Wersja 2.1

P3 - ROZDZIELANIE MIESZANINY STALYCH SOLI PRZEZ KRYSTALIZACJE

Zagadnienia omawiane w ¢wiczeniu:

- zjawiska zachodzqce podczas rozpuszczania fazy stalej w wodzie;

- podstawowy sprzet laboratoryjny — zlewka, cylinder miarowy, tryskawka, bagietka, szkietko
zegarkowe, lejek Biichnera, kolba ssawkowa, zestaw do sqczenia pod zmniejszonym
cisnieniem, palnik gazowy, waga techniczna;

- podstawowe operacje laboratoryjne — wazenie na wadze technicznej, przygotowywanie
roztworow wodnych, zatezanie roztworow, sqczenie osadow na lejku Biichnera (pod
zmniejszonym cisnieniem) oraz suszenie osadow;,

- krystalizacja z roztworu.

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studentdéw z jedng z metod rozdzielania 1 oczyszczania
zwigzkow chemicznych — Krystalizacja. Zadaniem kazdego studenta bedzie rozdzielenie
mieszaniny dwoch substancji krystalicznych (A + B), zbadanie czystosci wykrystalizowanego

zwigzku oraz analiza procesu krystalizacji.

Instrukcja wykonawcza

1. Przygotowaé niskg zlewke o pojemnosci 150 cm?® lub 200 cm?®. Zwazy¢ ja.

2. Otrzymang mieszaning soli w stanie statym przenies¢ do zlewki. Zwazy¢.

3. Do mieszaniny doda¢ wode odmierzong cylindrem miarowym W ilosci odpowiadajacej tej
jaka ma pozosta¢ po zatezeniu roztworu (w przeliczaniu masy na objgtos¢ prosze zatozyc,
ze gestos¢ wody wynosi 1 g/cm®). Zaznaczy¢ poziom roztworu w zlewce. Nastepnie dodaé

pozostatg czg¢s¢ wody i zlewke zwazy¢.

Tabela 1.
Wariant . . [lo$¢ wody Ilo$¢ wody fio Temperatur_:_al
. Sktadnik A Sktadnik B ktora nalezy odparowania krystalizacji
zadania doda¢ /g /g /°C
la 5 g KCI 15 g KCIO3 125 70 20
1b 8 g KClI 10 g KCIOs 100 50 20
2a 3 g KaSO4 6 g KCIO; 75 25 15
2b 4 g K2SO,4 10 g KCIOs 100 50 15
3a 3 g KH2PO, 12 g K>SOy 100 25 20
3b 4 g KH,PO, 8 g K2SO4 100 50 20
4a 15 g KCI 30 g KNO3 125 50 20
4b 8 g KClI 28 g KNO3 100 50 20
5a 9 g K2COs 21 g KClI 75 25 30
5b 5 g KoCOs 24 g KCI 100 50 30
6a 10 g KNO3 15 g K2S04 125 50 25
6b 10 g KNO3 9 g K2SO4 100 50 25
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4. Roztwor w zlewce ogrzaé¢ do catkowitego rozpuszczenia mieszaniny soli a nastepnie roztwor
zatezy¢ do poziomu zaznaczonego na zlewce (odpowiadajgcego ilosci wody do odparowania
zgodnie z tabelg 1).

5. Ochtodzi¢ roztwor do whasciwej temperatury (patrz tabela 1). Zlewke zwazy¢.

6. Odsaczy¢ wydzielone krysztaty na lejku Biichnera, przemy¢ osad ostroznie minimalng
iloscig wody z metanolem (1:2) 1 wysuszy¢ do statej masy w temperaturze 80 °C.

7. Zwazy¢ wysuszony preparat ha wadze technicznej.

8. Kilka krysztatow otrzymanego preparatu rozpusci¢ w probowce w wodzie destylowane;j

podzieli¢ go na dwie porcje i wykonac reakcje z 0,1 M AgNOz'i 0,1 M BaCl..

Opracowanie wynikOw

Wyznaczy¢ rzeczywistq ilos¢ wody uzytej do rozpuszczenia mieszaniny oraz ilos¢ wody
pozostatej W roztworze po zatezeniu. Na podstawie danych zawartych w tabelach z izotermami
rozpuszczalnosci sporzqdzi¢ na papierze milimetrowym wykres izoterm rozpuszczalnosci oraz
przedstawic¢ punkty odpowiadajgce. roztworowi poczgtkowemu (P1), roztworowi po zatgzeniu
przed rozpoczeciem krystalizacji-/(P2) oraz po zakonczeniu krystalizacji (P3). Przedstawic¢
przebieg krystalizacji na wykresie. Na podstawie analizy przebiegu procesu krystalizacji
wyznaczyc¢ teoretyczng ilos¢ soli B, ktora powinna wykrystalizowac z roztworu w temperaturze,
w  ktorej prowadzono krystalizacje. Porowna¢ ten wynik z rzeczywistqg iloscig
wykrystalizowanej substancji. Na podstawie wykonanych reakcji * okresli¢ czystosé

wykrystalizowanego zwigzku. Sformutowaé wnioski.

