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ABSTRAKT

Cilem bakalarské prace je piiprava tii po sobé jdoucich sloucenin zinku. V teoretické Casti si
price v§imad nejcastéjSich fyzikalnich a chemickych vlastnosti nékterych anorganickych
sloucenin tohoto prvku. Jsou to pfedevsim ty slouceniny, které jsou pfipraveny jako produkty
nebo meziprodukty podle ndvodl uvedenych v piiloze této prace. V experimentdlni ¢4sti je na
zéklad¢ poznatkii ze samotné piipravy popsdno skutecné chovédni zinku oproti obecné
uvidénému kniZnimu a uvedeny postupy s nejvhodnéjsimi podminkami ptipravy jednotlivych
sloucenin.

ABSTRACT

The aim of the degree work is the preparation of three consecutive zinc compounds. The
theoretical part of the work deals with the most common physical properties of some
inorganic compounds of this element. These are especially those compounds that are prepared
as intermediates or products in accordance with the instructions set out in the Annex to this
degree work. In the experimental part is on the basis of that training described the actual
behavior of zinc compared to that provided by general behavior contained in the books and
there are presented procedures best saited to the conditions of preparation of individua
compounds.
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Anorganickd chemie, zinek, slouceniny zinku, oxid zine€naty, siran zinecnaty, uhlicitan
zinecnaty, heptahydrét siranu zine¢natého
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UVOD

Préce si klade za cil ptipravit navazujici fadu ti{ sloucenin zinku tak, aby vypracované ndvody
na jejich pfipravu bylo mozné zaclenit do sylabu praktika z anorganické chemie pro studenty
1. ro¢niku Fakulty chemické VUT v Brné. Pfipravované slouceniny jsou zdmérné vybirany
tak, aby védomosti studenti postacovaly k plnému pochopeni probirané problematiky.
Teoretickd Cast prace se zamétuje na fyzikdlni, chemické a biologické vlastnosti jednotlivych
sloucenin. VéEt§i pozornost byla pfikldddna tém latkdm, které byly pouZity na piipravu, nebo
takovym, jez jsou chemicky vyznamné.

V praktické ¢asti prace byl hleddan vyhovujici postup ptipravy tii sloucenin zinku. Vybrana
trojice byla pfipravovdna dvéma cestami, z nichZ, s ohledem na ¢asovou naro¢nost, védomosti
studenttl, bezpec¢nost a na dostupné vybaveni anorganické laboratote, byl zvolen optimalné;si
postup. Pfi piipravé bylo také ptihlizeno ke vztahu latek k Zivotnimu prostiedi, aby v pribéhu
celého praktika byl vznik toxickych a pro Zivotni prostfedi Skodlivych latek minimélni.
Praktické ovéteni probihalo v laboratofi C3013 a C3015 na Fakulté chemické VUT v Brné.



1. TEORETICKA CAST

1.1 Zinek
1.1.1 Historie

Zinek — kov dvanicté skupiny periodického systému prvki, do niZ patii rovnéZ kadmium
artut, byl zndm jiz ve staroveéku. Pfi prici na vykopavkach v Babylénii, v Egypté i v Indii
byly nalezeny predméty staré az tii tisice let, jeZ obsahovaly slitiny médi se zinkem nebo
cinem.

Jeho hutni ziskdvani je viak zndmo z doby pon&kud pozd&jsi, z roku kolem 600 n. 1. z Ciny,
ale plné se hutnickd vyroba rozvinula az v 17. stoleti opét v Cing, kdy byl zinek vyribén
zahfivanim rud uhlim ve vzduchotésnych uzavienych nadobach.

Evropa se sezndmila s timto kovem ponékud pozdé&ji. Prvni zprdvy o zinku pfinesli kupci,
ktefi obchodovali s Orientem. Vyznamny lékatf Paracelsus, jenZ Zil na pfelomu 15. a 16.
stoleti o ném napsal prvni pozndmky, stejné jako Agricola, zakladatel moderni mineralogie
a hutnictvi, ktery popisuje zinek ve svém dile De re metallica.'

Ve stfedovéké Evropé se zinek nevyrdbél, i kdyZ mald mnozstvi tohoto kovu se ziskdvala
nahodnou kondenzaci p¥i vyrobé olova, stifbra a mosazi. Asi od r. 1605 jej dovazela z Ciny
Vychodoindickd spolecnost. V Anglii zacala vyroba zinku v oblasti Bristolu zacitkem 18.
stoleti, rychle nasledovala vyroba ve Slezsku a v Belgii.2 Na pocatku 19. stoleti uz existovala
fada hutnich zdvodu ve Slezsku a v Prusku. Dnes je pro nds zinek kovem Sirokého uplatnéni,
od drath a plechu, pfes rizné slitiny aZ po jeho slouceniny. Prvek se hojné nevyskytuje, jeho
ziskani z rud je vSak pomérné snadné.

1.1.2 Skupina zinku

Timto oznacenim je mySlena trojice prvkl 12. skupiny (star$i literatura stile pouzivd oznaceni
2. B skupina) Mendélejevova periodického systému — zinek (Zn), kadmium (Cd) a rtut’ (Hg).
Cel4a skupina se vyznacuje elektronovou konfiguraci ns? (n-1) d'° ve své valenéni sféfe. Dle
jejich pozice v tabulce je fadime k prvkiim nepfechodnym. Ve vSech tfech ptipadech se jedna
o kovy. Prvky uptednostiiuji oxidacni stav II ve svych sloucenindch. NejuslechtilejsSim kovem
z dané trojice je rtut’, kterd je i za laboratorni teploty kapalna (jediny kov celého periodického
systému prvkl v tomto skupenstvi za normalnich podminek). VSechny tyto prvky maji sklon
ke tvorbé komplexﬁ.3

" ENGELS, Siegfried; NOWAK, Alois. Chemické prvky : Historie a soucasnost. PteloZil Doc. RNDr. Lubor
JenSovsky, CSc. Praha : SNTL, 1977, s. 210.

2 GREENWOOD, N. N.; EARNSHAW, A. Chemie prvkii : Svazek I1. 1. vydéani. Praha : Informatorium, 1993,
s. 1490.

* KLIKORKA, Jiif; HAJEK, Bohumil; VOTINSKY, Jifi. Obecnd a anorganickd chemie. 2. nezménéné vydani.
Praha : SNTL - Nakladatelstvi technické literatury , 1989, s. 569.



1.1.3 Vyskyt zinku

Prvky 12. skupiny nejsou v pifirod¢ piili§ hojné zastoupeny. Jejich dlozisté jsou jiz z velké
¢asti odhalena a zmapovdna. Zinek se vyskytuje ve formé& nerostli, kromé néj nachdzime ve
stejnych ruddch také stopové mnozstvi kadmia. Zinek je zastoupen jako sfalerit, ve starSi
literatufe je oznacovan jako blejno zinkové (ZnS), smithsonit neboli kalamin ZnCO3, willemit
Zn,S10y, zinkit ZnO atd.

1.1.4 Vyroba zinku

Zinek se ziskdva primyslové pfedevSim z rud uhli¢itanu a sulfidu. Tyto rudy se Zihaji za
vzniku oxidu zine¢natého, ktery se zredukuje koksem. Soucasn¢ vznikajici oxid sifiity se
pfitom obvykle zachycuje a pouZivad nasledné pro vyrobu kyseliny sirové. Jinym zpiisobem
vyroby je vyuziti elektrolytické metody. DalsSi nezddouci litky je moZno oddélit frakéni
destilaci.

27nS + 30, — 27Zn0 + 2SO0, (1)
27Zn0 + C = 2Zn + CO, )

1.1.5 Vlastnosti zinku

Zinek je bily, leskly, neuslechtily a snadno matnouci kov. Valenéni sféra je charakterizovana
elektronovou konfiguraci 4s% 34", Stély je tedy oxidacni stav II. Prvek ma 5 izotopt, za
laboratorni teploty je pomérné kiehky, teprve pii 150 °C se stdvd kujnym, vie pii 907 °C. Na
vzduchu je stély, pokryva se vrstvickou oxidu zine¢natého, pfi Zaru hofi modrym plamenem.
V chemické laboratofi se pouZziva diky svym vlastnostem k piipravé vodiku a jako redukéni
ginidlo.”

