labora-
tori, ktery zhodnoti, zda je mozno tento kus opravit nebo bude studentu urcen
k nahradé. Sklenéné stiepy musi byt odkladany do nadob zvlast k tomu
urcenych. Porcelanové strepy se nesmi michat se sklenénymi odpady.

Pouzité filtry a jiny pevny odpad se uklada do nadob k tomuto ucelu urcenych.

Po skonceni prace je treba dobre odistit pracovni stoly, digestore a dalsi pouzita
pracovni mista od zbytki chemikéalii a zkontrolovat uzavieni plynu, vody
a vypnuti vSech elektrickych spotfebic¢ii. Rovnéz je tfeba zkontrolovat,
zda jsou uzavieny a uloZeny na patficné misto naddoby s chemikaliemi. Pred
odchodem pfedd student pracovisté instruktorovi nebo vedoucimu cviceni.

Prace v chemické laboratofi je zakdzana t€hotnym zenam a matkam do konce
9. meésice po porodu. Posluchacka je proto povinna studijnimu oddéleni déka-
natu a vedoucimu cviceni ozndmit graviditu a navstévu praktika prerusit.

Pokyny pro vedeni laboratorniho deniku

Zapisy v laboratornim deniku musi obsahovat nasledujici prvky a vyhovovat nize
uvedenym podminkam:

Vseobecné pozadavky

1.

Pouzivejte vyhradné sesit formatu A4. Volné listy v krouzkové nebo jiné vazbé
nejsou povoleny.



. Piste citelné. Laboratorni deniky s necitelnimi zdznamy budou vraceny k pfe-

pracovani.

. Piipravu na tlohu, pozorovani a zavéry piste strucné, logicky a vécné. Neopi-

sujte doslovné navody.

. Kazdéa tloha musi zac¢inat na nové strance.

. Pokud m4 tloha vice ¢asti a nékteré z nich (vétsinou analytickd stanoveni)

budete provadét ve vice cvienich, vynechejte si potfebny pocet stran na zapisy.
Rozpis tloh naleznete na tabuli pred laboratofi nebo v Informa¢nim systému
MU.

. Pfed zahdjenim kazdého cviceni predlozte laboratorni denik ke kontrole vedou-

cimu cviceni. Musi v ném byt vypracovana pfiprava na tlohu daného cviceni.

Struktura zapisu v laboratornim deniku

Na stranku predchéazejici samotnym tloham zkopirujte dvé tabulky s fyzikalné-
chemickymi vlastnostmi rozpoustédel a roztokid kyselin a zasad, kterou najdete na
strané [20] Tabulku dopliite.

1.

2.

Datum konéni cviceni.

Cislo a nazev tilohy. Uvadéjte ¢islo tilohy podle skript a ne pofadové &islo daného
cviceni v semestru.

. Vypiste nebezpecéné latky pouzité v tloze a jejich vlastnosti (jedy, hoflaviny,

karcinogeny).

. Princip. Popiste stru¢né a vystizné, na jakém chemickém principu je zalozena

dané tuloha, klasifikujte typ chemické reakce. Pokud pii vypracovavani tlohy
postupujete podle chemické rovnice (napf. titrace, ditkaz), je vzdy nutné uvést
vycislené rovnice (pozor na koeficienty, poc¢et molekul vody v hydratech).

.V ptrehledné tabulce uvedte molarni hmotnosti pouzitych latek, hustoty kapalin,

indexy lomu, teploty varu, koncentrace pouzitych roztoki.

. P¥ipravné vypocty. Uvedte zde vSechny vypocty, které je nutno provést pied

zahajenim prace na uloze, napt. vypocet navazky vychozich latek pro reakci,
priprava roztoku urcité koncentrace, fedéni koncentrovanych kyselin, urcéeni li-
mitujiciho reagentu, teoreticky vytézek v gramech a %, atd. Jsou-li soucasti
ulohy analytické stanoveni, napriklad titrace, pak je nutné zde uvést jejich rov-
nice, pro¢ budou pouzity a o jaky typ stanoveni se jedna, koncentrace a faktor
odmeérného ¢inidla, ekvivalent, vypocet navazky pro titraci.

