Uloha 10 — Frakéni destilace a prace s plyny

Ukol 1: Prace s plyny
Uvod:

V experimente som urcoval percentudlny obsah CaCOs v predlozenej vzorke. K uhli¢itanu
vapenatému v banke s postrannym vyvodom bola prikvapkavana kyselina chlorovodikova.

CaCOs + 2 HCl — CaCl, + H,O + CO;

Vznikajuci oxid uhli€ity sa zachytaval v improvizovanom eudiometri. Kvoli nasyteniu vody
pouzitej na premyvanie vznikajiceho plynu bol aparatura premyvana oxidom uhli¢itym z tlakovej
bomby. Na stanovenie latkového mnozstva vzniknutého CO: boli pouzité nasledujice vzorce:

_(p_paq)VTO , v . , . v, s v ,
0 —T - vypocet objemu, ktory by mal oxid uhli¢ity za Standardnych
0
podmienok, priCom sa navyse eSte uvazuje, ze plyn je nasyteny vodnou parou.
Hmotnostny zlomok CaCO; vo vzorke:

_ Meyco, oo, M coco, _ VoM coco,
m,, m,, 0,022414-m ,
Aparatura:
Aparatira pozostavala z deliaceho lievika, banky s postrannym vyvodom, premyvacky a
odmerného valca obrateného hore dnom v sklenenej vani naplnenej destilovanou vodou podla obr. 77
na strane 96 v skriptach.

Postup prace:

Na predvazkach som odvazil 1,00 g vzorku 1112 a nasypkou som ho nasypal do banky s
postrannym vyvodom. Potom som splachol zbytky vzorky zo stien malym mnoZzstvom destilovane;
vody. Po zostaveni zbytku aparatiry som ju premyval cez oddel'ovaci lievik oxidom uhli¢itym z
tlakovej bomby. Nasledne som naplnil odmerny valec eudiometru vodou, do oddel'ovacieho lievika
som nalial 10 ml koncentrovaniej kyseliny chlorovodikovej. Privodnt hadicku so zatkou som nahradil
zabrusovou zatkou, ¢im sa aparatura nepriedusne uzavrela. Kohatikom som postupne nakvapkal
kyselinu na vzorku a vznikajtci oxid uhli¢ity som zachytaval do odmerného valca eudiometra.

Vysledky:
Pri reakcii sa uvolnilo celkom 213 ml oxidu uhli¢itého. Laboratérne podmienky boli:
T=18,3°C=291,45K
P, =2067Pa
p=99200 Pa

Objem uvol'neného oxidu uhli¢itého za Standardnych podmienok:
(P=Pu) VT, _(99200-2062)-2,13-10~"-273,15 43
V,= = = : == =1,914-10
0 T 10132529145 : cm
Hmotnostny zlomok CaCOs; vo vzorke:
_ VoMcwco, _1,914:107"-100,09
0,022414-m,,  0,022414-1,00

w =0,855=85,5%

Zaver: Pouzitd metdda merania objemu uvol'neného oxidu uhli¢itého nie je vel'mi presnd, najma kvoli
dobrej rozpustnosti oxidu uhli¢itého vo vode. Dalej sa nedalo zabranit’ nasatiu vody do asti trubicky,
ktora bola ponorena vo vani (jej objem vSak bol zanedbatel'ny). Navyse bol tu eSte hydrostaticky tlak
vodného stipca vo valci, ktory znizoval tlak zachyteného oxidu uhliitého.
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Ukol 2: Frakéni destilace smési ethylesteru Kyseliny octové a toluenu
Uvod:

Zmes etylesteru kyseliny octovej a toluénu sa rozdel'ovala pomocou frakénej destilacie, pricom
bola pouzitd vpichovand koldéna. Rovnomerne klesajuca teplota vnutri kolony vytvorila podmienky, kde
sa stekajuca kvapalina obohacovala menej prchavou zlozkou a unikajica para prchavejSou zlozkou. To
umoznilo dosiahnut’ taky stupen rozdelenia, na ktory by inak bol potrebny velky pocet jednoduchych
destilacii. Meranie teploty vo vrchnej Casti kolony d’alej poskytlo informéciu o zlozeni prave
kondenzujuceho destilatu, ktoré sa este overilo meranim indexu lomu.

Urcenie zloZenia zmesi podla indexu lomu:

n—n
2 . . v . v . .
X, = - X1, n1 — podiel a index lomu 1. zloZky, n, — index lomu 2. zloZky, n — index lomu zmesi
ny—=n,
Aparatura:

Destila¢na aparatura (obr. 66 v skriptach na strane 77) sa skladala z elektrického topného
hniezda, destila¢nej banky s gulatym dnom, vpichovanej destila¢nej kolony, teplomera, vodného
chladi¢a a oto&ného stojana s 6smimi skiimavkami na zber destilatu. Dalej bol pouzity refraktometer
RL3 na meranie indexu lomu kvapalin.

Postup prace:

Do varnej banky som nalial vzorku s objemom 100 ml a pridal varné kamienky. Banku som
upevnil na destila¢na kolonu a zéroven som zdvihol topné hniezdo, aby dosadlo na dno banky. Pustil
som vodu do chladica, uzavrel kohut refluxu a pripravil ¢isté skimavky do otocného stojana. Potom
som zapol topné hniezdo a zaznamenal Cas zaciatku varu zmesi a ¢as prvej zmeny teploty v hornej Casti
kolény. Po piatich minatach som otvoril kohut refluxu a zacal odoberat” destilat rychlost'ou asi I
kvapky za sekundu. Teplotu som zaznamenaval kazdi minttu. Frakcie boli zachytavané po 10 ml do
kazdej skimavky. Celkom som zachytil 80 ml, potom som vypol ohrev. Zmeral som indexy lomu
jednotlivych frakceii a indexy lomu Standardov — glycerolu, toluénu a etylesteru kyseliny octove;j.

Vysledky:
Zaciatok varu: 13:25 Cas (min) Teplota (°C) |Cas (min) Teplota (°C) |Cas (min) Teplota (°C)
, A, 0 78,5 12 81,0 24 102,0
Pr‘i"_l zmena teploty: 1,3,'28 1 79,0 13 81,2 25 1055
Zaciatok odberu destilatu: 13:33 2 79,5 14 81,6 26 107,1
indexy lomu: 3 79,5 15 82,1 27 108,0
glycerol 1,4664 4 79,5 16 82,6 28 108,9
Tua 5 79,75 17 83,5 29 1094
toluen 1,4962 6 79.75 18 84,4 30 109.5
etylacetat 1,3744 7 80,0 19 86,0 31 109,8
8 80,0 20 87,5 32 110,0
Frakcia |Index lomu |Cas (min) |Obsah etylacetatu o 80,3 21 90,25 33 110,0
. 3820 5 0938 10 80,5 22 94,5 34 110,0
’ : 11 80,7 23 98,5 35 110,0
2 1,3875 15 0,892
3 1,4235 23 0,597
4 1,4930 31 0,022 Teplota potom zostala konstantna — 110,0°C az do
> 1,4961 39 0,001} 64, mintty, kedy som zastavil odber destilatu.
6 1,4962 47 0,000 .
7 1,4962 56 0,000 Celkovy vypocitany obsah etylesteru kyseliny
8 1,4962 64 0,000 octovej vo vzorke je 24,5 ml.

Zaver: Zmes bola rozdelend pomerne dobre (najmai toluén, ktory bol v nadbytku), ale na ziskanie
¢istych produktov by bolo potrebné destilaciu minimalne jedenkrat zopakovat'.