VSechny kyseliny, které pevné vdzou kyslik, i slabé koncentrované, vyluc€uji v interakci
svodou a zinkem vodik. Cim &istdi je zinek, tim pomaleji se rozpousti ve zfedénych
kyselindch, s vyjimkou pfiddni platiny nebo jiného elektronegativniho kovu.” N&kolik kapek
chloridu rtutnatého velmi zpomali rozpousténi zinku ve ziedéné kyseliné sirové, ale ne
v kyseliné octové.’ Fyzikélni vlastnosti povrchu maji velky vliv; zvySend drsnost povrchu je
dualezitd pro zvyseni rychlosti rozpousSténi zinku. LeStény nebo amalgamovany zinek vytvoii
na povrchu ochranny povlak z molekul vodiku.”

Jak kyselina sirové, tak i kyselina chlorovodikova urychli vylouceni soli jinych kovi, napf.
sirany nebo chloridy Cr, Mn, Fe, Ag, Cu, Ni, Sn, Pb, Au a Pt. Soli Mg a Al zlistanou beze

* COTTON, F. Albert, WILKINSON, Geoffrey. Anorganickd chemie. Prelozili RNDr. Jitf{ Masek, CSc. a Doc.
RNDr. Lubor JenSovsky, CSc.. Praha : Academia, 1973, s. 169

> MILLON (Pogg. 66, 449) in FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd s Handbuch der Anorganischen Chemie: Band
IV. Abteilung 1. Heidelberg : Carl Winterd’ s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 10. (pfeklad M. gtefka)

® H. ROSE in FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der Anorganischen Chemie: Band IV. Abteilung 1.
Heidelberg : Carl Winterd’ s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 10. (pfeklad M. gtefka)

"D’ALMEIDA (Instit. 1861, 58) in FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der Anorganischen Chemie:
Band IV. Abteilung 1. Heidelberg : Carl Winterd’ s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 10. (pieklad M. Stefka)



zmény. Zrychleni reakce vlivem kyselin se projevuje zejména na zacitku reakce a rychle
dosahuje maxima, nejvyss$i je pfi absenci soli jinych kovi. Pfidani 0,02 g NiSO4 ke smési ze
17 cm® vody s 8 cm® H,SO, zvy$i pfi 40 °C maximdlni rychlost reakce 38,87krit. Dalsi
mnozstvi soli maji mensi nebo dokonce 7adny vliv.®

1.1.6 Biologické vlastnosti zinku

Z biologického hlediska je zinek velmi vyznamnym prvkem pro Zivé organismy, pro néz je
naprosto nepostradatelny.9 V téle dospélého jedince je obsah zinku odhadovan na 2 g, pficemz
toto mnoZstvi je pfitomno ve form¢ enzymi ve vétSiné bunck téla. Dlouho se o ucincich
tohoto prvku nevédélo, pravé diky uvedené nizké koncentraci v organismu. Dnes vime, Ze se
uplatiiuje piikladné pfi protheosyntéze, konkrétné ve fizi replikace DNA. Zinek je pfitomen
v proteinech zodpovédnych za urceni dusikatych bézi a tedy regulovini pfenosu genetické
informace v priibéhu replikace. Za povSimnuti stoji jeho enzymové uplatnéni v inzulinovém
systému a také jako katalyzdtoru na povrchu erytrocytd, kde se uplatiiuje v procesu dychéni,
kdy je oxid uhli¢ity uvoliiovdn ztkdni do plic podle rovnovazné reakce
CO, + H,0 < HCO; + H". Nedostatek zinku v téle je indikovan zhorSenim funkce

imunitniho systému, dileZzity je také pii rastu nehttl, kize a tkani.

1.1.7 Jedovatost

Prestoze je zinek, jak je uvedeno vySe, pro Zivy systém nepostradatelnou slozkou, soli
zine¢naté pusobi v rizném stupni leptavé (pfedevSim chloridy). K letdlni intoxikaci postacuje
v piipadé chloridu zine¢natého mnoZstvi 3 az 5 g. Vzhledem k rozpustnosti zinku ve vodé,
kontaktem s vodou se do ni totiZ uvoliiuje, je nevhodny k vyrobé nddob na vafeni nebo
konzerv. Chemicka otrava zinkem vSak nebyla doposud popséna.

1.1.8 Pouziti zinku

Zinek mé rozséhlé praktické vyuziti. Jeho antikorozni ucinky jsou uplatiiovdny u ochrany
kovii. Metoda spocivéd v pokryti kovu zinkem. Nddoba nebo predmét se ponoiuje do nadrze
s rozpuSténym zinkem. Takto upraveny povrch plechu je odolny proti atmosférické korozi,
nebot’ zinek, jako méné uslechtily kov, se stdvd anodou, a proto se rozpousti, zatimco Zelezo
je katodou, a proto je chrénéno. '

Pti bézné teplote ziistdva zinek v suchém prostiedi leskly. V pfitomnosti vody tvoii hydroxid,
a za soucasného plisobeni CO,, hydratovany uhlic¢itan. Na pozinkované stfeSe v Mnichové

¥ J. BALL (Chem. N. 74, (1896) 303; J. Chem. Soc. (London) 71, (1897) 641); SELMI (Ber. 12, (1879) 138, 13
(1880) 206, 14 (1881) 2295), GOURDON (Comp. rend. 76, 1250) in FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s
Handbuch der Anorganischen Chemie: Band 1V. Abteilung 1. Heidelberg: Carl Winterd s
Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 11. (pteklad M. gteﬂ<a)

? KIZLINK, Juraj. Technologie chemickych ldtek I.. 2. vydani. Brno : VUTIUM, 2001 s. 58.

10 KIZLINK, Juraj. Technologie chemickych ldtek I.. 2. vydani. Brno : VUTIUM, 2001, s. 51 — 58.
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zoxidovalo v pribéhu 27 let 840 g na metr Ctvere¢ni. Zoxidovana vrstva byla jen 0,01 mm
silnd."! Prouzky z tenkého pozinkovaného plechu, které se nachdzely po dobu péti mésicli na
zdi na severni strang, vytvofily podle G. T. MOODYHO'" semikrystalickou krustu, kterd
odpovidd suSené slouceniné ZnCO3;3Zn(OH),. Atmosférickd koroze zinku neni tedy pfimou
oxidaci kovu, ale zménou z divodu expozice CO,, protoZze zinek v nasyceném roztoku
kyseliny uhli¢ité vylu€uje vodik a vytvaii uhliCitan zinec¢naty, ktery pfi zahfivdni anebo
spolupiisobeni vzduchu a pti odpatovani piechdzi v ZnCO3,3Zn(OH),."

Elektrochemickych vlastnosti zinku se vyuZivd pfi vyrobé galvanickych ¢lankt, kdy jednou
z elektrod je zinek. Vysoce kapacitnich &lankii se dociluje kombinaci zinku a stifbra.'*

Dale se vyuZziva zinku jako pfisady do slitin kovill, ¢imZ se pozitivné upravuji jejich vychozi
vlastnosti. Slitina niklu, m&di a zinku je proddvéna pod komerénim oznaGenim alpaka." Jeji
stiibroleskly stdly vzhled (nepodléhd cerndni jako stiibro) ji predurcuje k vyrobé
dekorativnich pfedméti.

Dalsi slitinou kovt, v nichZ figuruje zinek, je mosaz (60 % Cu ; 40 % Zn; Castd piimés Pb).
Pro svou snadnou opracovatelnost a vysoky lesk, vcetné odolnosti proti vodé, se nejcastéji
pouzivd na vyrobu armatur. Mosaz ovSem nedisponuje piili§ velkou chemickou odolnosti.
Slitina odolnd solim, motské vodé¢ a solance, je oznacovéna jako delta kov (Cu+Zn s piisadou
1 % Mn), a proto se pouziva pti vyrobé lodi a chladicich rozvodnych potrubi.

