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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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rozdil mezi teoretickym a skuteénym ubytkem H.O pii dehydrataci ndm umozni
vypocitat mnozstvi HBOs zbyvajici v produktu a tudiz i zjistit vytézek a Cistotu
pripraveného BoOs.

Piipraveny B,0O3; ponechame v dobfe uzaviené barice a pouZijeme jej
k pripravé esteru B(OCH3)s.

sklo-teflonovy

digitalni o~ venti
termoclankovy Dewarova
teplomér
2022 vymrazovatka
m
oo L
zabrus NZ 29/32
L’.—\ opatieny PTFE
/ manZetou l |
izolaéni kryt g_zllfl:
kapainy N,
termoclanek
NiCr-Ni
kadinka 1000 cm’
chranéna draténou sitkou

1500 W vafic membranova vyvéva

s Sestipolohovym Vacuubrand MZ 2C
pfepinacem

Obrazek 2: Schéma aparatury pro dehydrataci H3BOs.

Vlastnosti:

Sklovity B2Og3, ktery mimoradné obtizné krystaluje, je pravdépodobné tvoren vza-
jemné propojenymi skupinami BOs3, které vytvareji pfevazné sesticlenné cykly (BO)s.
Je zde tedy zachovan zakladni strukturni rys HBOo (III), jejiz kondenzaci BoOg
vzniké. Jeho bod téni lezi pii 450°C a hustota p = 2,46 g cm™3. Krystalicky BoO3
je trigondlni (p = 2,56 g cm™3) a jeho trojrozmérnou strukturu vytvafeji navzajem
propojené, krizujici se lomené tetézce, sestavajici z planarnich jednotek BOs. Taje
rovnéz pii 450 °C a extrapolovand hodnota t.v. = 2250 °C. V taveniné se pii teplotach
nad 500 °C vytvareji polarni skupiny -B=0 a nad 1000 °C je para tvorena vyhradné
monomernimi molekulami O=B-0-B=0 s lomenym mistkem B-O-B. Oxid bority
je velmi hygroskopicky a s vodou exotermicky reaguje za vzniku kyseliny borité. S al-
koholy snadno tvori estery a v alkalickych hydroxidech se rozpousti na boritany.

Rocné se vyrabi okolo 50 kt BoOg3, jenz se prevazné spotiebuje pfi vyrobé boro-
kremicitych skel (Pyrex, Simax) a halogenida boritych.
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Obrazek 4: Priprava oxidu boritého termickou dehydrataci H3BOgs za sniZeného
tlaku.
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Obrazek 5: Cast aparatury pro p¥ipravu oxidu boritého.
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Obréazek 7: Destilace smési H3BO3 + B(OCHs)s + CH3OH.
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Obrazek 8: Aparatura pro rektifikaci azeotropni smési B(OCHs)s + CH3OH.
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Obrazek 9: Aparatura pro pfipravu chloridu hexaaminkobaltitého.
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Obrazek 10: Aparatura pro pfipravu chloridu pentaamin-chlorokobaltitého.
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Piskova lazen

Varny kaminek

Obrazek 11: Odpafovani rozpoustédla z roztoku chloridu kobaltnatého.
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Lze ji vSak do znac¢né miry omezit pfidavkem CrOif do elektrolytu. Katoda se
pak potdhne vrstvou hydratovaného oxidu chromitého, ktery brani difazi iontt C10~
k jejimu povrchu.

Priumyslové se takto vyrabi témér vyhradné NaClOgs, z néhoz lze ziskat KCIOg
konverzi s chloridem draselnym.

NaClO; + KCI ——> KCIO; + NaCl

Pro pfipravu chlore¢nanti jinych kovi je bud mozné vyuZit podvojné zdmény mezi
ve vodé rozpustnym Ba(ClO3)y a pfislusnym siranem nebo lze reakci Ba(ClOs3)2 se
zfedénou kyselinou sirovou pfipravit vodny roztok kyseliny chloreéné (max. koncen-
trace 3040 %) a v ném rozpustit vhodny uhli¢itan nebo hydroxid.

