P3-ROZDZIELANIE MIESZANINY STALYCH SOLI PRZEZ KRYSTALIZACJE

Przed przystgpieniem do wykonywania zajec¢ laboratoryjnych P3 nalezy opanowac podstawy
teoretyczne przedstawione ponizej, przeanalizowac kolejne etapy wykonania ¢wiczenia opisane
w instrukcji, przeanalizowaé przyktadowe rozwigzanie zadania, samodzielnie rozwigzac
wszystkie przyktadowe zadania do rozwigzania ze Skryptu cz. I, rozdzial 7.5, strony 122-123,
oraz w miare mozliwosci rozwiqzac inne podane zadania przygotowujqgce.

1. Podstawy teoretyczne do opracowania:
Zjawiska zachodzace podczas rozpuszczania fazy stalej w wodzie

Nalezy zaznajomi¢ si¢ ogélnie z procesami dysocjacji i solwatacji (hydratacji) zachodzacymi
podczas rozpuszczania ciat statych w cieczach oraz towarzyszacymi im efektami
energetycznymi 1 ich zZrédtem. Informacje te mozna znalez¢ w wielu ogoélnodostepnych
zrodtach pod hastami ,,rozpuszczanie” lub solvation”. Warto zajrze¢ do ksigzki P.W. Atkins,
Podstawy chemii fizycznej, PWN, Warszawa 2002 oraz przeczytaé rozdziat 4.1.2 ze Skryptu
cz. | (strony 40-44) omawiajacy wodg jako rozpuszczalnik.

Podstawowy sprzet laboratoryjny — zlewka, cylinder miarowy, tryskawka, bagietka,
szkielko zegarkowe, lejek Biichnera, kolba ssawkowa, zestaw do saczenia pod
zmniejszonym ci$nieniem, palnik gazowy, waga techniczna

Nalezy przeczyta¢ rozdziat 2.1 ze Skryptu cz. | oraz rozdziat 1.3 z dokumentu Podstawy
techniki pracy laboratoryjnej i zaznajomic¢ si¢ z funkcjami wymienionego podstawowego
sprzetu laboratoryjnego.

Podstawowe operacje laboratoryjne — wazenie na wadze technicznej, przygotowywanie
roztworow wodnych, zatezanie roztworow, saczenie osadow na lejku Biichnera (pod
zmniejszonym ciSnieniem) oraz suszenie osadow

Nalezy przeczytac rozdziat 2.2 ze Skryptu cz. I oraz rozdziat 2.1 i 2.3 z dokumentu Podstawy
techniki pracy laboratoryjnej. Proszg zwroci¢ szczegdlng uwage na zestaw do sgczenia pod
zmniejszonym cisnieniem rys.2.27 (str. 16, Skrypt cz. 1) i umie¢ wymieni¢ i opisa¢ funkcje
jakie pelnia poszczegédlne czgsci zestawu. Warto takze zna¢ podzial 1 wyglad saczkow
stosowanych w praktyce laboratoryjnej ze wzgledu na ich zastosowanie (ptaskie krazki, ztozone
w stozek, karbowane) i materiat z jakiego sa zrobione (twarde, srednie, migkkie). Prosze
zwroci¢ szczegolng uwage na bezpieczenstwo pracy podczas wykonywania takich czynnosci,
jak zat¢zanie roztworu i przenoszenie goracych roztworow. Prosze zapoznac si¢ ze sposobami
suszenia preparatow do statej masy (str. 19, Skrypt cz. [; J. Minczewski, Z. Marczenko, Chemia
analityczna, t. 2, Wyd. Naukowe PWN, Warszawa 2001). Prosze zapoznaé si¢ z instrukcja
obstugi wagi laboratoryjnej oraz zasadami poprawnego wazenia.