V Ceské republice se pozinkuje pfiblizné 70 tisic tun oceli, coZ ¢ini néco mélo pies 1 %
evropské produkce. Pfitom produktivita prace Ceskych zinkoven je srovnatelnd se zinkovnami
v Dénsku, Norsku, Svédsku a gvycarsku.16

B A
i
| So' |

Obrézek €. 1: Chovani pozinkovaného materidlu

" PETTENKOFER (Polyt. J. 145, 296; J. B. 1856, 788). Srov. BOLZANO (Dingl. 173, 107) in FRIEDHEIM,
C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der Anorganischen Chemie: Band IV. Abteilung 1. Heidelberg : Carl Winterd’ s
Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 9. (pteklad M. gteﬂ<a)

2 (Proc. Chem. Soc. 19, (1903) 273) in FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der Anorganischen
g‘hemie: Band 1V. Abteilung 1. Heidelberg : Carl Winterd’ s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 9. (pteklad M.
Stefka)

3 FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der Anorganischen Chemie: Band IV. Abteilung 1. Heidelberg :
Carl Winterd’ s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 9. (pfeklad M. gteﬂ<a)

¥ GREENWOOD, N. N.; EARNSHAW, A. Chemie prvkii : Svazek I1. 1. vydani. Praha : Informatorium, 1993,
s. 1491.

' KIZLINK, Juraj. Technologie chemickych ldtek I.. 2. vydani. Brno : VUTIUM, 2001, s. 58.

1 Zinkovna [online]. 2004 [cit. 2010-05-08]. Dostupné z WWW: <http://www.zinkovna.cz/>.

11


http://www.zinkovna.cz/

Zinkovy povlak - vytvoii se elektrochemicky c¢lanek. Zinek v okoli poSkozeni oxiduje,
oxidaéni produkty se vylou¢i na povrchu oceli a chrini ji. Ocel je chrdnéna i proto, Ze
v kontaktu se zinkovym povlakem je katodou."”

1.1.9 Anorganické slou¢eniny
1.1.9.1 Oxid zinecnaty (Zn0)

Jednd se o bily, ve vodé nerozpustny prasek, ktery po zahtati Zloutne a zpétnym ochlazenim
ziskdva plvodni zabarveni. Za vysoké teploty sublimuje, tj. prechdzi piimo ze skupenstvi
pevného do skupenstvi plynného. Rozpousti se ve zfedénych kyselindich a roztocich
hydroxidii, jednd se tedy o amfoterni oxid. Laboratorné se dd oxid zinec¢naty pfipravit
termickym rozkladem hydroxidu zine¢natého, uhli¢itanu zine¢natého nebo dusi¢nanu
zinecnatého.

Zn(OH), — ZnO + H,0 (3)
ZnCO, — ZnO + CO, “4)
27Zn(NO,), — 27Zn0 + 4NO, + O, 5

Priimyslova vyroba spociva ve spalovani zinku.

27Zn + 0, = 2 7Zn0O (6)

Komer¢né je zndm pod ndzvem zinkova beloba, z ¢ehoz plyne i jeho vyuZiti. Pouzivd se jako
bild barva, jeZ se vyznacuje stdlosti proti G¢inklim slune¢niho zifeni. Oxid zine€naty je dile
pouzivédn jako piimés do kaucukovych smeési a také v lékaftstvi, kde nachazi uplatnéni jako
Z4syp.

Tabulka ¢. 1: Fyzikdlni vlastnosti ZnO

Molarni hmotnost 81,3794 g.mol™
Teplota tani 1975425 °C
Index lomu 2,004

17 Zinkovna [online]. 2004 [cit. 2010-05-08]. Dostupné z WWW: <http://www.zinkovna.cz/>.
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Obrazek €. 2: Prostorové uspofadani atomt molekuly ZnO

1.1.9.2 Siran zinecnaty (ZnSQOy)

Nejcastéji se vyskytuje ve formé& heptahydratu ZnSO47H,O (bild skalice). Ziskdva se ze
zinkové rudy goslaritu. Litka je snadno rozpustnd ve vodé, jeji bilé sklovité krystaly na
vzduchu zvétrdvaji. Pfi zahfivani na teplotu 450 °C se pfipravi bezvoda sul. Pfi vysSich
teplotach dochdzi k rozkladu na oxid zine€naty a oxid sirovy. Priimyslové se siran zine¢naty
pouzivd k vyrob¢ litoponu, coZ je slou€enina sulfidu zine¢natého a siranu barnatého, jako
pigmentu pii vyrobé produktl z pryZe, plastu a tésnicich hmot. Déle se dd vyuZit pfi
zpracovani umélého hedvabi, postfiku zemédé€lskych kultur a v neposledni fadé jako ocni
kapky v l1ékafstvi.

Pripravuje se rozpous§ténim zinku, oxidu zine¢natého nebo hydroxidu zine¢natého ve ziedéné
kyseling¢ sirové. Z roztoku poté ZnSO, krystalizuje jako heptahydrét.

Zn + H,SO, — ZnSO, + H, @)

Tabulka €. 2: Fyzikdlni vlastnosti ZnSOy4

Mol4rni hmotnost 161,4380 g.mol™
Teplota tani 100 °C, bezvody 280 °C
Index lomu 1,457 ; 1,480 ; 1,484
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Obrazek ¢. 3: Prostorové uspofddani atomt molekuly ZnSO4

1.1.9.3 Sulfid zinecnaty (ZnS)

Krystalizuje jako kubicky sfalerit, diive nazyvany blejno zinkové nebo hexagonalni wurtzit.
Jednd se o nejroz$itfenéjSi zinkovou rudu. Sulfid zine¢naty obsahujici stopy médi nebo
manganu vykazuje po expozici kraitkodobym zafenim fosforescenci. Ve smésich se siranem
barnatym tvoii bily pigment pozorovany také u oxidu zine¢natého, tzv. litopon. Primyslové
se vyuziva této komponenty jako katalyzatoru pfi syntéze metanolu.

Tabulka ¢. 3: Fyzikdlni vlastnosti ZnS

Molarni hmotnost 97,4400 g.mol'1
Teplota tani 1650 °C
Index lomu sfalerit 2,356 ; wurtzit 2,378
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Obrazek ¢. 4: Strukturni vzorec ZnS

1.1.9.4 Uhlicitan zinecnaty (ZnCO3)

Jedna se o bilou nerozpustnou litku, kterd se v piirodé¢ vyskytuje jako minerdl kalamin
(evropské oznaceni) nebo téZ smithsonite (americkd terminologie). Casty je v sedimentech
jako vysledek oxidace sfaleritu. Velkd nalezist¢ jsou v Kanad¢, USA a Austrdlii. U nds je
mozné uhli¢itan nalézt v oblasti Pfibramska a Nové Vsi u Rymatova. SrdZenim zinecnatych
soli alkalickymi uhli¢itany ziskdme jejich smés, kterd se snadno rozklada teplem za vzniku
¢istého oxidu zinecnatého. Primyslové se uhli¢itan zine¢naty pouzivd k vyrobé barev

(b&loba), déle také ve farmaceutickém primyslu a v lékafstvi k pfipravé koZnich masti

a zasypu.

Tabulka €. 4: Fyzikélni vlastnosti ZnCOs

Molarni hmotnost 125,3890 g.mol™
Teplota tani 330 °C
Index lomu 1,818 ; 1,618

1.1.9.5 Kyanid zinecnaty (Zn(CN);)

Je bila praskovita latka, nerozpustnd ve vode¢, lihu, snadno se rozpousti v roztocich kyanida za
vzniku kyanozinec¢natanil. Sloucenina je toxickd, pfesto md v ojedinélych ptipadech vyuziti
v 1ékatstvi, béZné se primysloveé pouZziva ke galvanickému pokovovani.
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Pro halogenidy zinku vSeobecné plati, Ze se jednd o latky hygroskopické a s vyjimkou
fluoridu dobte rozpustné ve vodé. Ve vSech piipadech s vyjimkou jodidu zine¢natého, ktery je
nazloutly, se jednd o bilé krystalické latky. V roztoku tvoii podvojné, adi¢ni i komplexni
slouceniny. Pomoci elektronové difrakce bylo dokdzdno, Ze halogenidy s obecnym vzorcem
ZnXs, kde X = Cl, Br, I maji v plynné fizi strukturu linedrni, tedy X-Zn-X."® Pom&mg
snadno se vSechny vySe uvedené halogenidy zinku daji pfipravit neutralizaci pfislusSné
kyseliny. Pfi zahtivani ZnCl, v pecich byla pfipravena J. R. Glauberem koncentrovana
kyselina chlorovodikova.

