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ZÁZNAMOVÝ ARCH – ověření nově vytvořených/inovovaných materiálů
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Studenti si osvojili práci s refraktometrem a bodotávkem.
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I. 
Měření indexu lomu na Abbého refraktometru

Pracovní postup

· Několik kapek měřené kapaliny naneseme kapátkem na dolní hranol Abbého refraktometru a okamžitě na něj přitiskneme a zámkem zajistíme horní hranol. Kapalina musí vytvořit souvislý film, a proto je třeba zvláště s těkavými kapalinami pracovat rychle. 

· Po přitisknutí hranolů na sebe vznikne mezi nimi souvislá vrstva kapaliny. Otáčením šroubu na levé části refraktometru nastavíme barevné rozhraní viditelné v pravém okuláru do středu nitkového kříže.

· V levém okuláru odečteme hodnotu indexu lomu měřené kapaliny s přesností na 4 desetinná místa.

· Po skončeném měření jednoho rozpouštědla očistíme tampónkem styčnou plochu hranolů refraktometru.. 

· Stejným způsobem změříme index lomu u dalších dvou rozpouštědel.

	Vzorek číslo
	I.
	II.
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	Index lomu
	
	
	


II.
Sublimace SnI4 za sníženého tlaku + stanovení teploty tání SnI4
Úvod

Sublimace, podobně jako krystalizace, patří mezi základní metody čištění a separování látek. U látek, které není možné sublimovat za normálního tlaku, protože se při vyšší teplotě rozkládají, apod., se provádí sublimace za tlaku sníženého. Tento typ sublimace se nazývá sublimací vakuovou.

Teplota tání je důležitou fyzikální konstantou látky. Čisté látky mají ostrý bod tání, a proto lze této konstanty využít k charakterizaci látky, příp. určit stupeň její čistoty. Existuje celá řada zařízení, která umožňují proces tání i stanovení teploty tání vizuálně pozorovat. V našem případě použijeme Boëtiův bodotávek.

Úkol

· přesublimujte znečištěný SnI4
· stanovte teplotu tání znečistěného i přesublimovaného SnI4
Pracovní postup


a) Sublimace SnI4 za sníženého tlaku

· Do baňky sublimační aparatury nasypeme 2 g surového SnI4. Zábrus chladícího prstu namažeme Ramsayovým nebo silikonovým tukem. Na chladicí prst připojíme přívod a odtok vody, zasuneme jej do baňky sublimátoru. Prstem necháme protékat mírný proud vody. Baňku ponoříme do vodní lázně, kterou zahříváme plamenem kahanu tak, aby jen mírně vřela. Sublimační aparaturu spojíme s vodní vývěvou přes pojistnou nádobu ( vymrazovačku).

· Po ukončené sublimaci vývěvu před zastavením nejdříve odpojíme a tím zavzdušníme baňku. Ukončíme zahřívání a potom zavřeme přívod vody do chladicího prstu. Z baňky opatrně vytáhneme chladiči prst a přesublimovaný SnI4 seškrábeme. Oba zábrusy sublimační aparatury očistíme od tuku, z baňky vysypeme do určené nádoby nepřesublimované zbytky, aparaturu vymyjeme ethylalkoholem a dáme do sušárny.

b) Stanovení teploty tání SnI4 na Boëtiově bodotávku

Připravte si mikroskopický preparát SnI4 tak, že si dáte 3-5 krystalků SnI4 mezi dvě mikroskopická sklíčka nebo je zatavíte do kapiláry
· Zapněte osvětlení mikroskopu a digitálního teploměru.

· Na střed mezi dvě podložní sklíčka položte několik krystalků zkoumané látky, sklíčka umístěte na stolek mikroskopu tak, aby krystaly byly umístěny nad osvětlovacím otvorem. 

· Zakryjte podložní stolek mikroskopu krycím sklem.

· Zaostřete mikroskop šroubem.

· Při stanovení přibližné teploty tání nastavíme regulační odpor na hodnotu 150.

· Zapněte zahřívání vypínačem.

· Pozorujte krystaly a zároveň sledujte teplotu na teploměru.


Zapište:
a) teplotu, při které se začnou krystalky bortit,




b) teplotu, kdy se objeví první kapalina, ale stále je přítomna tuhá fáze,




c) teplotu, kdy tuhá fáze vymizí a zůstane jen kapalina.

· Po roztavení krystalu zahřívání bodotávku vypneme vypínačem.

· Zahřátou ploténku bodotávku ochladíme.

· Po zjištění přibližné hodnoty bodu tání zopakujeme měřeni a stanovíme přesnou teplotu.

· Po ukončení měřeni vypněte ohřev bodotávku, osvětlení mikroskopu a digitální teploměr.
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