Krystalizacja z roztworu

Stosowana laboratoryjnie jako metoda oczyszczalnia i rozdzielania zwigzkoéw omowiona jest
bardzo doktadnie w Skrypcie cz I, rozdziat 7.1-7.3 na stronach 105-113. Wymagana bedzie
znajomo$¢ 1 zrozumienie zagadnien zwigzanych z pojeciami rozpuszczalno$¢, roztwor
nasycony, przesycony, krzywa rozpuszczalnosci, izoterma rozpuszczalnosci w uktadzie jedno



1 dwusktadnikowym. Na stronie 109 bardzo doktadnie zostatlo omowione jak na wykresie
mozna przedstawi¢ proces zatgzania i krystalizacji roztworu wodnego zawierajacego dwie
rozpuszczalne sole natomiast na podstawie rysunku 7.4 (strona 110) przedstawiono
szczegdtowy przyklad obliczania masy substancji wydzielanej podczas procesu rozdzielania.
Cwiczenie P3 bedzie polegato na przeprowadzeniu analogicznego procesu rozpuszczania,
ogrzewania, zat¢zania i krystalizacji jednego z uktadow dwoch soli (A+B) przedstawionego w
Tabeli 1. w instrukcji do ¢wiczenia P3. Zawarto$¢ sktadnika B w otrzymanych mieszaninach
nie begdzie znana i bedzie nalezalo ja oszacowaé na podstawie narysowanego Wykresu
analogicznego do tego na rysunku 7.4. Podstawa takiego wykresu beda wlasnorecznie
narysowane izotermy rozpuszczalnosci dla danej pary soli przedstawione w instrukc;ji.

2. Analiza instrukcji wykonania éwiczenia P3

Przyjmij, ze do wykonania do$§wiadczenia na laboratorium otrzymujesz na przyktad pojemnik
podpisany jako la, zawierajacy mieszaning 5 g KCI i nieznanej ilosci KCIOs3, ktérg nalezy
rozpusci¢ W 1259 wody. Przeanalizuj sposob wykonania tego do§wiadczenia i zastanow si¢ nad
kolejnymi elementami do$wiadczenia. W jakim naczyniu przygotujesz roztwor, Czy na
szybko$¢ zatezania bedzie wplywata objeto$¢é i ksztalt naczynia? Zapisz jakie czynniki
uwzglednisz przy doborze tego naczynia Jak odmierzysz wode potrzebng do przygotowania
roztworu — za pomoca pipety miarowej, cylindra, a moze nie bedziesz korzystat(a) z naczynia
miarowego a catos$¢ bedziesz wazyt(a) (sprawdz jednostki stezenia, w ktorych rysowane sg w
¢wiczeniu izotermy rozpuszczalnosci). W jaki sposob okreSlisz moment zakonczenia
odparowywania wody, czyli jak sprawdzisz, ze odparowano 70 g wody w tym przypadku?
Nastgpnie narysuj izotermy rozpuszczalnosci dla uktadu KCI-KCIOs zgodnie z danymi z
instrukcji 1 wskaz w ktorym punkcie zakonczy si¢ krystalizacja w temperaturze 20 °C po
odparowaniu doktadnie 70 g wody? Zastanow si¢ czy mozna bytoby odparowaé 80 g wody
(odpowiedz uzasadnij, wyjasnij jakie kryteria nalezy wzig¢ pod uwage). Przeanalizuj na
wykresie, ile wody maksymalnie mozna byloby odparowac tak, aby nie stracita si¢ druga sol.
Czy na tej podstawie da si¢ okres§li¢ bezpieczny margines btgdu jaki mozemy popetnié
odparowujac 70 g wody. Pamigtaj, ze po wylaczeniu ogrzewania z roztworu moze do momentu
ochtodzenia odparowac¢ nawet 2 g wody. Czy odparowanie za duzej, badz za malej ilosci wody
ma takie same skutki? Wez pod uwage zar6wno czysto$¢ produktu jak 1 wydajnos¢ procesu
rozdzielenia mieszaniny. Czy na pewno wiesz, ktora sol powinna wykrystalizowac, a ktora nie?
Przeanalizuj tabelg w instrukcji z reakcjami charakterystycznymi dla anionow. Jaki powinien
by¢ wynik reakcji z 0,1M roztworami AgNO3z i BaClz jesli otrzymany produkt rozdziatu probki
l1a bylby czysty? Co natomiast bedziemy obserwowali, gdyby produkt byt zanieczyszczony?
Napisz odpowiednie rownania zachodzacych reakcji w formie jonowej. Po co krysztaly na
sgczku przemywane s3 metanolem? Zastandw sig, jakich ogolnych wnioskow spodziewasz si¢
po wykonaniu catego ¢wiczenia?