1.1.9.6 Chlorid zinecnaty (ZnCl,)

Vyskytuje se ve formé bilych krystalkii nebo tyc€inek, snadno se rozpousti ve vodé, alkoholu,
glycerolu, acetonu, pyridinu. Na pokozku a sliznice plsobi siln€¢ leptaveé, vyssi davky
vyvolavaji zanét ledvin a poSkozeni srdce. Letdlni ddvka byva uddvdna v rozmezi 1 az 10 g.
Jeho koncentrovany roztok rozpousti celul6zu, neni jej tedy moZzné filtrovat pies papirovy
filtr. Chlorid zine¢naty je siln¢ hygroskopicky, ¢ehoZ je vyuZzivano primyslové. Dale nachdzi
uplatnéni pfi potisku tkanin, pfi naleptdvdni kovi pfi pdjeni, pfi impregnaci dieva pied
plisnémi, s piidavkem oxidu zineCnatého tuhne na pevnou hmotu (tmel). Pfipravuje se
rozpousténim sulfidu zinecnatého nebo zinkovych odpadi v kyseliné chlorovodikové.

Zn + 2HCl — ZnCl, + H, (8)

18 GREENWOOD, N. N.; EARNSHAW, A. Chemie prvkii : Svazek II. 1. vydani. Praha : Informatorium, 1993
str. 1502
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2. EXPERIMENTALNI CAST

7 w2z

Experimentdlni ¢ast této prace si klade za cil vytvofit ndvod ptfipravy fady tii po sob¢€ jdoucich
sloucenin zinku. Zdmérn¢ byly vybirdny takové reakce, které svou ndrocnosti spliuji
pozadavky kladené na studenty chemické fakulty ve druhém semestru 1. ro¢niku
bakaldfského studia v laboratornim praktiku z anorganické chemie. Zohlednéna byla
piedev§im technickd vybavenost laboratofe, hodinovd dotace pifedmétu, bezpecnost préce.
Rovnéz bylo dbano na vybér chemikalii, které svym charakterem co nejméné poskozuji
zivotni prostiedi. Tento ndvod muize byt pfipadné vyuZit k nahrazeni jiné dlohy, kterd toto

kriterium nespliiuje.

Zn

CuS0,.5H,0 rozpousténi

H,S0,

A 4
— ZnS0,.7H,0

Na,CO; | srazeni

srazeni|NaOH (1:4)

ZnCO;

zihani

—» ZnO

Obrazek €. 5: Schéma provadénych reakei
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2.1 Piiprava heptahydratu siranu zine¢natého (ZnSQ,7H,0)

Heptahydrat siranu zine¢natého je bild krystalickd latka, kterd je velmi dobfe rozpustnd ve
vodé (V107,51 g; V100390,1 g) a glycerolu, prakticky nerozpustnd je v etanolu. Teplota tini
je 100 °C, pfi zahtivani nad teplotu 280 °C dochdzi k odstépeni vSech sedmi molekul vody.

2.1.1 Priprava ZnSO47H,0 reakci s H>SO4

Bil4 skalice byla pfipravovdna reakci kovového zinku se zfedénou kyselinou sirovou. PouZit
byl béZné dostupny zinek ve formé praSku a zinek ve formé granuli, které byly taveny nad
kahanem. Proces pfipravy se v zdvislosti na pouzité formé nepatrné 1isi. Postupy s kazdou
formou byly nékolikrdt opakovdny. RozpouSténi zinku v H,SO4 probihd riznou rychlosti
v zévislosti na &istot& kovu."

Zn + H,SO, + TH,O0 — ZnSO,-7TH,O + H, 9)
Teoreticky vytéZek:

m(Zn) . 13,00

m,__(ZnSO, -7H,0) = M _(ZnSO, - 7H,0) -
leor.( 4 2 ) r( 4 2 ) Ar(Zn) 65,38

m, (ZnSO, -7H,0) = 57,17 ¢

Tabulka ¢. 5: Vytézky a vytéznost ZnSOq4-7H,0

Cislo pokusu Navéazka [g] Vytézek [g] Vytéznost [%]
1 13,00 23,90 41,81
2 13,00 31,80 55,62

Nizkd vytéZnost reakce byla zpisobena vysokou rozpustnosti bilé skalice ve vodé. O néco
vys§iho vytézku bylo docileno ve druhém piipadé€, kdy vzorek nebyl filtrovdn na frité, ale
ponechdn piimo k volné krystalizaci. Nezanedbatelné mnoZstvi produktu vSak zistdvalo
v obou piipadech i pifes precizni prici na laboratornim skle, ve kterém byl produkt
pfipravovén.

 DE LA RIVE (Ann. Chim. Phys. 43, (1830) 425) in FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der
Anorganischen Chemie: Band IV. Abteilung 1. Heidelberg : Carl Winterd’ s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s.
11. (pteklad M. Stefka)
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Pracovni postup s vyuZitim granulovaného zinku:

V aparatute se zpétnym chladi¢em bylo v roztoku 10% H2SO4 navySené o 10 % rozpusténo
stechiometrické mnoZstvi granulovaného zinku. Smés byla zahfivdna do vymizeni bilé pény
indikujici uvoliiujici se H,. Nezreagovany zinek byl odfiltrovan pres sklddany filtr. Roztok
byl poté zahustén ke krystalizaci a filtrovdn na frité. Prepardt byl dosuSen v suSarné pfi
teplote 60 °C.

Pracovni postup s vyuZitim zinku upraveného natavenim nebo zinku prdskového:

V aparatufe se zpétnym chladi¢em bylo v roztoku 10% H,SO4 navySené o 10 % rozpusténo
stechiometrické mnoZstvi komeréniho zinku, upraveného natavenim nad kahanem. Smés byla
zahfivana do vymizeni bilé pény indikujici uvolnujici se H,. Nezreagovany zinek byl
rozpuStén malym piidavkem koncentrované HNOs, roztok zahuStén ke krystalizaci
a odfiltrovdn na frit¢ za sniZeného tlaku. Vznikly prepardt byl ponechan k dosuSeni pii
laboratorni teploté.

Chemicky cisty zinek se ve ziedénych kyselindch rozpousti proto tak Spatné, protoZe pfii
ponotfeni do roztoku je ihned obklopen vznikajicim vodikem, ktery dalSi ptisobeni kyseliny
inhibuje.”® Cisty zinek s dokonale hladkym povrchem nebude deli dobu se zahidtou zfedénou
H,SO4 reagovat; ptidani H,O, nebo HNO3 podporuje reakci zinku.”!

2.1.2 Priprava ZnSOg4 7H,0 reakci s CuSO4 5H,0

Heptahydrat siranu zinec¢natého byl pfipravovdn tzv. cementaci, reakci kovového zinku
s modrou skalici (CuSO4-5H;0). Zinek byl k dispozici ve formé¢ komeréné doddvanych
granuli a prasku. S vyuzZitim znalosti o chemické kinetice byly granule dile taveny nad
kahanem a proces piipravy s takto upravenymi granulemi opakovin. Vysledny pracovni
postup se pak v zdvislosti na pouzité formé& zinku v bod¢ ptipravy vodného roztoku bilé
skalice lisi.

Zn +CuSO,.5H,0+2H,0 — ZnSO,.7H,0+ Cu (10)
Teoreticky vytéZek:
m,, (ZnSO, -TH,0) = M,(ZnSO,-TH,0) - 22N _ 55754 . 1310

| (Zn) 65,38

m,, (ZnSO, - 7H,0) = 57,61 g

203, M. WEEREN (Ber. 24, (1891) 1785) in FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der Anorganischen
Chemie: Band 1V. Abteilung 1. Heidelberg : Carl Winterd' s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 11. (pfeklad M.
Stefka)

*! FRIEDHEIM, C. Gmelin-Krautd’s Handbuch der Anorganischen Chemie: Band 1V. Abteilung 1. Heidelberg :
Carl Winterd’ s Universitaetsbuchhandlung, 1911, s. 11. (pteklad M. Stefka)
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Tabulka ¢. 6: Vyt&Zky a vytéZnost ZnSOy- 7TH,0*

Cislo pokusu Navéazka [g] Vytézek [g] Vytéznost [%]
1 13,10 14,80 25,69
2 13,10 19,10 33,15

Nizké vytézky obou reakci jsou vysvétlitelné velkou rozpustnosti bilé skalice ve vodée. Ta
setrvdva ve filtratu, coZ se projevilo vysraZenim ZnSQOy-7H,0 po promyti vzorku etanolem.
Cast vytézku zistdvalo na sténich kadinky a dalSich nddob, ve kterych byla bild skalice
pfipravovdna. Faktorem podilejicim se na vytéZnosti reakce muZe rovnéZ byt teplota
filtrovaného roztoku. Tu se nemuselo podatit udrZet po celou dobu procesu filtrace na teploté

cvv s

0 °C, tedy teploté, kdy je rozpustnost za danych podminek nejnizsi.