Postup:

Chlore¢nan draselny pfipravime reakci chloru s roztokem hydroxidu draselného v apa-
ratuie uvedené na nasledujicim obrazku. Ve varné baitice o objemu 250 cm?® se za-
brusem nejprve rozpustime 30 g KOH v 50 cm? vody, do roztoku vlozime tyc¢inkové
teflonové michadlo a banku uchytime do drzaku ve vysi cca 1 mm nad magnetickou
michackou, kterou chranime navleCenym PE sackem pred potfisnénim reakénim roz-
tokem. Zavadéci sklenénou trubici spojime pomoci trubicky z teflonu FEP, opatiené
na obou koncich integralnimi fitinky pro Sroubové spoje GL 14, s hornim koncem
zpétného chladice, nasazeného na baiiku pro vyvijeni chloru. Je bezpodmineéné
nutné dodrZet poradi a orientaci tésnicich krouzku podle obrazku 13 a 14
na str. 62 Neni-li FEP trubicka s integralnimi fitinky k dispozici, nahradime ji FEP
trubickou s navlec¢enymi kratkymi hadickami z PVC na obou koncich.

hadicka z teflonu FEP
P

cl,

Sroubové
spoje GL-14
ODTAH

PVC hadika
\

R
PE hadicka

membranové vzduchové vafié 600 W magneticka
gerpadlo michaéka

Obrazek 12: Schéma aparatury pro pfipravu chlore¢nanu draselného.
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10. Prabéh rozpousténi ClOs ve ziedéném vodném roztoku KOH vyjadiete che-
mickou rovnici a uréete o jaky typ reakce se jedna.

ICeCeI=I0s

Obrazek 13: Sroubové spoje BOLA pro zavity GL 14, GL 18 a GL 25 umoziiuji
pripojit plastové, sklenéné nebo kovové trubicky o vnéjsim ¢ 0,8 az 14,0 mm a vyrabéji
se pro 14 ruznych pramért. Teplotni rozsah pouzitelnosti je —50 az +150 °C, tlakovy
0-10 bar. Materidlem exponovanym médiu je PTFE. Pievzato s laskavym svolenim
Bohlender GmbH, www.bohlender.de.

DGBES

Obrazek 14: Teflonové fitinky BOLA pro spojovéani trubic o vnéjsim ¢ 4,0 az
16,0 mm se vyrabéji pro 8 riiznych primeéra. Teplotni rozsah pouzitelnosti je —200
az +250°C, tlakovy 0-5 bar. Materidlem exponovanym médiu je PTFE. Pfevzato
s laskavym svolenim Bohlender GmbH, www.bohlender.de.
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Obrazek 15: Piiprava chloreénanu draselného.
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Obrazek 16: Aparatura pro pfipravu cyklopenta-1,3-dienu.
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Obrazek 17: Most pro pfipojeni péti aparatur ke zdroji plynného dusiku.
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Obrazek 18: Aparatura pro pfipravu ferrocenu.
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Obrazek 19: Aparatura pro rekrystalizaci ferrocenu.
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Obrazek 20: Aparatura pro sublimaci ferrocenu.
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Porcelanovy
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Zelezna
ty€inka

Obrazek 21: Priprava BiyOs termickym rozkladem zésaditého dusiénanu bismuti-
tého.
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Obrazek 22: Aparatura pro redukci BisO3 v proudu vodiku za zvySené teploty.
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Obrazek 23: Termicky rozklad dichromanu amonného.
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Obrazek 24: Pfiprava chromanu draselného zihdnim smési KOH + CryOs3.
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3. Proc¢ se acetofenon nejprve prikape ke kyseliné sirové a az potom se pridava
nitra¢ni smés?

e
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Obrazek 27: Aparatura pro nitraci acetofenonu.
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> { \baﬁka s plochy
teflonové “38 | dnem 100 cm

michadlo

Obrazek 28: Aparatura pro redukci 3-nitroacetofenonu cinem v kyselém prostiedi.
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Obrazek 29: Aparatura pro pfipravu bromethanu.
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Obrazek 30: Aparatura pro destilaci bromethanu.
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Obrazek 31: Aparatura pro pfipravu Grignardova ¢inidla.
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6. V reakéni smési mize vedle kysele katalyzované tvorby acetalu probihat také
kysele katalyzovand transesterifikace vychozi latky ethylenglykolem za vzniku
2-hydroxyethyl-3-oxobutanoatu. Pesto je acetal hlavnim reakénim produktem.
Pokuste se tento fakt vysvétlit.

bocni ramenao

nastavce pro
jimani

kondenzatu

Obrazek 32: Aparatura pro azeotropni destilaci s rozpoustédly lehéimi nez voda.
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Obrazek 33: Aparatura pro azeotropni destilaci s rozpoustédly leh¢imi nez voda
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Obrazek 34: Rotacni vakuovéa odparka.
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Obrazek 35: Aparatura pro frakéni destilaci za snizeného tlaku.
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10. VSechny odpadni roztoky obsahujici toluen stejné jako toluen odpafeny na ro-
ta¢ni vakuové odparce lijeme do oznacenych odpadnich lahvi!

Obrazky 36a—d: Déleni azobarviv pomoci sloupcové chromatografie.
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Obrazky 36e—h: Déleni azobarviv pomoci sloupcové chromatografie.
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Obrazky 36i—1: Déleni azobarviv pomoci sloupcové chromatografie.
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