Co si¢ zmieni W toku analizy i samego wykonania ¢wiczenia, jesli na laboratorium otrzymasz
na przyktad probke 3b?



3. Rozwigzanie przykladowego zadania laboratoryjnego

W ponizej tabeli przedstawiono izotermy rozpuszczalnosci uktadu KNO3-KCl.

Temperatur | Sktad fazy ciektej [g / 100 g H20] Skitad fazy stafe]
a KNOs3 KCl

0,0 35,0 KCl

20 °C 17,0 33,0 KCl + KNO3
31,0 0,0 KNO3
0,0 41,0 KCl

40 °C 39,0 40,0 KCl + KNO3
65,0 0,0 KNO3

W 150 g wody rozpuszczono mieszanine sktadajacg sie z 12,0 g KCl oraz nieznanej ilosci
azotanu potasu. Nastepnie z roztworu odparowano 75g wody, po czym roztwoér
ochtodzono powoli do temperatury 20°C. Wykrystalizowany osad oddzielono przy uzyciu
zestawu do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem. Produkt przemyto, przeniesiono na
szkietko zegarkowe, usunieto sgczek i wysuszono w temperaturze okoto 70 °C. Masa
produktu wyniosta 10,0g.

a)

b)
c)

d)

Zaznacz gdzie na wykresie wystepuje roztwér nasycony zaréwno wzgledem KCl, jak i
KNO:s.

Ktdra sél wytrgca sie w tych warunkach? Odpowiedz uzasadnij analizujgc wykres.
Zaznacz odpowiednie punkty na wykresie odpowiadajgce sktadom otrzymanych
roztwordw oraz przebieg catego przeprowadzonego procesu.

Podaj sktad poczgtkowej mieszaniny. Odpowiedz potwierdz stosownymi obliczeniami.
W jaki sposéb mozna doswiadczalnie potwierdzié, ktora sdl wykrystalizowata? Prosze
zapisa¢ odpowiednie reakcje w formie jonowe;j.

Rozwigzanie: Na podstawie danych przedstawionych w tabeli wykonano wykres
przedstawiajacy izotermy rozpuszczalnosci uktadu KNO3-KCl

a)

b)

Obszar nasycenia roztworu wzgledem obu soli jest zaznaczony jako pomararficzowa linia
przechodzaca przez punkty N1 i N2.

Rozpuszczajgc 12,0 g KCI w 150g H>0O otrzymujemy roztwér o stezeniu 8,0 g KCl/100g H,O
(w punkcie A), a po dwukrotnym zatezeniu 16,0 g/100g H,O (w punkcie B). Oba skfady
roztwordw zaznaczone na wykresie przerywang szarg linig sg roztworami nienasyconymi w
podanych temperaturach (znajdujg sie ponizej linii N1-N2 dlatego KCl nie bedzie krystalizowat
po zatezeniu i ochtodzeniu roztworu. Roztwdr moze by¢ jedynie przesycony wzgledem KNOs
jezeli jego stezenie bedzie wieksze niz 24,2 g KNO3/100g H,0 w temperaturze 20°C (punkt C na
wykresie). Jedyna solg, ktora moze krystalizowaé w warunkach zadania jest KNOs.

Po zatezeniu (odcinek A-B) i ochtodzeniu (odcinek B-C) z roztworu zawierajgcego koricowo 75 g
wody wykrystalizowano 10,0 g KNOs (otrzymujgc roztwdr w punkcie C). Na wykresie w
stezeniach wyrazonych jako masa soli/100 g H,O odpowiadatoby to wydzieleniu 13,3 g KNO;
(czyli dtugosé odcinka B-C wynosi 10,0%¥(100/75) = 13,3). Zatem stezenie soli KNOs; w punkcie
B, a wiec po zatezeniu, wynosi 24,2+13,3 = 37,5g/100g H,0. Przed zatezeniem (dwukrotnym)
w punkcie poczatkowym A stezenie soli KNOs byto réwne 37,5/2 =~ 18,8 g/100g H,0.
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d) Jesli stezenie roztworu w punkcie A wynosito okoto 18,8 g KNO5/100 g H,0 to w 150 g wody
musiato zostac rozpuszczone 18,8*1,5 = 28,2g KNOs. Sktad poczgtkowej mieszaniny: 12,0 g KCl,
28,2 g KNOs, 150 g H,0.

