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18.19.9008 Kyselina fosforna nton Repko

Teéria
Kyselina fosforna bola pripravena vymenou i6nov na kyslom katexe. Je to tepelne malo
stala latka, preto bola pri odparovani pouzita teplota maximalne 40 °C.

Chemikalie
NaH,PO, (M = 87,98 g.mol™'), konc. HCI p.a.

Aparatara

rota¢na vakuova odparka, 500 ml kolona s 400 ml katexu Wofatit, 500 ml zabrusova banka
s okruhlym dnom, univerzalne pH papieriky

Pracovny postup

Regenerdcia katexovej kolony
Kolonu s 400 ml katexu Wofatit som premyl 100 ml HCI 1:1 (5 M) a 400 ml vody rychlostou
1 kvapka za sekundu. Potom som kolénu premyl 200 ml vody rychlostou 3 kvapky za
sekundu do neutréilnej reakcie na pH papierik.

Priprava H3POy z NaHy PO,
Rozpustil som 15 g (170 mmol) NaH3PO, v 50 ml vody, nalial na kolonu, odpustil vodu
a fosfornan nechal nasiaknut 20 minut. Potom som kol6nu eluoval 150 ml vody 1 kvapku
za sekundu do kyslej reakcie, kedy som zacal zachytavat roztok kyseliny fosfornej do 500
ml banky s okrahlym dnom. Eluoval som dalej vodou do neutréalnej reakcie (zachytenych
asi 270 ml) a potom este 80 ml vody. Roztok kyseliny fosfornej som odparoval do asi 20
ml na rota¢nej vakuovej odparke 6 hodin pri 40 °C. Kolénu som regeneroval pomocou HCI
podla predchadzajuceho kroku. Ziskal som 9,55 g kyseliny fosfornej (max. 147 mmol) s
neznamym obsahom vody.

Krystalizdcia H3PO,
Zlial som produkty zo vSetkych preparacii pomocou etanolu a odparoval na rotacnej va-
kuovej odparke pri teplote 35 °C. Na odstranenie vody som odparoval s 40, 40 a 20 ml ab-
solitneho etanolu. Vysledné kvapalina mala hmotnost 41,12 g. Prelial som ju do kadicky,
naockoval krystalikom H3POs a nechal kry$talizovat v exsikatore nad P,O v chladnicke.

Charakterizacia

3P NMR (300 MHz) v D5 O: (nebola pouZita referencia)
§ [ppm]: 11.15 (4P, p, PDy, 'Jpp, = 212 Hz), 11.48 (4P, dxt, PHD, 'Jpy — 1385 Hz):
{9.17 (2P, t, PHD, 'Jpp — 212 Hz), 13.79 (2P, t, PHD, "Jpp — 212 Hz)}, 11.82 (1P, t,
PHQ, 1JPH2 = 1385 HZ)

3P f'H} NMR (300 MHz) v Dy O: (spektrum nebolo integrované)
5 [ppm]: 11.15 (1P, p, PDa, "Jpp, = 212 Hz), 11.48 (1P, t, PHD, 'Jpp — 212 Hz), 11.82
(1P, s, PHy)



V meranej zmesi prebehla ¢iasto¢na substitucia deutériom - DOPHs : DOPHD : DOPD,
= 1:4:4
Zaver

Bola pripravena kyselina fosforna vo forme bezfarebnych kry$talov velmi dobre roz-
pustnych vo vode.
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