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1. LABORATORNI TECHNIKA PRACE V INERTNi ATMOSFERE

Prevazna vétSina latek studovanych moderni anorganickou chemii je citliva
k hydrolyze vzdusnou vlhkosti (H,O) nebo k oxidaci atmosférickym kyslikem. Slou€enina,
kterou v této praci pfipravujeme, meziprodukty a pouzité reaktanty jsou latky citlivé na
vlhkost. K jejich znehodnoceni postaci jiz vlhkost pfitomna ve vzduchu. Pro jeho ptipravu
tedy nelze pouzit klasické oteviené kadinky a barky, ale musime pracovat v suché inertni
atmosféte. Jednou z moZznosti, jak provadét naSe operace a pokusy pod ochrannou atmosférou
suchého inertniho plynu (dusiku, argonu, helia), je pouzit metodu Schlenkovych banék.'*?
Jinou moZnosti je pracovat v tzv. rukavicovém boxu naplnéném suchym inertnim plynem.

Princip metody Schlenkovych banék spocivd v udrzovani mirného pietlaku nebo
proudu inertniho suchého plynu nad citlivou latkou béhem vSech operaci (pielévani kapalin,
presypavani tuhych latek, sméSovani latek, zahtivani, filtrace, susSeni, atd.). Tento mirny
pietlak nebo volny proud suchého inertniho plynu zabranuje piistupu vzdusné vlhkosti a
kysliku ke studované latce. Nase pokusy jsme provadéli pod atmosférou suchého dusiku.

Jako reak¢nich nadob se uziva tzv. Schlenkovych ban¢k (Schlenkovek) Schlenkovky
mohou mit rizny tvar i objem (viz obr. 1). V hrdle maji bud’ sklenény zabrus, nebo zavit,
ktery se uzavird zatkou. U Schlenkovek se sklenénym zabrusem se zatka zajistuje specidlni
napojit na zdroj suchého inertniho plynu a vakua. Kohout miize byt klasicky sklenény, nebo
se pouziva teflonovy ventil. Otevienim tohoto kohoutu je mozno Schlenkovku evakuovat
nebo ji napustit dusikem. Nez se se Schlenkovkou pfedem vysusenou v susarné (~ 110 °C)
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Obr. 1. Schlenkovy bariky



2. POPIS SOUCASTiI VAKUOVE LINKY

Pro pfivod dusiku a vakua k jednotlivym Schlenkovkam slouzi zafizeni, které se
nazyva vakuova linka. Sestava ze tii hlavnich ¢asti: zdroje dusiku, zdroje vakua a rozvodného
zatizeni. (obr. 2)

Schéma zarizeni pro praci v inertni atmosfére
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Kolona pro cisténi dusiku

Dusik z tlakové lahve miiZze byt znecistén malymi mnozstvimi nékterych plynl a
vodni parou. Nez jej vpustime do reak¢nich nadob, je nutné z n¢j odstranit ty plyny, které by
mohly reagovat s naSimi latkami. V nasem piipad¢ se jednd pouze o vodni paru. Ta se
odstrafiuje na susSici koloné. Kolonu tvoii svisla trubice, na obou koncich opatfend ventily,
naplnénd molekulovym sitem, které pohlcuje vodu. Regenerace molekulového sita se provadi

zahtivanim ve vakuu. Za vyssi teploty (300 °C) se z dutin molekulového sita vypudi molekuly
vody a vznikla vodni para se pomoci vyvévy odsaje.

Priatokomér

Je to zafizeni, které je napojeno na hadici vedouci z Cistici kolony. Je to valcovita
nadobka naplnéna silikonovym olejem. Dusik probublava olejem a podle mnozstvi bublin si
muzeme udélat pribliznou pfedstavu o mnozstvi dusiku, které prochazi vakuovou linkou a
podle toho toto mnozstvi upravit.

Pojistny pretlakovy ventil
Ptebytecny dusik se z vakuového rozvodu odvadi pies pojistny zpétny ventil.
Rozvod vakua a dusiku

Je to systétm pro rozvod vakua a dusiku do jednotlivych hadic. Tvofi jej dvé
vodorovné sklenéné trubice. Na jednu z nich je napojen zdroj dusiku, na druhou, je napojen
zdroj vakua. Vakuova a dusikova trubice jsou propojeny nékolika (minimalné dvéma)
trojcestnymi kohouty, pomoci nichz se ptivadi dusik do aparatur. Dale je na dusikovou trubici
napojen kohout Ustici k pojistnému zpétnému ventilu a dale k odtahu digestofe. Pomoci
trojcestnych ventilii se propojuje vakuum do aparatur napojenych na vakuovy rozvod. Za
kohouty vedoucimi z trubice s dusikem a s vakuem se kazda dvojice trubic spojuje v jednu, na
niz je hadice, kterd se napojuje na vyvody Schlenkovek.

Vymrazovacka

Z divodu ochrany vyvévy pred korozivnimi plyny a parami je mezi vyvod vakuové
linky a vyvévu zapojena vymrazovacka. Je to sklenénd nadoba valcovitého tvaru do niz v
horni ¢asti Gsti vyvod z vakuové linky. Odtah k vyveévé je tvofen sklenénou trubici, kterda ma
usti n€kolik cm nad dnem nédoby. Celd vymrazovacka je ponofena v termosce s kapalnym
dusikem a zachycuji se v ni veskeré kondenzovatelné plyny a pary kapalin.