Postup popiste stru¢né az heslovité (muze byt i stylem osnovy nebo vyvojového
diagramu), ale musi mit logickou strukturu.
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Zapis v laboratornim deniku musi také obsahovat pozorovani, jehoz soucasti by
meély byt vypocty a vysledky. Nejcastéjsi vypocet se bude tykat praktického vy-
tézku preparace, presto vzdy uvedte, ¢eho se dany vypocet tyka. Uvedte vzorce,
dosazeni (pozor na jednotky, pocet platnych éislic véetné platné nuly musi od-
povidat pFesnosti méfeni), nezaokrouhleny vysledek, zaokrouhleny vysledek na
odpovidajici pocet platnych mist a jednotky.

. Vysledky kontroly ¢istoty preparati, teploty tani. Tabulky spotfeby odmérného

¢inidla na titrace a vysledkt.

Odpovédi na dopliujici otazky.

Pokyny pro vypracovani protokolu a jeho obsah

Protokol podava prehlednou formou zpravu o vykonané praci a jejich vysledcich.
Protokol by mél obsahovat nasledujici ¢asti:

1.

2.

Hlavicku, kterd obsahuje ¢islo a nédzev dlohy, datum a jméno studenta.
Chemickou rovnici nebo mechanismus reakce.

Shrnuti pracovniho postupu. V tomto bodé neni potieba doslovné opisovat na-
vod se vSemi detaily, dileZité je zminit posloupnost nejdulezitéjsich ope-
raci, které byly provedeny pfi ptripravé produktu. Navazky, mnozZstvi ¢inidel a
presné casové tidaje mohou byt vynechéany.

. Ptrehledné shrnuti vysledki (vytézek produktu, jeho fyzikalné-chemické charak-

teristiky, vysledky analyz), nejlépe formou tabulky.

. Zavér, ve kterém student samostatné zhodnoti svou praci a jeji vysledky (mnoz-

stvi produktu, jeho ¢istota, srovnani nameérenych fyzikalné-chemickych charak-
teristik s tabelovanymi hodnotami).

Podminky pro tspésné absolvovani laboratorniho cviceni

1.

Laboratorni cvic¢eni probiha kazdy tyden. Pfipravenost kazdého posluchace na
ptislusnou tlohu laboratorniho cviceni je kontrolovana pred zahajenim cviceni
kratkym pisemnym testem nebo Ustnim prezkousenim. Pokud student pro-
kaze svou nepripravenost, nebude mu umoznéno ve cvi¢eni pokraco-
vat a bude jej muset dokonéit v terminu uré¢eném pro nahrazovani.

. VSechny rovnice a vypocty pro danou tlohu musi mit posluchaci pfipraveny

v laboratornim deniku pred zahajenim cviceni.

. Vypracovani vSech tloh dle rozpisu — zameskana cvi¢eni musi byt do péti dnii

Ffadné omluvena prostfednictvim Informacniho systému MU a u vyucujiciho.
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Nahrazovani zameskanych tloh se bude konat ve zkouskovém obdobi, za se-
mestr 1ze nahrazovat maximalné 2 cviceni.

4. Znalosti principii vSech procvicenych tloh a vlastnosti pripravenych latek. Bez-
chybné znalost téchto vypocti: stechiometrické vypocty, priprava, fedéni a smé-
Sovani roztokl, vypocet obsahu prvku ve slouceniné (teoreticky i z vysledki
analyzy), vypocet Cistoty latky z vysledku analyzy.

5. Znalost nazvoslovi, struktury a zakladnich chemickych a fyzikalnich vlastnosti
(reaktivita, rozpustnost, barva) vSech ve cvi¢eni pouzivanych a pfipravenych
sloucenin.

6. Podminky pro zapocet jsou:

e Odevzdani vSech preparatti v dostatecném mnozstvi a cistoté.

e Uplné a peclivé zapisy v laboratornim deniku o provedenych reakcich a ex-
perimentech véetné vypoétt (vSechny vytézky, vysledky analyz, vysledky
vlastnich pozorovéni, zavéry) a odevzdani protokoli ke vSem tilohdm. Bude
dtisledné vyzadovano, aby ziskané vysledky byly do laboratorniho deniku
dopliiovany pribézné (do pfistiho cviceni) a ne az na konci semestru.

e Uspésné absolvovani zavérecného testu, kterj ovéii znalosti laboratorni
techniky, principt tloh a vypocti.

e Uhrada rozbitého skla a laboratornich pomticek. Potvrzeni o zaplaceni
vyda sekretaika Ustavu chemie.
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Vzorova ukazka zpracovani pripravy v laboratornim de-
niku a protokolu

Navod k 1loze:
Priprava ethyl-acetatu

Reakce:

HgC)J\OH + H3C/\OH H3C)]\O/\CH3 +  HO

Postup:

Do baiiky o objemu 100 cm? nalijeme 0,1 mol ethanolu a 6 cm?® koncentrované ky-
seliny sirové. Banku ponofime do olejové lazné a postavime destila¢ni aparaturu se
zabrusy NZ 29/32. Na baiiku nasadime Claiseniv nastavec opatfeny sestupnym chla-
di¢em, na nastavec dale nasadime zabrusové jadro, pres jehoz konec je pretazen kousek
ustfizené pryzové hadice. Zabrusovym jadrem zavedeme do destila¢ni bariky prodlou-
zenou trubici prikapavaci nalevky tak, aby jeji konec zasahoval pod hladinu kapaliny
v barice. Pryzova hadice by méla pfilnout ke sténé trubice prikapavacky a zajistit tak
tésnost spoje. Po sestaveni aparatury zac¢neme lazen vyhiivat na 140 °C. Mezitim si
pripravime esterifikac¢ni smés sloZzenou z 0,9 mol ethanolu a 1 mol kyseliny octové.
Z délici nalevky nejdiive pfiddme v jedné davce 5 cm? této smési a zbytek esterifi-
ka¢ni smési pridavame tak rychle, jak rychle destiluje vznikajici ester. Surovy ester
protiepeme tiikrat 20 cm?® 15% roztoku uhli¢itanu sodného, az se jiz neuvoliiuji bub-
linky plynu (pozor na vyrazeni Spuntu délici nalevky béhem protiepavani).
Pak nésleduje protfepani produktu s 20 cm?® nasyceného roztoku chloridu vapena-
tého a jeho vysuseni bezvodym chloridem vapenatym. Surovy produkt pfedestilujeme
za pouziti aparatury s NZ 14/23 zabrusy. Sledujeme a zapisujeme teplotni pribéh
destilace. Stanovime vytézek, zméfime index lomu a produkt analyzujeme pomoci
plynové chromatografie.

Doplnujici otazky:

1. Pro¢ promyvame surovy ester nejprve roztokem uhli¢itanu sodného, potom na-
sycenym roztokem chloridu vapenatého?

2. Proc¢ se esterifika¢ni smés musi do reakéni banky prikapavat?

3. Jaky ucel ma vydestilovavani vzniklého esteru z reakéni smési?
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Vzorovy zapis v laboratornim deniku:

Ethyl-acetat

Datum: 1. tinora 2012
Ethyl-acetat pripravime kysele katalyzovanou esterifikaci kyseliny octové ethanolem:

2 1,50 )i
N 294 N
H3C)J\OH + H3C OH Mr = 98.08 ch (6] CH3 + HZO
Mr = 60,05 Mr = 46,07 w=0,96 Mr= 88,11 Mr=18,02
1 mol 0,1 + 0,9 mol 6 cm?®

Tabelované fyzikalné chemické vlastnosti:

Latka H t.t./°C ‘ tw./°C ‘ p? /g cm™3 ‘ ng

Ethanol - 78,5 0,7893 1,3611
Kyselina octova - 118,5 1,0491 1,3721
Ethyl-acetat — 77,1 0,9005 1,3724

Kyselina octova — zpusobuje tézké poleptani; kyselina sirova — zpusobuje tézké
poleptani; ethyl-acetat — hoflavina, ethanol — hoflavina.

Vypocty:

Ethanol:
my = ny - M(EtOH) = 0,1 - 46,07 = 4,61g V7 = my/p(EtOH) = 5,8 cm?
my = ng - M(EtOH) = 0,9 - 46,07 = 41,46 gV} = ma/p(EtOH) = 52,5 cm?

Kyselina octova:
m =n - M(AcOH) = 1 - 60,05 = 60,05 g V = m/p(AcOH) = 57,2 cm3

Teoreticky vytézek produktu:
m =n- M(AcOEt) =1 - 88,11 = 88,11¢g

Odpovédi na doplnujici otazky:

1. Surovy produkt je znecistén nezreagovanou kyselinou octovou a ethanolem.
Promytim surového produktu roztokem NasCO3 odstranime kyselinu octovou,
nasyceny roztok CaCls na sebe vaze ethanol.