~_Anon| - clo; S0Z H,PO, NO, coZ
Reakcja
biaty, bialy osad,; . .
serowaty straca si¢ l?laly .os.ad,
z 0,1M AgNQO3 osad; - przy duzych | zblty osad - clemniejacy
ciemniejacy stezeniach PO pewnym
na $wietle Kso=1,2-10" czasie
bialy,
z 0,1M BaCl; - - krystaliczny - - biaty osad
osad




|IZOTERMY ROZPUSZCZALNOSCI

Izotermy rozpuszczalnodcl wukdadzie; KCIO, - KCI Lzotermy rozpuszezalnodel w ukiadzie: KCIO; - K380,
T[°C] | Skiad fazy ciekds [/100g F,0] | Skdad fazy stale T [°C] | Sidled fazy cieklej (3/100g H0) | Skiad fazy stakej
O, Kl KCIOs K50,
0,0 352 KCl | 00 ] w3 ] K80 |
1,0 34,0 . 10 9.8 e
1,8 33,4 KCIO; + KCI L 30 | el s
20 TR — 15 3.7 BE | KCIO; + KiSOs
23 240 : 4,0 T4 KCI0:
16 20,0 . I 1.8
20 2,9 16,0 , i 60 0.0 X
YR BT — 00 12,1 Ka804
43 BEY T L0 T p
53 4.0 . 0| 1o
6.3 T - 40 10,6
7,0 c-:u o - 5.0 LR T S
0,0 44,0 | Kol a7 10,0 KCIO: + K2804
20 428 . 6,0 8.4 KCI0;
40 41,7 A Y A - 7.0 47 n_
55 T KCIO: + KCI | i o0 -
PP B Koo 0.0 157 | KaSOu
68 300 - R 15.0 .
50 80 | 220 3.0 14.5 S
95 | 60 . 40 14,3 “
10| 120 1 60 | 13,5 n
| o | 80 o e I S ) —n
| 15,1 4,0 . - 10,0 12,0 o
TER B T ) T KCIO; + Kz80¢
= 5 — 12,5 10,0 KCIOy
70 46,6 11,5 KCIO; + KCl 14,0 6,0 "
100 51,7 2546 LK + KO | 50 | I— 3,3 n
16,2 0,0
lzotermy rozpusnezalnodcn w ukladzie: KNG, - 10 Izotermy rozpuszezalnodc w ukiadzie: KNO; - B850,
T[] | Skiad fazy ciekdej [g/100g Hy0] | Skhad fazy stabe) T[] | Skdad fazy ciekdej [g/100g Ha0) | Skdad fuzy stake]
ENO: | KOl | KNO: | K80
00,0 34,5 KCl 00 |12, | KaSO.
5.6 14,2 . 103 | 91 | j
B W B 1 = -
20 20,2 24,9 KNGO 25 | 250 6,8 .
22 166 | B . 12,4 6,1 ]
257 8,3 R 15,7 59 [ KNOs + KoS0.
o o S e ] - e
0,0 40,6 KCl 37,3 0,0 : .
168 9,1 | . 0,0 165 | KiSOe
[ 35,5 371 . T 18,0 ] [ "-"]..-U,ﬁ -
a0 [ a7 175 KNO; + KCI 248 | 92 .
41,5 322 KMNO; 0 349 7.9 -
T — :
52,7 11,6 ,, 823 | 45 KNO: + K280,
647 | 0,0 i 833 32 KNO: |
50 sa1 | 387 KOs + KC 0 54,1 | 38,2 KM, + K480,
75 60 | 370 KMNO; + KCl




|IZOTERMY ROZPUSZCZALNOSCI

Lzotermy rozpuszezalnodcl w uldadzie: KHpO, - K250, lzotermy rozpuszczalnode w ukdadzie: KCI - K,00,
T (=] | Skdud fazy cieklef [g/100g Hyo] | Skiad fuzy stabej TeC) | Skiad fazy cieklej [2/100g Hy0) | Skiad fuzy stalej
KH:PO, KiS0: | Kl KaCOs
[F 4] 9.2 K50, 0,0 154,1 B0
43 8.0 i 23 L7 KCl+ KOs |
10 9,8 6,8 . 24 1079 KCl
13,7 6,1 . 64 745 .
14,1 59 . 30 138 58,1 .
16,3 52 KH.PO+ K2S0: 125 37,9 .
16,7 29 KH.PO, 226 28,8 W
17,5 0.0 N 253 222 "
0, 10,9 oSy 9.5 14,7 "
42 9,7 j 374 0.0 .
&8 8.5 - | 0.0 1212 K200,
20 13,6 7.9 " 3z 1192 BC+ KaC 0
203 a6 KHPO: + K804 3,3 118,2 K
20,5 51 KH:PO, 6,3 94,7 .
1,1 30 ) 50 18,8 518 .
21,7 0,0 R 251 357 .
0,0 129 K504 331 18,3 "
43 1,6 . 356 15,1 .
98 10,1 R 42,9 0,0 .
0 13,7 93 - 0 4.4 130,3 KCH+ K00
19,1 g1 .
235 1.5 KHaPO. + K280,
24,8 3.2 KHAPOy
25,4 2.8 .
26,6 0,0 .