Pracovni postup pro granulovany zinek:

Vypocitané mnozstvi modré skalice bylo rozpuSténo v mnoZstvi destilované vody
vypocitaném pro nasyceny roztok, navySeném o 10 %. Pro urychleni rozpousSténi byla
kadinka jemné zahfivdna za stdlého michdni asi na 60 °C. Do zahfatého roztoku byly
nasypidny navdzené pliSky zinku. NavdZka kovového zinku byla volena ve 25% priebytku,
¢imZ bylo docileno tplného vylouceni médi zroztoku, coZ je indikovdno odbarvenim.
Z roztoku byla odfiltrovina méd’, mate¢ny roztok siranu zine¢natého byl zahuStén ke
krystalizaci a filtrovdn za sniZeného tlaku. Filtrat byl ponechédn k volné krystalizaci, krystaly
promyty etanolem a ponechany k doschnuti a ndslednému zvéZzeni pfi laboratorni teploté.

Pracovni postup pro zinek upraveny natavenim:

Piiprava roztoku modré skalice byla provedena obdobnym zpisobem jako pii pouZiti
ostatnich forem kovu. Zinek byl nejprve roztaven nad kahanem, niasledn¢ navdZzené mnozZstvi
v 70% nadbytku bylo kvantitativné ptevedeno do roztoku. Roztok bylo nutné mirné zahiivat
a neustdle michat. Po odbarveni byl odfiltrovany roztok zahustén ke krystalizaci a filtrovdn za
sniZzeného tlaku. Vzhledem k vysoké rozpustnosti bilé skalice ve vodé€, byl preparat
promyvan etanolem. VytéZek byl ponechédn na hodinovém skle k volnému dosusSeni.

Pracovni postup pro praskovy zinek:

Odpovidajici mnozstvi CuSO4-5H>O bylo rozpuSténo v destilované vodé. Pro vétsi
rozpustnost pii vyssi teploté byl roztok kratce povaten. PraSkovy zinek v 20% piebytku byl
pfidavdn po malych ddvkach za stdlého michani. Do roztoku byla pfidavdna koncentrovana
kyselina sirové tak, aby bylo udrzovano pH roztoku v slabé kyselé oblasti. Po odbarveni byl

> Namgfend data byla ziskdna na zéklad& ovéFeni pracovnich postupi pro zinek upraveny natavenim a zinek
praskovy.
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roztok zbaven vyloucené médi filtraci, zahus$tén ke krystalizaci a filtrovan ptes fritu. Ziskany
preparat byl ponechén k dosuSeni pfi laboratorni teploté a zvaZen na laboratornich vahéch.

2.2 Piiprava oxidu zine¢natého (ZnO)

Oxid zinecnaty je bily hexagondlné krystalizujici s vysokou teplotou tani 1975+25 °C, ve
vod¢ prakticky nerozpustny, rozpustny v kyselindch i zdsadach, nerozpustny v amoniakdlnim

roztoku.

2.2.1 Priprava ZnO ze ZnSO47H,0 za vzniku meziproduktu ZnCOj;

Oxid zine¢naty byl pfipravovédn reakci bilé skalice s uhli¢itanem sodnym za vzniku srazeniny
ZnCO3, kterd sedimentuje na dné€ reakéni nddoby. Termickym rozkladem pii teploté¢ 300 °C

vznika ZnO a do ovzdus$i se uvolni CO».

ZnSO,-TH,0 + Na,CO, — 1 ZnCO, + Na,SO, + 7H,0
ZnCO, — ZnO + CO,

Teoreticky vytéZek:

m(ZnSO, - 7H,0) |

teor.( 3) r( 3) Mr(ZnSO4 : 7H20)

25,39

m,, (ZnCO;) = 10,42 ¢

m(ZnCO;) _ 81.38
M, (ZnCO,) ’

10,42

m,, (ZnO) = M_(ZnO) - . 125 39

m, (ZnO) = 6,76 g

- 2390
287,54

Tabulka ¢. 7: Vytézky a vytéznost ZnCO;

(11
(12)

Cislo pokusu Navéazka [g] Vytézek [g] Vytéznost [%]
1 23,90 9,30 89,42
2 20,00 8,20 94,04
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Vytéznost reakce byla vysokd. Rozdil oproti vypocitanému mnoZstvi byl zapii€inén piipravou
dané slougeniny. Cést vytézku i pfi pouZiti jemngjsiho filtraéniho papiru setrvala v roztoku.
Rovnéz pti dekantaci zfejmée doslo k nepatrné ztraté pti odlévani roztoku do vylevky.

Tabulka ¢. 8: Vytézky a vytéZznost ZnO

Cislo pokusu Navéazka [g] Vytézek [g] Vytéznost [%]
1 5,65 5,30 93,81
2 6,76 6,50 96,15

Odchylka od stechiometrického mnoZstvi je zpusobena faktem, Ze jiZ vstupni navdZzka
nedosahuje 100 %, ale hodnoty niz§i. Na zkresleni vysledku se rovnéZz podili pfesnost
laboratornich vah (v naSem piipadé s pfesnosti na 0,1 g), kdy vysledek mulze byt zatiZen i
touto chybou.

Pracovni postup:

Nejprve byl pfipraven roztok uhli¢itanu sodného jeho rozpuSténim v destilované vod€. Do
druhé kadinky byl pfipraven roztok stechiometrického mnozstvi ZnSO4-7H>0O. Roztok siranu
byl zahtat k varu, aby se zcela rozpustil. Za tepla byly roztoky smichdny, vylouc¢eny ZnCOj;
klesal na dno. Po filtraci za sniZeného tlaku pfes Biichnerovu nélevku byl prepardt Zihan
v Zelezném kelimku aZz do vzniku oxidu zine€natého, tj. Zlutd praskovitd latka, kterd
ochlazenim bé¢l4.

2.2.2 Priprava ZnO ze ZnSO47H,0 reakci s NaOH
Reakci ZnSO47H>O s NaOH v moldrnim poméru 1:4 byl pfipraven oxid zinecnaty.
Dodrzenim vyse uvedeného moldrniho poméru byla zajiSténa eliminace vzniku meziproduktu

Zn(OH), s bodem rozkladu 125 °C. Siran sodny, ktery také vznikd, byl odstranén opakovanou
dekantaci.

ZnSO, -TH,0 + NaOH — ZnO + Na,SO, + 7 H,0 (13)
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Teoreticky vytéZek:

m(ZnSO, -7TH,0) 2138 - 20,00
M, (ZnSO, - 7H,0) T 28754

m,,, (ZnO) = M,(ZnO) -

m, (ZnO) = 5,66 ¢g

Tabulka ¢. 9: Vytézky a vytéZznost ZnO

Cislo pokusu Navéazka [g] Vytézek [g] Vytéznost [%]
1 5,40 4,10 75,93
2 5,66 4,90 86,57

Pouzitim ZnSO47H,O a NaOH jako c¢inidel bylo zajiSténo, Ze kone¢ny produkt reakce
nezahrnuje pouze ZnO, ale také vyznamné procento Zn(OH),. Hydroxid zinecnaty hraje roli
jako meziprodukt, ktery se pfi dlouhodobém zahtivani rozklad4 za vzniku ZnO a vody. Na
zéklad¢ vySe uvedeného zjiSténi byla vyzkouSena novd metoda syntézy ZnO pomoci
jednofazové reakce ZnSO,4-7H,0 a NaOH. Existenci vzniku Zn(OH), v konec¢ném produktu je
moZno eliminovat zvySenim podilu NaOH. Cisty ZnO se pfipravi pomoci jednofizové reakce
ZnS047H,0 a NaOH v molarnim poméru 1 : 4 pfi pokojové teploté.23

Pracovni postup:

V destilované vodé zahtaté priblizn€ na 60 °C byl rozpustén ZnSO47H0. Paralelné byl
pfipraven roztok hydroxidu sodného v moldrnim poméru 1 :4 vzhledem k bilé skalici. Po
smichéni roztokl byla provedena né€kolikandsobnd dekantace do vymizeni dikazu siranovych
aniontl. Vylou€eny nerozpustny oxid zine¢naty byl prefiltrovdn za sniZeného tlaku pies
Biichnerovu ndlevku a ponechdn k dosuSeni v su$drn€ na prepardty pii teploté¢ 100 °C. Po
ochlazeni byl oxid zine¢naty zvdzen. K dplnému vylouceni mozné piitomnosti Zn(OH), byl
prepardt Zihan v Zelezném kelimku. Na zédvér byla opét stanovena hmotnost preparitu a
porovndna.