Rotacni olejova vyvéva

Jako zdroj vakua se pouziva rotacni olejova vyvéva. Ta ma stator s valcovou komorou,
uvniti které se otaci valcovy rotor. Rotor se v horni ¢asti dotyka statoru a jeho rotacni osa je
umisténa mimo osu komory vyvévy. Rotor méa zasouvatelné lopatky, které jsou pruzinami
ptitlacovany k vnitinim sténdm komory. Pfi otdceni rotoru ve sméru Sipky vstupuje plyn do
vyvévy vstupnim otvorem, vystupnim otvorem je plyn z vyvévy vytlaCovan. V pracovni
komote je malé mnoZstvi oleje, které zmenSuje tieni a zlepSuje utésnéni mezi rotorem a
statorem. Vyfukovy ventil statoru je prevrstven olejem z diivodu tésnéni.



3. POPIS PRACE — POSTUP OPERACI

VysousSeni Schlenkovky:

Schlenkovku uzavieme zatkou a na vyvod od kohoutu Schlenkovky napojime hadici
vedouci k trojcestnému kohoutu se zdrojem vakua a dusiku. Schlenkovku evakuujeme. Potom
ji naplnime dusikem. Znovu evakuujeme. Evakuaci provadime cca 3-5 min. To provedeme
nejméné trikrat. Po té je Schlenkovka jiZ dostatecné vysuSena.

PInéni Schlenkovky kapalinou:

Existuje nékolik zptisobti jak pfenést kapalinu z obchodniho baleni do Schlenkovky:

1. Nejprve si vysuSime injekéni stiikacku - plastovou nebo sklenénou se specidlni jehlou.
Jehla ma na rozdil od klasickych lékaiskych jehel zakonceni ve tvaru obloucku, coz
umoznuje proniknuti pryzovymi zatkami, aniz by se ¢ast této zatky vyftizla a znecistila tak
latky ve Schlenkovce popiipadé ucpala jehlu. V praxi se pouzivaji i jehly klasické. Suseni
stiikacek se provadi tak, ze do jiz dokonale suché Schlenkovky pustime proud dusiku
(pfed tim musime vysusit i ¢ast sklenéné trubice za kohoutem i celou hadici vedouci k
trojcestnému kohoutu). Ze Schlenkovky odstranime sklenénou zatku a na hrdlo navle¢eme
pryzovou zatku — septum.

2. Septum pomoci jehly propichneme a do injek¢éni stiikacky natdhneme ze Schlenkovky
dusik. Jehlu vytdhneme a obsah stfikacky vypustime mimo Schlenkovku. To provedeme
nejméné trikrat. Poté je jiz jehla se stiikackou sucha.

Kapaliny citlivé na vlhkost (poptipadé atmosféricky kyslik) se dodéavaji v lahvich, jejichz
hrdlo je kryto krom¢ Sroubovaciho uzéavéru jeSté pryZovou membranou. Pii odebirani
kapaliny z takové nadoby nejdiive propichneme membranu jehlou, na niZ je napojena
hadice s dusikem. V nadob¢ se vytvoii pietlak. Potom vedle této jehly zapichneme do
membrany jehlu s injekéni stiikackou a jehlu ponofime pod hladinu kapaliny. Odebereme
do stiikacky potiebny objem a jehlu vytahneme.

Do Schlenkovky, kterou jsme pouzivali pfi vysouSeni injekéni stiikacky, stale proudi
dusik. Do septa, které je na této Schlenkovce navleceno zapichneme stiikacku s potfebnou
kapalinou a kapalinu do ni vypustime.

Pokud jiz mame kapalinu, kterou je potieba pfenést, ve Schlenkovce, vysusime si nejprve
trubici za kohoutem Schlenkovky. Po té pustime do Schlenkovky proud dusiku a na jeji hrdlo
nasadime septum. Schlenkovku, do které chceme kapalinu piecerpat, ptipravime obdobné, tj.
pod proudem dusiku pietahneme pies hrdlo septum. Do Schlenkovky, ze které hodlame
kapalinu Cerpat, zapichneme dlouhou (pfedem vysusenou) ocelovou nebo teflonovou kapilaru
tak aby nezasahovala do kapaliny. Opacny konec dlouhé jehly, do niz proudi dusik,
zapichneme do druhé Schlenkovky. Nasledovné ponofime konec dlouhé jehly pod hladinu
piecerpavané kapaliny. Nyni uzavieme piivod dusiku do jimaci Schlenkovky a septum
propichneme kratkou injekcni jehlou. Tim se vytvoii pietlak v prvni Schlenkovce, a kapalina
zacne proudit pies kapilaru do druhé Schlenkovky. Obdobny zptlisob volime i pii pfecerpavani
kapaliny z reagencni ldhve. Pouze dusik do lahve poustime jehlou zapichnutou do septa
uzavirajiciho hrdlo.
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