2. Kdybychom pridali esterifika¢ni smés najednou do destilacni banky s kyselinou
sirovou, doslo by k velkému nafedéni kyseliny a tak i k poklesu jeji kataly-
tické uc¢innosti, coz by vedlo k vydestilovani vychozich latek bez jejich premény
na ethyl-acetat. Koncentrované kyselina sirovd mé také dehydratacni ucinky,
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¢imz mize prispivat k posunu reakéni rovnovahy v zadoucim smeéru. Ziredénim
tato jeji schopnost klesne. Objem esterifikaéni smési je také vétsi nez objem
destila¢ni banky, tudiz by se do ni ani nevesla.

3. Kysele katalyzovana esterifikace karboxylové kyseliny alkoholem je rovnovazna
reakce, u které neni vyrazné posunuta rovnovaha ve prospéch produkti. Od-
stanovanim produktu z reakéni smési rovnovahu posouvame zadoucim smérem.

Postup:

Smés 6 cm? kys. sirové
a 5,8 cm3ethanolu
ve 100 cm3 dest. bafice

Sestaveni destila¢n{
aparatury
Esterifikaéni &
Destilace pfi Pomalu sterifikaéni smés
o - - 52,5 cm3 ethanolu
140°C pfikapévat )
a 57,2 cm3 kys. octové

Surovy produkt

Promyti 3 x 20 cm3 Pozor! Vyvoj velkého
15% NaHCO3 mnozstvi oxidu uhli¢itého

Promyti 1 x 20 cm3
nas. roztoku CaCl,

Suseni pevnym
CaCls, filtrace

Destilace, sledovat
teplotu varu

Stanoveni vytézku
Cisty produkt index lomu

plynova chromatografie
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Pozorovani:

Pri prvnim promyvani surového esteru roztokem uhli¢itanu sodného v délici na-
levce doslo tlakem vzniklého COs k vyrazeni zatky a vyliti ¢asti smési obsahujici
produkt.

Teplota par pri destilaci vysuseného ethyl-acetatu se pohybovala v rozmezi 75
az 77°C.

Vytézek ¢istého ethyl-acetatu je 47,5 g (53 %).
Stanoveny index lomu: 1,3738.

Plynova chromatografie predestilovaného produktu ukazala pritomnost péti la-
tek ve smési: ethyl-acetat (¢, = 3,16 min, 97,5 %), ethanol ({, = 2,29 min,
1,6 %), diethylether (¢, = 2,43 min, 0,7 %) a jednu neidentifikovanou necistotu
(ty = 3,76 min, 0,2 %). Kyselina octova nebyla v produktu pomoci GC nalezena.
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Vzorovy protokol:
Ethyl-acetat

Jméno:
Hodnoceni: Datum: 1. tinora 2012
Reakce:
@
_H _H
o—" ®o| 0 OH OH H
— HsC-C-OH e
ch)]\OH HSC)\OH H30)®\OH ¥ HsC-C~0®
) HoC Q- HsC._O H
HaC._O.,
He
Yo 0

-H,O  H3C”™ O "CHj

Postup:

1. Sestavil jsem destila¢ni aparaturu, do destila¢ni banky jsem nalil smés koncen-
trované kyseliny sirové (katalyzator reakce) a ¢ast ethanolu. Batiku jsem v ole-
jové lazni zahtal na 140°C a do banky jsem prikapaval smés kyseliny octové
a ethanolu. Rychlost pridavani smési odpovidala priblizné rychlosti destilace
produktu z baiky.

2. Surovy produkt jsem postupné promyl 15% roztokem NasCOg3, nasycenym roz-
tokem CaCly a produkt jsem v bafice vysusil pevnym bezvodym CaCls.

3. Po vysuseni jsem produkt destiloval a zaznamenal jsem teplotu varu produktu.
Stanovil jsem vytézek ¢istého produktu, stanovil index lomu a ¢istotu produktu
jsem ovéril pomoci plynové chromatografie.

Vysledky:
Vytézek tw./°C | nf
Teoreticky | Prakticky | %
8811g | 4750 |53% | 7577 | 1,3710
Zavér:

Kysele katalyzovanou esterifikaci kyseliny octové ethanolem jsem pfipravil 47,5 g
ethyl-acetatu, coz predstavuje 53 % teoretického vytézku. Ethyl-acetat je tékava ka-
palina intenzivniho zapachu. Identita produktu byla potvrzena stanovenim indexu
lomu, teploty varu a srovnanim retenénich ¢asi produktu a standardu na plynovém
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chromatografu. Hodnota indexu lomu se nepatrné odchyluje od tabelované hodnoty,
coz muze byt zptisobeno pouzitim polychromatického svétla pfi jeho méteni nebo pii-
tomnosti necistot. Prilozeny chromatogram také ukazuje obsah necistot v produktu
(méné nez 2,5 %), mezi neéistotami byl na zakladé retencnich ¢asti identifikovan
ethanol a diethylether.

