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Priprava kyseliny dusitnej a stanovenie jej koncentracie
Priprava kyseliny trihnydrogenboritej

PRINCIP:

SCHEMA:

Kyselina dusi¢na je silna kyselina, ktora je vSak slabsia ako kyselina sirova, preto tato je schopna ju
vytlacat’ z jej soli. V laboratoriu sa pripravuje vytesiiovanim KNO3 alebo NaNC>3 pomocou
kyseliny sirovej H2SO4 a naslednou destilaciou. Reakcia prebicha v dvoch stupiioch. Pri teplote
80-90°C prebieha reakcia

KNO (s)+2H S0 (aq) — KHS0 . H S0 (aq) + HNO (aq)

Dalsim zahrievanim pri teplote 115-130°C vzniknuta podvojna sol’ d’alej pdsobi na KNO3 podla
reakcie:

KNOs(s) + KHS0,.H,S0 (ag) — 2KHS0 (s) + HNO (aq) Sumarna reakcia ma tvar:

KNO (s) + H,S0 (aq) — KHS0 (s) + HNO (aq)

Kyselina trihydrogenborita je velmi slaba jednosytna kyselina (pK_ = 9.19). Jej ionizaciu vo vode

modzeme popisat’ rovnicou:

H3B03(aq) + 2 H20(I) — [B(OH),](aq) +H,0"(aq)
Pripravime ju pdsobenim silnej kyseliny HC1 na jej sodni sol’ Na [B,05(OH),]. 8H,0. Tato je
niekedy uvadzana ako dekahydrat Na2B4O7.10H20, tento vzorec je vSak potrebné povazovat’ za

empiricky, nakol'’ko nezodpoveda jeho strukture. Reakcia pripravy je:
Na [B,0,(OH),].8H,0(ag) + 2 HCl(aq) — 4 H,BO(s) + 2 NaCl(aq) + 5 H_0(1)

Na izolaciu produktu vyuzijeme rozdielnu rozpustnost’ produktov reakcie (mensia rozpustnost’
H3BO3 oproti NaCl pri nizkych teplotach - pozri krivky rozpustnosti) a na zvySenie vytaznosti
vyuzijeme vyrazne klesajucu rozpustnost’ H;BO; s klesajicou teplotou.




POMOCKY:

POSTUP:

VYPOCTY:

chemické : Dusi¢nan draselny, KNO, Kyselina sirova, w(H,S0,) = 0,96, S M roztok NaOH
pripraveny roztok HNO, destilovana voda fenolftalein, borax, dekahydrat tetraboritanu disodného,
Na,B,07.10H,0 Kyselina chlorovodikova, w(HCI) = 0,36

technické : varna banka so zabrusom, Liebigov chladi¢, teplomer, destilacna predloha, kahan,
kadicky, byreta, titracna banka, pipeta

Priprava kyseliny dusi¢nej

. Reakciu vykoname v destilaénej aparatire . Do 250 ml varnej banky so zabrusom dame 20
g KNO3, pripadne znecisteny zabrus o€istime a potom ho jemne namazeme tukom. Banku
zachytime lapakom a umiestnime ho na pieskovy ktipel'. Na banku pripojime Liebigov
chladi¢. Ako chladiace médium pouzijeme vodu z vodovodu.

2. Oddestilovanu kyselinu budeme zachytavat’ do predlohy (suchej kuzelovej banky). Teplotu
pocas destilacie kontrolujeme s teplomerom s rozsahom aspon do 150°C.

3. Vypocitany objem kyseliny sirovej zriedenej v pomere 1:1 a v 30 % nadbytku (potrebny na
dosiahnutie dobrého vytazku) priddme po zostaveni aparatiury pomocou lievika s dlhou
stopkou. Dbame o to, aby sme kyselinou nezne¢istili zabrus. Po skontrolovani aparatury si
nasadime ochranny oblicajovy §tit, zapalime kahan a zmes pomaly zohrievame na
pieskovom kupeli.

4. Sledujeme teplotu na teplomeri. Po ukondeni destilacie alebo v pripade, ak v banke za¢na
vznikat’ hnedé plyny, ukon¢ime zahrievanie. KHSO4 vo varnej banke stuhne. Ak ho chceme
izolovat, rozpustime ho v teplej vode, prefiltrujeme a zahustime ku krystalizacii.

5. Hustotu ziskanej HNO3 uré¢ime pyknometricky. Z uréenej hustoty pomocou tabuliek uréime
jej koncentraciu v hmotnostnych percentach. Pri teplote 80-90°C vyvijajlce sa pary HNO,

su bezfarebné. Pri zvyseni teploty sa rozklada, uvolnuju sa hnedocervené pary NO2

Stanovenie koncentracie kyseliny dusiénej termometrickou a acidobazickou titraciou:

1. Byretu naplnime 5 M roztokom NaOH a titraénu banku presne 10 ml pripraveného roztoku
HNO3, 10 ml dest. vody a niekol’kymi kvapkami fenolftaleinu.