23 ZHU, Yan; ZHOU, Yingxue . Springerlink [online]. 2008-08-01 [cit. 2010-04-08]. Preparation of pure ZnO
nanoparticles by a simple solid-state reaction method. Dostupné zZ WWW:
<http://www.springerlink.com/content/16vg617258786t07/>. ISSN 0947-8396(Print)1432-0630(Online).
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3. VYSLEDKY A DISKUZE

3.1 Heptahydrat siranu zine¢natého (ZnSQ,7H,0)

Heptahydrat siranu zine¢natého je mozno laboratorné pfipravit dvéma zplsoby. Obé metody
ptipravy vyuZivaji jako vychozi latku komercéné dostupny zinek ve formé granuli, natavenych
pliska nebo prasku. Prvni zpiisob je reakce se zfedénou H,SOy4, ve druhém piipadé se pak
jednd o cementaci médi zinkem.

3.1.1 Priprava ZnSO47H,0 reakci s H,SO4

Byla sestavena aparatura se zpétnym chladi¢em, do varné barky o objemu 500 cm’ navdZeno
13 g zinku a pfiddan varny kaminek. K nému bylo pfiddano ptes chladi¢c odméfené mnoZstvi
10% kyseliny sirové v 10% nadbytku a zahifivdno tak dlouho, az témé&f veSkery zinek
zreagoval (nezreagovany zinek byl odstranén piidavkem 2,5 cm’ koncentrované HNO3).
Roztok byl zahustén ke krystalizaci, ochlazen nejprve pod tekouci vodou, ndsledn¢ dochlazen
ledem a soli na teplotu 0 — 2 °C. Vylouceny siran zine¢naty heptahydrét byl zfiltrovdn na frité
za snizeného tlaku a promyvén 10 cm’ etanolu. Vzorek byl suSen pfi laboratorni teploté.

3.1.1.1 Granulovany zinek

Reakce probihala i pfes zahfivani pomalu. Smés byla zahfivdna 180 minut, doSlo ke
zreagovani ptiblizné 50% navazky, i kdyZ byl ve smési nadbytek kyseliny sirové. Piestoze
zinek jevil ochotu naddle reagovat, vznikajici vodik reakci zpomalil. Pfi laboratorni pfipravé
nebyla pfidivdna 7Z4dnd kyselina sméfujici k eliminaci nezreagovaného kovu. Uspokojivy
vysledek pokusu s ptidavkem HNOj3 nelze tedy vyloudit.

3.1.1.2 Zinek upraveny natavenim

Reakce probihala pozvolna, pfi intenzivnim zahfivdni piechdzela v bouflivéjsi pribéh.
Z tohoto diivodu bylo zahtivdni opakované preruSovdno. Smés byla zahiivdna pftiblizné
150 minut. Odstranéni zbytkového zinku probéhlo pifidavkem koncentrované HNO3,
v chladi¢i byly patrné hnédé dymy vzniklého NO,.

3.1.1.3 Zinek ve formé prdasku

Pribéh piipravy viz. kapitola 3.1.1.2.
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Obrizek ¢. 6: ZnSO,47TH,0 piipraveny reakci Zn s H,SO4 (Foto: M. Stefka)

3.1.2 Piiprava ZnSO47H,0 reakci s CuSO45H,0

Ve 150 cm® destilované vody zahtaté na 60 °C a okyselené n€kolika kapkami koncentrované
H,S0O4 bylo rozpusténo 49,6 g CuSO45H,0, pfiddno 13,0 g zinkovych pliskt (rozklepani
bylo tfeba vénovat zvySenou pozornost). Za ob¢asného michdni bylo vyckdno do odbarveni
roztoku. Vyloucend méd’ byla odfiltrovdna za sniZzeného tlaku ptes Biichnerovu nalevku (méd’
byla uchovana pod vodou) a mateény roztok zahustén ke krystalizaci, coZ bylo indikovdno
vznikem bilych krystald na dné reakéni nddoby. Smés byla ochlazena pod tekouci vodou a
ledem se soli na teplotu 0—2 °C. Vylou€ené krystaly bilé skalice byly filtrovany za
sniZeného tlaku a nisledné promyvéany 15 cm’ etanolu. Vzorek byl rozprostien na filtraénim
papife podlozeném Petriho miskou a suSen pod infralampou. Bylo tfeba dodrzet vhodnou
vzdélenost od zdroje zafeni, aby nedoslo ke znehodnoceni preparatu.

Obrazek ¢. 7: ZnSO,47TH,0 piipraveny cementaci (Foto: M. Stefka)
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3.1.2.1 Praskovy zinek

Reakce zinku probihala ve dvou krocich. Zinek reagoval v tomto piipadé velmi ochotné, bylo
nutné jej priddvat po malych davkach. Reakce méla exotermni charakter, objevilo se bilé
pénéni (uvoliujici se Hy). Zprvu reakce vyuzivala vlastni acidity roztoku, po prob&hnuti prvni
faze cementace se reakce zastavila. Bylo tfeba roztok ndsledné okyselit, aby mohla
probéhnout druhd faze (ve slabé kyselé oblasti pH probihala reakce zinku s H,SO4 podle
rovnice [9]). V piipadé prekyseleni reakce mohlo dojit opét k jejim pozastaveni, rovnéz bylo
nezbytné zabezpecit dostate¢né mnoZzstvi vody (pfi navdzce 13 g je vhodné volit kadinku
piiblizné¢ o objemu 400 cm’), abychom se vyvarovali vzniku nasyceného roztoku modré
skalice.

3.1.2.2 Zinek upraveny natavenim

V tomto piipad¢ bylo vyuZito zdkona reak¢ni kinetiky, kde zvétSenim reakéniho povrchu
pfispivdme ke zrychleni chemické reakce. Natavenim zinku bylo dosaZeno vzniku velkych
kapkovitych ttvari s pomérn€ velkou plochou, také doSlo k naruSeni kompaktniho povrchu.
Reakce probihala pomérné snadno pfiblizn¢ v prvnich dvaceti minutich, pozdéji dochazelo
k jejimu dtlumu. Ackoliv byl roztok okyselen, reakce se jizZ znovu nerozbéhla. Uspokojivého
vysledku bylo dosaZeno permanentnim michdnim a pravidelnym a hlavné opakovanym
zahiivanim, které ovSem bylo nad ¢asovou dotaci praktika.

3.1.2.3 Granulovany zinek

Granulovany zinek disponuje kompaktni plochou, zna¢n¢ inertni vii¢i plisobeni 10% kyseliny.
Tento fakt byl upraven jejim rozklepdnim. Z ¢asového hlediska ovSem doba potfebnd na
reakci byla shodnd, at’ jiZ byl zinek upraven ¢i ne. Cas vénovany rozklepani byl roven ¢asu, o
ktery byla reakce rychlejsi. VySe popsand reakce vedla ke vzniku bilé skalice, ovSem
z Casového hlediska za dobu vysoce prevysujici Sest hodin ur¢enych ke splnéni tkolu.