Ke snizeni vytézku prispél neuplny prubéh reakce (pfi promyvani surového pro-
duktu roztokem uhli¢itanu sodného dochézelo k intenzivnimu vyvoji oxidu uhli¢itého,
coz naznacuje pritomnost nezreagované kyseliny octové), ztrata ¢asti produktu pii
prvinim promyvéani roztokem uhli¢itanu sodného a nasledné Cistici operace (promy-
vani, suSeni a destilace).
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Navody k tloham
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Vlastnosti rozpoustédel

Latka ‘ Vzorec ‘ M /g mol~! ‘ tw./°C ‘ /g cm™3 ‘ n

Aceton

Cyklohexan

Diethylether

Dichlormethan

Dimethylsulfoxid

Ethanol

n-Hexan

Methanol

Petrolether 40-60

Toluen

Hustoty a koncentrace vodnych roztoku

‘ Latka ‘ w ‘ p/g cm ™3 ‘ ¢/mol dm—3
0,96
HsSO4 0.60
HINO; 0,65
HC1 0,35
0,25
NH; 0,10
0,30
H20 0,06
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Priprava hydrogensiranu draselného

Reakce:

Neutraliza¢ni reakce jsou jednim z nejbéznéjsich zpiisobti pfipravy soli. Ve vodném
roztoku kyselin a zasad dochazi v mensi (slabé kyseliny a zasady) ¢i vétsi mite (silné
kyseliny a zasady) k jejich disociaci na oxoniové kationty a hydroxidové anionty. Po-
1ém roztoku je uréen iontovym soucinem vody (Ky = [H30T]-[OH~] = 10~14). Proto
podstatou neutralizace kyseliny zasadou neni pfimé interakce napt. K™ s HSO , ale
vzdy parovani H3O1 a OH™ za vzniku dvou molekul vody tak, aby byla zachovana
zminénd rovnovaha mezi disociovanymi a nedisociovanymi molekulami vody. O tom
sveddi i tepelna zabarveni riznych neutralizacnich reakci, ktera jsou prakticky shodna
(cca —57 kJ mol~! pii 25°C) a odpovidaji tvorbé molekul vody z ionti. K pozado-
vané soli pak dospéjeme teprve jeji izolaci z vodného roztoku, tedy krystalizaci po
jeho zahusténi, ochlazeni nebo srazeni organickym rozpoustédlem, v némz je stl mélo
rozpustna.

Reagujici zdsadou nemusi byt nutné pouze hydroxid, miize se jednat o slouceninu,
kterda po rozpusténi ve vodé OH™ ionty poskytuje teprve druhotné, reakci s vodou.
Prikladem je napt. uhli¢itan draselny, ktery ve své struktufe sice hydroxidové ionty
neobsahuje, nicméné v disledku hydrolyzy anointt Cog_ se OH™ v roztoku objevi.
Podobnym piikladem sloucenin, které pri reakci s vodou generuji OH™, mohou byt
nékteré zasadité oxidy, iontové hydridy, nebo organické baze.

Neutraliza¢ni reakce maji vyznam rovnéz v kvantitativni analytické chemii, kde se
vyuzivaji v odmérné (volumetrické) analyze pti acidobazickych titracich. Pfi stanovo-
vani koncentrace kyselin se pouziva vodny roztok NaOH o znamé molarni koncentraci
a z jeho spotfeby lze pak vypoditat latkové mnozstvi, resp. molaritu stanovované ky-
seliny. Nejdulezitéjsi je zachyceni tzv. ekvivalenéniho bodu pfi titraci, tedy objemu
roztoku NaOH, ktery zpfisobi piesné vyrovnani latkovych mnozstvi H3O" a OH™
v titra¢ni batice. Ekvivalenci lze ur¢it bud vizualné — na zdkladé zmény zbarveni
acidobazického indikatoru nebo elektrochemicky — pomoci pH-metru. Je vsak treba
si uvédomit, Ze bod ekvivalence nemusi nutné odpovidat neutralnimu roztoku po tit-
raci (pH = 7) a zalezi na tom, zda titrujeme slabou ¢i silnou kyselinu. K neutralnimu
roztoku v bodé ekvivalence dospéjeme pouze pii stanoveni silnych kyselin, zatimco
pri titraci slabych kyselin z nich vzniklé soli zpusobi zvysSeni pH v dusledku hydro-
Ijzy. S ohledem na ocekavané pH findlniho roztoku je t¥eba pfi vizualné kontrolované
titraci volit indikator tak, aby jeho barevna zména nastéavala pravé v blizkosti tohoto
pH. V pripadé vicesytnych kyselin pfirozené existuje nékolik ekvivalen¢nich bod
odpovidajicich neutralizaci kyseliny do prvého, druhého, popr. dalsich stupni.