2. Roztok NaOH pridivame po 1 ml apo kazdom pridavku meriame teplotu titrovaného

roztoku. Udaje o spotrebe titraéného &inidla (roztok NaOH) ako aj zaznamenané teploty

zapisujeme.

Meranie ukon¢ime zistenim bodu ekvivalencie (farebna zmena roztoku, konstantna teplota).

4. Vypoctom stanovime koncentraciu pripravenej kyseliny dusi¢nej a porovname vysledky
merani, ktoré¢ ziskame jednotlivymi metédami.
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Priprava kyseliny trihydrogenboritej

1. Vypocitame mnozstvo boraxu potrebného na pripravu 5g H3BO3. Vypoéitané mnozstvo
rozpustime v kadicke v takom objeme teplej vody, aby vznikol nasyteny roztok H3BO3 pri
60°C. Rozpustnost’ si zistime bud’ numericky (extrapolaciou alebo interpolaciou) alebo
graficky z krivky rozpustnosti. Pri vypocéte potrebného objemu vody vezmite do uvahy aj
mnozstvo vody vznikajuce pri reakcii, mnozstvo vody, ktoré do reakcie vstupuje vo forme
krystalohydratu a v pouzitej HC1, ako aj mnozstvo vody potrebnej na udrzanie NaCl v
roztoku pri konecnej teplote krystalizacie.

2. Do tohto roztoku potom pridavame vypocitané mnozstvo 36 % HC1 za staleho mieSania.

3. Ukoncenie reakcie, to je zreagovanie celého mnozstva boéraxu, indikuje mierne kysla
reakcia roztoku na univerzalny pH papierik. V pripade potreby este pridame HC1 do vzniku
ziadanej reakcie.

4. Potom roztok ochladime a vyli¢eny bezfarebny jemne kryStalicky prasok H3BO3
odsajeme. Produkt susime pri teplote 105°C, po vysuSeni zvazime a vypocitame vytaznost.

m ( KNO, ) = 20g
__m_ _ 20g
M-v 101,103 mol.dm™>.1

m(H,S0,,)=€.M .v=0,1978.98,079.1=19.4g m(H,SO,, w=0,96)=%=20,2g

g, =0,1978 mol




ZAVER:

m__ 2020g
P 1,.8355g/cm’
m,—m,; 21,183¢g—8,140g _
P uvo, =
Yomy—m, 18,311g 8,140 g

V(H,S0,)= =1lem’  11em’+30%=14,306cm’

=1,282g.cm™

spotreba odmerneho roztoku NaOH =224 cm’
-3 3
c(NaOH).V(NaOH):Smol.dm .0,03224dm —11.2 mol.dm™>
V (HNO;) 0,01 dm
m(x%HNO,)=c.V .M =112M .0,01dm’.63,01 mol.dm >=7,057 g
m(100% HNO,, 10ml)=m,—m,=21,183 g—8,140g=13,043 g
% HNO
mx%HNO,) 70578 _ 5410541 %
m(100% HNO,, 10ml) 13,043 g

¢(HNO,)=

w(HNO,)=

m(100% HNO,)=&.M .v=0,1978.63,0128.1=12,46 ¢

m(HNO,, pripr.)=V (HNOs, pripr.).p(HNO,, pripr.)=16cm’. 1,282 g.cm >=20,512 g
m(HNO3,teoret.)=§('Ij]}7'NA043)=23,03l g
relativny vytazok : RV = I;Z ég 35? 0,89=89%
m(H,BO,)=5g g=-1 = 22 —0,0202 mol

M.v 61,833 gmol .4
m(borax)=€.v.M =0,0202mol .1.367,1 g.mol '=7,703 g

s(60°C)=15,4¢g H,BO,na 100gvody w(nas.rozt. H,BO,)= 154¢

=0,133
1154g

S8
t. H,BO =37,59
m(nas. roz 2= 0.133 g

m(H,0),,=3759¢—-5g=32,59¢
m(H,0),=&.v.M=0,0202.5.18,015=1,82 ¢
m(H,0), =0,0202.10.18,015=3,64 g
m(H,0) per=m(36 % HCl)—m (100 % HCI)=4,091—1,473=2,618 ¢
m(H,0) e +m(H,0)ype—m(H,0)=4,438 ¢
m(H,0)=32,59 g—4,438 g=28,152g , kt. je treba pridat
PV _3613g

m(H, BO,, pripr.)=3,613 g RV_W S g =0,7226=72,26 %

Hustota pripravenej kyseliny dusi¢nej bola 1,282 g.cm™ , koncentracia pripravenej kyseliny
dusi¢nej bola 11,2 M, hmotnosty zlomok pripravenej kyseliny dusi¢nej bol 54, 1 %,
relativny vytazok reakcie bol 89%.

Hmotnost’ pripravenej kyseliny trihydrogenboritej bola 3,613 g, relativny vytaZzok reakcie
bol 72,26%.