Alternatywie mozna utozyé rownanie bilansowe gdzie stosunek ilosci soli
rozpuszczonej w kofcowych 75 g wody musi odpowiadac rozpuszczalnosci tej soli w
punkcie C wyrazonej w g/100g H;O. Jesli x oznacza poczatkowg mase KNOs,
wykrystalizowano 10 g soli, a masa pozostatej wody to 75 g, wtedy: (x-10,0 g)/75g =
24,2g/100g. Stad x = 28,2 g.

Sprawdzenie: poczatkowa zawartos¢ KNOs to 28,2g, po zatezeniu i wykrystalizowaniu 10,0 g
pozostato 18,2g soli rozpuszczonej w 75g wody, co daje stezenie okoto 24,3 g/100g H,0O
(roztwér nasycony w punkcie C).

e) Woykrystalizowana sél (KNOs) w reakcji zaréwno z roztworem AgNOs jak i z BaCl, nie bedzie
dawata widocznych objawéw reakcji. W przypadku gdyby wykrystalizowat KCl, lub prébka
bytaby zanieczyszczona tg solg w reakcji z roztworem AgNOs bedzie powstawat biaty osad
(badz zmetnienie) AgCl (CI + Ag* — AgCI ), ktéry ciemnieje pod wptywam $wiatta w wyniku
rozktadu do metalicznego srebra.

4. Przyktadowe zadania do samodzielnego rozwiqzania
a) obowigzkowe: Skrypt cz. |, rozdziat 7.5, strony 122-123
b) fakultatywne:



1. Rozpuszczalnosé pewnej soli wynosi 2,0 g / 100 g wody w 25 °Ci 10,0 g / 100 w 50 °C. 50,0 g tej
soli rozpuszczono w 250 g wody o temperaturze 80°C. lle wody nalezy odparowaé, jesli po
schtodzeniu do 25 °C otrzymano 48,0 g osadu?

2. Na podstawie ponizszych danych narysuj wykres na papierze milimetrowym zaleznos$¢
rozpuszczalnosci zwigzku A w funkcji temperatury.

Temperatura 20 °C 50 °C 80 °C

Rozpuszczalno$é zwigzku A w 100 g H,0 50,0g 70,0 g 85,0¢g

a) Zaznacz na wykresie obszar w ktorym wystepuje: a) roztwér nasycony zwigzku A; b) roztwor
nasycony pozostajgcy w réwnowadze z fazg statg zwigzku A.
b) Czy roztwér zwigzku A o stezeniu 10 % jest roztworem nasyconym w temperaturze 20 °C?
Odpowiedz uzasadnij.
3. Na papierze milimetrowym prosze narysowac wykres, oznaczy¢ osie oraz zaznaczy¢ i
opisaé punkty i charakterystyczne krzywe uktadu dwdch soli przedstawionych w tabeli, a
nastepnie rozwigzac zadanie:

lzoterma | KClOs/g /100g H,0 K2S04/ g /100g H,0 Sktad fazy statej
0,0 10,0 K2S04
15°C 3,5 8,5 K2S04 + KCIO3
6,0 0,0 KCIOs
0,0 16,0 K2S04
45°C 12,0 11,0 K2S04 + KCIO3
16,0 0,0 KCIOs

W 200 g wody o temperaturze 60 °C rozpuszczono 10,0 g KCIOs i 1,0 g soli K2SO4. Nastepnie
roztwor zatezono poprzez odparowani 80 g wody, po czym ochtodzono go do temperatury
15°C. Ktdéra z soli i w jakiej ilosci wykrystalizuje w tych warunkach? Przedstaw na wykresie
przebieg catego procesu. W jaki sposéb mozna to potwierdzi¢? Prosze zapisa¢ odpowiednie
reakcje w formie jonowe;j.