3.1.3 Kontrola ¢istoty

Kontrola ¢istoty ZnSO4-7H,O byla zaloZzena na méfeni teploty tdni pomoci automaticky
vyhiivaného bodotdvku. Kapildra naplnénd vzorkem byla spolu sreferencni vloZena do
vyhfivaci komurky, kterd byla pomoci ovladdacich prvka pfednastavena na poZadovanou
teplotu (v naSem piipad¢ 90 °C). Startovacim tlacitkem bylo spusSténo vyhiivani s rychlosti
1 °C za 1 minutu. Vyhifivdni bylo ukonceno pfi prvnim piiznaku nataveni nebo vytvoieni
menisku. Pro optimdlni stanoveni bylo méfeni provedeno tfikrat.
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Tabulka ¢. 10: Kontrola ¢istoty ZnSO4-7H,0

Cislo pokusu Teplota tani [°C]
1 95,30
2 95,60
3 95,90
Primérnd hodnota: 95,60

Tabelovand hodnota teploty tani je 100 °C. Experimentdlné¢ namétend hodnota byla o 4,40 °C
niz8i. Vysvétleni miZeme hledat ve znecisténi bilé skalice. Analyzovany vzorek nemusel byt
zcela vysuSeny, rovnéZ mohla byt ve vzorku piimés siranu zine¢natého hexahydratu.
Nezanedbateln4 je také chyba lidského faktoru pti vizudlnim od¢itani vySe uvedené teploty.

3.2 Oxid zine¢naty (ZnO)

Oxid zine€naty lze laboratorné pfipravit dvéma zplisoby. Obé metody byly z hlediska
naroc¢nosti a ¢asové dotace totozné, je tedy Cisté na uvdZeni vedouciho praktik, kterou metodu
ptipravy pro studenty vybere.

3.2.1 Priprava ZnO ze ZnSO47H,0 za vzniku meziproduktu ZnCO;

3 3

V kddince o objemu 150 cm” bylo rozpuSténo ve 100 cm” destilované vody 20 g
ZnS047H,0. Proces rozpousSténi byl urychlen zahidtim smeési asi na 60 °C. Déle byl
pfipraven roztok Na,COs, ktery vznikl rozpuSténim stechiometrického mnoZzstvi uhli¢itanu
sodného ve 150 cm’ teplé vody. Oba vzorky byly opatrné slity dohromady, vylouceny
uhli¢itan zine¢naty sedimentoival na dn€¢ kadinky o objemu 600 cm’. Roztok byl opakované
dekantovdn, nasledné filtrovan za snizeného tlaku na Biichnerové ndlevce. Preparit byl vynat
i s pfedem zvaZenym filtracnim papirem a suSen jej pfi teploté 90 °C (Byla zvolena niZsi
teplotu oproti standardnim 100 °C, protoZe tato teplota je teplotou tani bilé skalice.). Po
vychladnuti byl uréen vytézek ZnCOs. Preparét ziskany v predchozi ¢asti ndvodu byl sbalen
i s filtraénim papirem do Zelezného Zihaciho kelimku a Zihdn. Proces byl ukoncen po spéleni
filtra¢niho papiru. Obsah kelimku byl rozetfen ve tieci misce a opét Zihdn asi 30 minut.
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Obrizek &. 8: ZnO piipravené rozkladem ZnCO; (Foto: M. Stefka)

3.2.2 Priprava ZnO ze ZnSO47H,0 reakci s NaOH

V kadince o objemu 150 cm’ bylo rozpusténo 20 g ZnSO4-7H,0 v destilované vode zahiaté
na 60 °C. Byl navdZen hydroxid sodny (NaOH), které byl ve cCtyindsobném moldrnim
mnozstvi. Byl rozpustén v 50 cm’ teplé destilované vody a oba roztoky byly nésledné slity.
Takto vznikld smes byla jesté kratce povarena. Vyloucené krystaly ZnO sedimentovaly na dné
nadoby. Vznikly roztok byl opakované dekantovdn az do vymyti siranovych iontl, coz bylo
ovéteno kdpnutim indikatoru BaCl,. Ndsledné byla provedena filtrace za snizeného tlaku pies
velkou Biichnerovu nédlevku. Preparat byl usuSen v susarné pii teploté 100 °C.

Pozndmka:

Chceme-li se pfesvédcit o nepiitomnosti Zn(OH),, pievedeme suchy preparat (bez filtraéniho
papiru) do Zelezného kelimku na Zihdni a uré¢ime hmotnost (vdZime i s kelimkem). Poté
Zihdme nad Mekerovym kahanem asi 20 minut a po ochlazeni na laboratorni teplotu opét
stanovime hmotnost.

Obrazek €. 9: ZnO piipraveny reakci s NaOH po opétovném vyzihdni nad kahanem
(Foto: M. Stefka)
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3.2.3 Kontrola ¢istoty

Pripravené krystaly ZnO se barevné i strukturné shodovaly s komeréné doddvanym oxidem
zine¢natym. RovnéZ byla ovéfena rozpustnost vzorku ve vodé, kyselindch a hydroxidech. Dle
ocekdvani se vzorek ve vodé€ nerozpoustél, naopak v kyselindch a hydroxidech ano. Kontrolu
Cistoty pomoci teploty tdni nebylo vzhledem k jeji vysoké hodnoté (1975+25 °C)
a podminkdm laboratofe moZno provést. S pifihlédnutim ke shod€¢ barvy, struktury
a rozpustnosti s komerénim vzorkem byl prepardt oznacen jako oxid zine€naty.

3.3 Zhodnoceni dosazenych vysledki

Na piipravu tii po sob¢ jdoucich slou€enin zinku byl vybran heptahydrit siranu zinec¢naty
(ZnSO47TH,0) pripravovany reakci s H,SO,, ddle oxid zine¢naty (ZnO) pfipravovany reakci
bilé skalice shydroxidem sodnym nebo uhli¢itanem zine¢natym (ZnCOs) jako
meziproduktem. V tomto pifipadé bylo moZné uvaZovat obé metody piipravy, protoze
z ¢asového hlediska i z hlediska ndroc¢nosti jsou totozné. Bude tedy Cisté zdleZet na rozhodnuti
vyucujiciho, kterou metodu piipravy studentim zada.

]

CuS0,.5H,0 rozpousténi| H,SO,
168 hod. 150 min.

v
(| ZnSO,.7H.0 | —

Na,CO; | srazeni sraZeni |NaOH (1:4)
90 min. 240 min.
Y
— »| ZnO
Zihani
120 min.

Obrazek ¢. 10: Schéma provadénych reakci

3.3.1 Priprava ZnSO47H,0

Piiprava bilé skalice byla zvolena podle postupu uvedeného v kapitole 3.1.1, kdy reakce
probihala zcela bez problémii. Jako optimalni se ukdzal zinek nataveny nebo praskovy. Uplné
zreagovani zinku bylo zajiSténo pfidavkem koncentrované HNOs. Piiprava reakci zinku
s modrou skalici CuSO4.5H,O popisovand v kapitole 3.1.2 nebyla vybrdna piedevSim
z Casového hlediska. Reakce probihala velmi pomalu a neochotné, zreagovalo priblizné 50 %
navidzeného mnozstvi. Také z casového hlediska reakce vysoce piesahovala hodinovou dotaci
praktika.
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3.3.2 Priprava ZnO

Oxid zine¢naty byl pfipravovan nezdvisle postupem podle kapitoly 3.2.1 1 kapitoly 3.2.2.
Prvni uvadénd metoda vedla nejprve na nerozpustny meziprodukt uhliCitan zinec¢naty
(ZnCOs5), ktery se termicky rozlozil za vzniku ndmi poZadované slouCeniny. Druhd cesta
piipravy pfi dodrZzeni moldrniho poméru ZnSO4-7H,0 a NaOH 1 : 4 sméfovala k ¢istému ZnO
jako produktu.
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ZAVER

Cilem této prace byla piiprava tif po sob¢€ nasledujicich sloucenin zinku s cilem vypracovani
uceleného bloku laboratornich ptiprav pro studenty 1. ro¢niku bakaldiského studia pfedmétu
Praktikum z anorganické chemie II. V teoretické ¢4sti prace byly popsédny fyzikalni vlastnosti,
chemické vlastnosti a pouziti zinku i jeho nejbeZnéjSich sloucenin. V experimentdlni ¢asti byl
hleddn optimdlni postup piipravy této fady sloucenin, ktery plné¢ vyhovoval podminkdm
laboratofe. U kazdého produktu byla také stanovena jeho C¢istota dostupnou metodou
laboratofe anorganické chemie Fakulty chemické VUT v Brné.

