Forma provedeni na ZS: D, y4

6. KRYSTALIZACE Casovd ndro&nost: 20 min az 1 tyden

Vysvétlivky: :
D — demonstraéni pokus, Z — Zdkovsky pokus

Princip:

Jedna se o dullezitou metodu cisténi pevnych latek zalozenou na schopnosti mnohych pevnych latek
vylu€ovat se z roztoku v pravidelnych utvarech omezenych rovnymi a hladkymi plochami — v krystalech.
Provadi se tak, ze vhodné rozpoustédlo se za varu nasyti surovym produktem a za horka se odfiltruji
nerozpusténé podily a filtrat se ochladi. Latka vykrystalizuje CistSi. Jestlize latka jiz byla v krystalickém
stavu, nazyva se takovy pochod C&isténi prekrystalizovanim — rekrystalizaci. Nezname-li druh a mnoZzstvi
rozpoustédla vhodného pro krystalizaci, provadime nejprve orientacni zkousky s malym mnozstvim latek
ve zkumavce. Rozpoustédlo nesmi zplsobit chemickou pfeménu rozpousténé latky. Nékdy mohou byt
vhodné i kombinace rozpoustédel (voda + alkohol, voda + dioxin, chloroform + petrolether aj.). Jejich
pomér musime urcit orientacni zkouskou.

ZPUSOBY PROVADENI KRYSTALIZACE:

Krystalizaci provadime ochlazenim roztoku, odparenim rozpoustédla, pfidanim dalsi latky, pfip. kombinaci
téchto tfi uvedenych zplsobd.

A. Krystalizace odparenim rozpoustédla:

Neprobiha-li po ochlazeni roztoku krystalizace, pak je roztok pfili§ zfedény a je nutno provést odpareni
nebo oddestilovani ¢asti rozpoustédla, ¢imz dojde k zahusténi roztoku. Pfedtim musi byt roztok zbaven
v8ech mechanickych necistot. Odpafovani provadime v krystalizacni misce nebo odpafovaci misce.
Snadno tékava rozpoustédla (ether, benzen, petrolether aj.) odpafujeme v digestofi za vylouceni
otevieného plamene.

Pro vodné roztoky mizeme k odpafovani pouzit vodni lazefn nebo pfimé zahfivani. Tento zplsob je
vyuzivan pro odparfovani nehoflavych latek. Pfi vétSim mnozZstvi rozpoustédla je rychlejSi oddestilovani
rozpoustédla nez odpareni a pfitom je mozné rozpoustédlo znovu pouzit.

B. Krystalizace za horka nasycenych roztoku:

Ochlazeni za horka nasyceného roztoku se provadi dvojim zpusobem: rychlym ochlazenim — rusena
krystalizace, pomalym ochlazovanim pfi laboratorni teploté — krystalizace volnym chladnutim.

Nékteré latky maji sklon k vytvafeni presycenych (pfechlazenych) roztokd. V téchto pfipadech
vyvolavame krystalizaci vhozenim nebo zavésenim krystalku do roztoku — okovanim.

C. Krystalizace pfidanim dalSi latky:

Krystalizaci mizeme vyvolat i pfidanim jiného rozpoustédla, ve kterém je latka nerozpustna nebo velmi
malo rozpustna.

Rychlost krystalizace je ¢asto velmi mala. V nékterych pfipadech se tvofi krystaly uz za nékolik minut,
jindy az po tydnech stani. Proto krystalizani louh pfili§ brzy nevylévame.

Pomiicky: 4x kadinka (200 cm®), kuzelova baiika (150 cm®), tyéinka, plynovy kahan,
stojan, odparovaci miska, hodinové sklo k zakryti, keramicka sitka, trojnozka, 2x
krystalizaéni miska popf. sklenéna Petriho miska, odsavaci banka, Blichnerova nalevka,
filtra€ni papir, vodni vyvéva

Chemikadlie: destilovana voda, pentahydrat siranu méd’natého CuSO, - 5H,0

Pracovni postup:

A) KRYSTALIZACE ODPARENIM

1. Pfiprava nasyceného roztoku pentahydratu siranu médnatého CuSO, - H,0.

V kadince zahiejeme 100 cm® vody na teplotu 60°C. Za stalého michani tyginkou pfidavame po &astech
skalici modrou tak dlouho, az vznikne nasyceny roztok a ¢ast tuhé latky zlstane na dné nerozpusténa.
Roztok prefiltrujeme na Bichnerové nalevce a filtrat rozdélime na tfi Casti.

2. Prvni &ast (10 cm®) nalijleme do odpafovaci misky a zahfivame na keramické sitce tak dlouho, dokud
se neodpafi veSkeré rozpoustédlo.




B) KRYSTALIZACE OCHLAZENIM

1. Krystalizace volnym chladnutim.
Druhou &ast (45 cm®) nalijeme do krystalizaéni misky, pfikryjeme sklem a nechame zvolna chladnout.

2. Krystalizace rusena.
Teti ¢ast (45 cm®) nalijeme do kuZelové bariky, kterou chladime proudem studené vody za neustalého
protfepavani obsahu banky. Zchladly roztok s vylou€enymi krystaly odlijeme do jiné krystalizaéni misky.

Krystaly ziskané poslednimi dvéma zpUsoby oddélime od roztoku filtraci na Buchnerové nalevce
(za snizeného tlaku). Cisté krystaly nechame vyschnout na filtracnim papife a srovname jejich vzhled
v zavislosti na pouzitém zplsobu krystalizace.

Obrazek:

Krystalizace za pozvolného chladnuti. Krystalizace za prudkého ochlazeni a michani.

Otazky a ukoly:
Vysvétlete, proC jsou krystaly za prudkého chlazeni mensi nez krystaly, které vznikaji
pfi pozvolném chladnuti.




