REKRYSTALITACE Forma provedeni na Z5: D
14 ASPIRINU Casovd ndro&nost : 30 min

Vysvétlivky:
D — demonstraéni pokus

Princip:

Rekrystalizace je metoda, kterou se provadi preciStovani pevnych latek. Surova latka se za horka
rozpusti ve vhodném rozpoustédle, a to co v nejmensim mozném mnozstvi. Do roztoku, po odstranéni
tepelného zdroje, se pfida vhodny adsorbent. Dale se roztok znovu zahfeje a za horka se Zfiltruje pres
skladany filtr a po ochlazeni vypadnou krystalky pfec€isténého produktu.

Vhodné rozpoustédlo je takové, ve kterém se dana latka velmi dobfe rozpousti za horka a pokud
mozno, jen nepatrné za studena. U neznamych latek je nutné provést krystalizaéni zkoudky a vhodné
rozpoustédlo nalézt experimentalné.

Vhodny adsorbent je latka, ktera na sebe vaze nedistoty. Pfidava se jej velmi malé mnozstvi (1 az 2 %
hmotnosti surové latky), aby na sebe nevazal i produkt. MnozZstvi se odhaduje podle toho, jaké mnoZstvi
latky rekrystalizujeme. Je-li rozpoustédlem polarni latka, pouzije se aktivni uhli. Je-li rozpoustédlo
nepolarni latka, pouzije se napf. silikagel.

Pomﬁckx: zabrusova destilaéni barka (200 cm®), nadoba na vodni lazen, elektricka
topna spirala, laboratorni stojan, drzaky, kulickovy chladi¢, laboratorni Izi¢ka, filtrani
nalevka, skladany filtr, Biichnerova nalevka, odsavaci banka, filtracni papir, kadinka
(150 cm®), laboratorni vahy

Chemikalie: surovy aspirin, ethanol 50%, aktivni uhli

Pracovni postup:
1. Navazime 3 g surového aspirinu a nasypeme ho do zabrusové destilacni barky.

2. Banku vloZzime do vodni lazné a upevnime drzakem ke stojanu.

3. Pfidame zabrusovy kulickovy chladi€¢, vsuneme ho do zabrusove destilaéni banky a upevnime
ke stojanu (obrazek A). Pustime vodu.

4. Za varu aspirin rozpustime v takovém mnozstvi 50% ethanolu (nafedit z 98% ethanolu), aby se
aspirin pravé rozpustil (toto mnoZstvi se pohybuje mezi 5-6 cm® 50% ethanolu). Ethanol lijeme
k aspirinu pfes chladic.

5. Odstranime zdroj tepla, sejmeme chladi¢ a opatrné, aby nedoSlo k potfisnéni zabrusu vlozime
do destilacni bariky aktivni uhli (cca na Spicku Izi¢ky).

6. Znovu nasadime kulickovy chladic.
7. Roztok opét znovu kratce povafime v a mezitim si pfipravime skladany filtr a filtracni aparaturu.

8. V su8arné nahiejeme nalevku. Vlozime do ni skladany filtr a prefiltrujeme horky roztok s pfidanym
aktivnim uhlim do kadinky.

9. Vzniklé krystalky pfecisténého aspirinu, které v kadince ,vypadly®, znovu pfefilirujeme na Blichnerové
nalevce a proplachneme malym mnozstvim studené vody.

10. Mateény louh z Blichnerovy nalevky ddkladné odstranime (vymackanim obracenou zatkou).

9. Precistény aspirin kratce vysusime v susarné maximailné pfi 100 °C a zvazime.




Obrazek:
A) Sestavena aparatura pro rekrystalizaci.  B) Nerozpustény aspirin v destilaéni barice a vodni lazni.

Otdzky a dkoly:
Co se stane, kdyz roztok aspirinu pfi filtraci pfes skladany filtr nebude dostatecné horky?