Ve 3. kapitole Diskuze a zavér bylo provedeno vyhodnoceni ndvodu piipravy tif po sobé
jdoucich sloucenin zinku. Samotné ndvody pro posluchace fakulty véetn¢ doplnujicich
pokynii a otdzek ovéfujicich porozuméni dané problematice jsou uvedeny v piiloze této prace.
Cile préce byly splnény.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A ZNACEK

Myeoret. vypocitand teoretickd hmotnost

A, stiedni relativni atomova hmotnost
M, molarni hmotnost

m hmotnost
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PRILOHA I

HEPTAHYDRAT SIRANU ZINECNATEHO
Chemicky vzorec: ZnSO47H,0

Vlastnosti:

Heptahydrat siranu zine¢natého je bild krystalickd latka, kterd je velmi dobfe rozpustnd ve
vode (V107,51 g; V100390,1 g) a glycerolu, prakticky nerozpustnd je v etanolu. Teplota tini
je 100 °C, pfi zahtivani nad teplotu 280 °C dochdzi k odstépeni vSech sedmi molekul vody.

Princip pripravy:
Zn + H,SO, + 7TH,0 — ZnSO,-7H,0 + H,

Pracovni postup:

Sestavime aparaturu se zpétnym chladi¢em, do varné banky o objemu 500 cm’ navéazime
13 g zinku a pfiddime varny kaminek. K nému ptiddme ptes chladi¢ vypocitané mnozZstvi 10%
kyseliny sirové v 10% nadbytku a zahfivame tak dlouho, az témét vesSkery zinek zreaguje
(nezreagovany zinek odstranime pfidavkem 2,5 cm® koncentrované HNO3). Roztok zahustime
ke krystalizaci, ochladime nejprve pod tekouci vodou, ndsledn¢ dochladime ledem a soli na
teplotu 0 —2 °C. Vylouceny heptahydrét siranu zine¢natého filtrujeme na frit€¢ za sniZeného
tlaku a promyvame 10 cm’ etanolu. Vzorek susime pii laboratorni teploté.

Otazky:

1. Vypocitejte, kolik dm® vodiku vznikne vySe popsanou reakci za normdlnich podminek,
navazime-li 13 g zinku.

2. Bila skalice se d4 rovnéz pfipravit cementaci, tedy reakci zinku s s modrou skalici. Jako
vedlejsi produkt reakce se vylou¢i méd’. Stanovte mnozstvi Cu, které se vylouci.

3. Pro¢ pii filtraci za sniZeného tlaku promyvame vzorek ZnSO4-7H,O etanolem a ne vodou?

4. Nakreslete strukturni vzorec kationtu v heptahydratu siranu zine¢natého.

Pracovni ¢ast:

35



OXID ZINECNATY

Chemicky vzorec: ZnO
Vlastnosti:

Oxid zinecnaty je bily hexagondlné krystalizujici s vysokou teplotou tani 1975+25 °C, ve
vod¢ prakticky nerozpustny, rozpustny v kyselindch i zdsadach, nerozpustny v amoniakdlnim
roztoku.

Princip pripravy:

ZnSO, -7H,0 + Na,CO, — { ZnCO, + Na,SO, + 7H,0
ZnCO, — Zn0O +CO,

Pracovni postup:

V kéadince o objemu 150 cm’ rozpustime ve 100 cm’ destilované vody 20 g ZnSO4-7H,0.
Proces rozpousténi urychlime zahtatim smési asi na 60 °C. Ddle si pfipravime roztok Na,COs,
ktery vznikne rozpuiténim stechiometrického mnozstvi uhli¢itanu sodného ve 150 cm® teplé
vody. Oba vzorky opatrné slijeme dohromady, vylou¢eny uhli¢itan zinecnaty sedimentuje na
dné kidinky o objemu 600 cm’. Roztok opakovan¢ dekantujeme, ndsledné filtrujeme za
snizeného tlaku na Biichnerové ndlevce. Prepardt vyjmeme a susime jej pfi teplote 90 °C. Po
vychladnuti uréime vytéZzek ZnCO;. Preparat ziskany v pfedchozi casti cviCeni, za
pfedpokladu, Ze vynechdme suSeni, sbalime 1 s filtracnim papirem do Zelezného Zihaciho
kelimku a Zihdme. Proces ukon¢ime po spéleni filtracniho papiru. Obsah kelimku rozetieme
ve tfeci misce a opét Zthame asi 30 minut.

Otazky:

1. Pii termickém rozkladu ZnCOj; se uvolniuje oxid uhliity. Vypocitejte, kolik dm® se za
normdlnich podminek teoreticky béhem reakce uvolni.

2. Béhem zihdni méni oxid zine¢naty svoji barvu, po ochlazeni ziskdva opét popisované bilé

zabarveni. PopiSte pozorované zmény a vysvétlete, ¢im muzZe byt tento jev zpusoben.
3. Nakreslete elektronovy strukturni vzorec uhli¢itanového iontu

Pracovni ¢ast:
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OXID ZINECNATY

Chemicky vzorec: ZnO
Vlastnosti:

Oxid zinecnaty je bily hexagondlné krystalizujici s vysokou teplotou tani 1975+25 °C, ve
vod¢ prakticky nerozpustny, rozpustny v kyselindch i zdsadach, nerozpustny v amoniakdlnim
roztoku.

Princip pripravy:
ZnSO, -7H,0 + NaOH — ZnO + Na,SO, + 7H,0

Pracovni postup:

V kéadince o objemu 150 cm’ rozpustime 20 g ZnSO47H,0 v destilované vodé zahiédté na
60 °C. Navazime hydroxid sodny (NaOH), které je ve ctyfndsobném moldrnim mnoZstvi.
Rozpustime jej v 50 cm’ teplé destilované vody a oba roztoky slijeme. Takto vzniklou smés
jesté kratce povaiime. Vyloucené krystaly ZnO sedimentuji na dn€ nddoby. Vznikly roztok
opakovan¢ dekantujeme az do vymyti siranovych iontd, coZ ovéiime indikdtorem BaCls.
Nésledné provedeme filtraci za sniZzeného tlaku, pfes velkou Biichnerovu nélevku. Preparat

usuSime v susarné pii teploté 100 °C.

Pozndmka:

Chceme-li se presvédcit o nepiitomnosti Zn(OH), (bod rozkladu je 125 °C), ptevedeme suchy
prepardt (bez filtracniho papiru) do Zelezného kelimku na Zihédni a uréime hmotnost (vdZime 1
s kelimkem). Poté Zihame nad Mekerovym kahanem asi 20 minut a po ochlazeni na

laboratorni teplotu opét stanovime hmotnost.

Otazky:

1. Vysvétlete, v ¢em spociva kvalitativni dlikaz siranu pii ptipravé ZnO reakci bilé skalice
s NaOH.

2. Jako vedlejsi produkt reakce vznikd Na,SO,. Nakreslete strukturni elektronovy vzorec

siranového iontu.

Co je to dekantace?

4. Napiste 1ékaiské vyuZziti ZnO.

hat

Pracovni ¢ast:
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PRILOHA II

Zinek ve form¢ granuli pii zahifivani v aparatufe se zpétnym chladicem. Bild péna indikuje
vznikajici vodik. (Foto: M. Stefka)

V kédince jsou pti zahuSt'ovani ke krystalizaci patrné bilé krystaly vyloucené bilé skalice. Zde
je vhodné zahtivani ukoncit. (Foto: M. Stefka)
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Uprava zinku rozklepanim komeréné dodévanych granuli. (Foto: M. Stefka)

Roztok modré skalice se zinkem. Na dné je patrné velké mnozZstvi vyloucené medi, kterd se
podili na zpomaleni reakce. (Foto: M. Stefka)
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Ptiprava ZnSO47H,0 cementaci, zde Biichnerova ndlevka po filtraci roztoku. Kromé
vyloucené médi jsou patrné i plisky nezreagovaného zinku. (Foto: M. Stefka)

Piiprava oxidu zine¢natého, zde kadinka po piidavku NaOH v poméru 1:4 k roztoku
ZnSO4 7TH,0. (Foto: M. Stefka)

40



Oxid zine¢naty pii Zthani. Zluté zabarveni je zptisobeno ztratou %2 molekuly kysliku Zthanim.
Po ochlazeni prechdzi zpét k bilému zabarveni. (Foto: M. Stefka)
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