Cisty hydrogensiran draselny pfipravime krystalizaci z roztokt, které vzniknou
reakci hydroxidu nebo uhli¢itanu draselného s nadbytkem kyseliny sirové:

KOH + H,SO4 —> KHSO4 + H>O
K2C03 + 2 HQSO4 —_— 2 KHSO4 + C02 + Hgo
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Postup:

V kadince o objemu 600 cm?® rozpustime 15,0 g KoCO3 v 15 cm? vody a za stalého
michani pfilejeme po malych déavkach dvojnasobek vypocitaného mnozstvi 60% roz-
toku HySOy4. Obsah kadinky pfitom silné kypi a zahieje se témét k varu. Po skoncené
reakci reaguje roztok silné kysele. Prelijeme jej do kaddinky (150 cm?), ochladime
vodou a potom smési voda + led na teplotu 0—2 °C. Roztok ponechame v ledové
lazni minimalné 20 minut. Vylouc¢eny KHSO, odfiltrujeme na frité a po dikladném
odsati a vymackani matecného roztoku odlijeme filtrat do Cisté kadinky k dalsimu
zpracovani. Potom promyjeme krystaly KHSO4 postupné ledovou vodou a dvakrat
ethylalkoholem. Pii odpojené vyvéveé prevrstvime krystaly na frité takovou vrst-
vou kapaliny, aby vyska jejiho sloupce byla pfiblizné rovna vysce filtra¢niho kolace,
smés rychle promichame tyc¢inkou a vznikly roztok ihned odsajeme. Dokonale odsaté
krystaly KHSO4 nechame vyschnout v oteviené naddobce, napft. Petriho misce, v hor-
kovzdusné susarné pii 100 °C. K matecnému roztoku, ktery jsme pied promyvanim
krystaltt KHSOy pfelili z odsavaci baiiky do kadinky, za michani pfilijeme 80 cm?
ethanolu a vysrazime druhou frakci KHSOy, kterou opét odfiltrujeme, promyjeme a
vysusime, ale nebudeme ji misit s prvni frakci.

Kontrola cistoty:

Kontrolu ¢istoty KHSO4 provedeme alkalimetrickou titraci roztoku KHSO4 roztokem
NaOH (¢ = 0,1 mol dm~3). Na analytickych vahich navizime na lodi¢ku vzorek
KHSOy, navazku kvantitativné splachneme pres nalevku vodou ze stficky do odmérné
baiiky o objemu 100 cm?® a roztok v baiice doplnime vodou po znacku. Odmérnou
banku zazatkujeme a roztok v bance promichédme. Na jednotliva stanoveni pipetujeme
z pripraveného roztoku po 20 cm? a titrujeme roztokem NaOH (0,1 mol dm~3) na
fenolftalein do vzniku Cervenofialového zbarveni. Titraci provedeme tfikrat. Velikost
navazky volime takovou, aby spotieba roztoku NaOH o koncentraci 0,1 mol dm ™3 na
titraci 20 cm? roztoku KHSO, byla v rozmezi 15—20 cm?. Viechny tdaje a vysledky
uvedeme do tabulky.

Frakce | Navézka | Faktor | Spotieba roztoku NaOH/cm® | Obsah
KHSO4 | roztoku KHSO4
/g NaOH 1 2 3 Pramér | /%

Vlastnosti:

Hydrogensiran draselny tvoti bezbarvé krystalky s bodem tani 210 °C. Je velmi dobie
rozpustny ve vodé, v ethanolu je nerozpustny.

22



Komentar:

Pouziti uhlicitanu:

Reakci KoCO3 s HySO4 obvykle chdpeme jako neutraliza¢ni reakci kationtt HzO™,
vznikajicich disociaci kyseliny sirové, s anionty OH™, vznikajicimi hydrolyzou uh-
licitanového anionu. Na druhé strané, 1ze také hovotit o vytésnovani slabé kyseliny
uhli¢ité z jeji soli silnou kyselinou sirovou. Zatimco prvni popis pouzijeme spiSe s ohle-
dem na vznikajici sl (KHSOy,), druhou alternativu bychom pouzili v piipadé, ze by
stfedem naseho zadjmu byla pfiprava slabé kyseliny (HoCOs3). Nehledé na formalni
stranku popisu, produkty jsou samoziejmeé totozné.

Rozpustnost uhlicitani:

Uhli¢itany alkalickych kovi a TI(I) se vyznac¢uji zna¢nou rozpustnosti ve vodé. Uhli-
¢itany ostatnich kovil, véetné kovt alkalickych zemin, jsou méalo rozpustné. Proto je
lze snadno zbavit necistot promyvanim vodou a zarucit tak ¢istotu vychoziho reak-
tantu. Z tohoto dtivodu byvaji vyuzivany i jako mezistupen pii podvojnych zaménach
(konverznich metodach piipravy soli — viz ptiprava CoCly-6H20).

Promyvdni:

Poznédmka o odpojené vyvéve pii promyvani krystali na frité méa znacny vyznam.
Postup, kdy student nalévd vodu na krystaly na frité pii pfipojené vyvévé bez mi-
chéni, je naprosto nevhodny, zvlasté v pripadé, kdy preparat je hrubé krystalicky
a frita velmi porézni. Tehdy dochazi k velmi rychlému odsavani nalévané kapaliny
a promyva se pouze uzky sloupec filtracniho koldce. Aby promyvani bylo skutecné
ucéinné, rozpoustédlo se musi dostat do celého objemu krystald, coz lze zajistit pouze
pfi odpojené vyvévé a promichéni. V praxi lze bud odpojit hadici vodni vyvévy od
odsavaci bariky, provést promyti a hadici opét nasadit a rozpoustédlo odsat, nebo
pfi pfipojené vyvévé jednou rukou pridrzet fritu nad odsavaci baiikou, druhou rukou
promyt srazeninu a poté fritu opét vsadit do hrdla odsavacky. Druhy pfistup je prav-
dépodobné vhodnéjsi v pripadech, kdy srazenina je velmi rozpustna v promyvajicim
rozpoustédle a kazdé zdrzeni znamend znacné ztraty ve vytézku.

Srdzeni:

Srazeni ethanolem, pro ziskdni druhé frakce KHSOy, je relativné rychlou a casto
témér kvantitativni metodou pro izolaci rozpusténé soli. Je to obecna separacni me-
toda, kterou lze pouzit i pro nevodné roztoky a srazena latka rovnéz nemusi byt soli.
Volba srazedla je odvisld od komponent roztoku, z néhoz hodldme srazeni provést.
Srazedlo (a) musi byt misitelné s roztokem, (b) nesmi reagovat se zadnou slozkou
roztoku a musi srazet pozadovany produkt, tj. produkt v ném nesmi byt rozpustny,
(c) nemélo by (v idedlnim piipadé) srazet ostatni, vedlejsi produkty z roztoku. Prosté
smiseni srazedla s roztokem vede k tvorbé velmi drobnych krystalti. Pokud pozadu-
jeme krystaly vyvinutéjsi, je tieba proces miseni roztoku a srazedla zpomalit. Toho
lze nejlépe dosdhnout pomalou difuzi kapalného srazedla nebo jeho par.

Doplnujici otazky:

1. Pro¢ je tfeba promyvat vylouceny KHSO4 ledovou vodou a ethanolem?
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10.

11.

. Proc¢ je tfeba pouzit dvojnasobné mnozstvi HoSO,4 oproti teoretickému?

. Jakjm zptsobem se stanovuje pfesnd koncentrace odmérného roztoku NaOH a

jak je urcen faktor roztoku?

. Nakreslete elektronovy strukturni (Lewistiv) vzorec SO~ a CO3™.

Podle metody VSEPR urcete strukturu aniontt SO?[ a CO?{.

. Uvedte pfiklady sloucenin, které ve vodé mohou tvofit OH™ ionty, tfebaZe je

ve své struktufe neobsahuji. Pribeh jejich reakci s vodou vyjadiete chemickymi
rovnicemi.

Zapiste chemickymi rovnicemi hydrolyzu hydrogenuhli¢itanového a uhlicitano-
vého anionu.

. Seradte nasledujici slouc¢eniny podle vzustajici kyselosti jejich vodného roztoku:

H,S04, K2S04, KHSO4, KHSO;.

. Nakreslete titracni kiivky pro titraci silné kyseliny silnou bazi a slabé kyseliny

silnou bazi.
Napiste vzorce pro vypocet pH silnych a slabych kyselin a bazi.

Jaké vlastnosti musi mit rozpoustédlo, které pouzivame pro srazeni latky z roz-
toku? Z nasledujicich kapalin vyberte ty, kterymi by zcela jisté nebylo mozno
nahradit ethanol pfi srazeni KHSO,4 z vodného roztoku a zdivodnéte: aceton,
hexan, dichlormethan, methanol.
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Priprava kyseliny borité
Reakce:

Kyselinu trihydrogenboritou (orthoboritou) pfipravime rozkladem tetraboritanu sod-
ného NayB407-10 H2O (borax) kyselinou chlorovodikovou, coz je typicky pfiklad vy-
tésnovani slabé kyseliny kyselinou silnéjsi:

Na,B4O; + 2HCI + 5H,O0 —> 4 H3BO3 + 2 NaCl

Postup:

Mnozstvi boraxu potfebné pro p¥ipravu 30,0 g H3BOj3 rozpustime v 60,0 cm? horké
vody a roztok ohfaty na 100 °C za stalého michani vlijeme do vzniklého roztoku
vypocitané mnozstvi koncentrovaného roztoku HCl. Ochlazenim ziskaného roztoku
vodou a ledovou lazni vykrystaluje kyselina trihydrogenborita. Krystalicky produkt
odfiltrujeme na Biichnerové nalevce a na filtru z ného diukladné vymackame matecny
roztok. Ziskanou kyselinu trihydrogenboritou, pfecistime rekrystalizaci z roztoku na-
syceného pii 80 °C. H3BO3 nasypeme do kadinky, p¥ilijeme 80 cm? vody, a pokud se
veskera H3BOg pii teploté 80 °C nerozpusti, pfidavame st¥ickou opatrné dalsi vodu.
Takto pripraveny nasyceny roztok HsBOgs v pripadé potieby zfiltrujeme nalevkou
pro filtraci za horka a filtrat ochladime v ledové lazni na co nejnizsi teplotu. Re-
krystalovanou H3BOj3 odfiltrujeme na frité, opét z ni dikladné vymackame tycinkou
s rozsifenym koncem mateény roztok, promyjeme 20 cm?® ethanolu a krystaly na
frité prosavame po dobu nékolika minut vzduch.

Produkt uschovame v oznacené lahviéce do dalsiho praktika pro pri-
pravu oxidu boritého a trimethyl-boratu!

Vlastnosti:

H3BOg3 tvofi bilé prisvitné, na omak mastné Supinkovité krystaly perletového lesku.
Ve studené vodé je mélo rozpustné, dobie se rozpousti v horké vodé, jeji vodné
roztoky pusobi mirné antisepticky (borova voda).

Komentar:

Kyselina trihydrogenborita je kone¢nym produktem hydrolyzy vétsiny sloucenin boru.
Jedné se o velmi slabou jednosytnou kyselinu (pKa = 9,25), kterd ptsobi vyhradné
jako akceptor hydroxidového aniontu OH™:

B(OH); + 2 Hy0 HzO* + B(OH)s~

Kyselost jejich vodnych roztoku se vsak podstatné zvysi tvorbou komplext (che-
1at1) s vicesytnymi alkoholy napf. s glycerinem, mannitem apod., coZ umoziuje jeji
alkalimetrické stanoveni (pKp cheldtu s mannitem mé hodnotu 5,15).
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Doplnujici otazky:

1.

2.

10.

Nakreslete strukturni vzorec aniontu, jenz je pritomen v boraxu.

Co jsou to boraxové perlicky?

. Jak reaguje vodny roztok boraxu (kysele, alkalicky, neutralné)? Zduvodnéte.

. Uvedte, které dalsi kyseliny obvykle pfipravujeme vytésnénim silnéjsi kyselinou

z jejich soli a jednotlivé ptipravy zapiste rovnicemi.

. Vysvétlete, pro¢ na zavér preparace promyvame ziskanou kyselinu trihydrogen-

boritou ethanolem?

. Jaké necistoty miizeme nalézt v pripravené kyseliné trihydrogenborité?

Uvedte spravny postup promyvani slouéeniny na frité, popiste jednotlivé kroky.

. Jaky je kone¢ny produkt reakce oxidu fosforecného s vodou?

. Zapisté chemickou rovnici reakci oxidu lithného s vodou.

Urcete typ hybridizace atomu boru v H3BO3?
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