4.
Príprava chloridu sodného neutralizáciou a následnou kryštalizáciou
Kryštalizácia je vylučovanie tuhej látky z roztoku alebo taveniny v podobe kryštálov. Je jednou z metód, ktorou sa pri anorganických syntézach z roztokov získavajú tuhé produkty. Kryštalizácia z roztoku nastáva vtedy, keď sa zmenenými podmienkami experimentu dosiahne stav presýtenia v roztoku. Možno to dosiahnuť:

a) zmenou teploty roztoku

b) odparením rozpúšťadla bez zmeny teploty roztoku (izotermické odparovanie)

c) pridaním iného rozpúšťadla

Pri kryštalizácii v dôsledku zmeny teploty roztoku sa zvyčajne postupuje tak, že sa pripraví nasýtený roztok istej látky pri vyššej teplote a roztok sa ochladí na nižšiu teplotu. Keďže väčšina anorganických látok má pri nižšej teplote menšiu rozpustnosť, časť rozpustenej látky sa vylúči vo forme kryštálov, ktoré sa nachádzajú v nasýtenom roztoku danej látky pri nižšej teplote.

Izotermické odparovanie rozpúšťadla sa používa najmä pri látkach, ktoré sú pri vyšších teplotách nestále, alebo ich rozpustnosť v závislosti od teploty sa mení len veľmi málo. Roztok sa po prefiltrovaní naleje do kryštalizačnej misky a nechá sa voľne odparovať na vzduchu pri laboratórnej alebo inej konštantnej teplote.

Pri kryštalizácii spôsobenej pridaním iného rozpúšťadla sa využíva poznatok, že rozpustnosť určitej látky je v rôznych rozpúšťadlách odlišná. Ak sa teda pridá do roztoku také rozpúšťadlo, ktoré sa mieša s rozpúšťadlom v roztoku a v ktorom je rozpustnosť istej látky menšia, vylúčia sa menšie alebo väčšie kryštáliky látky podľa toho, či sa rozpúšťadlo pridá do roztoku naraz za súčasného miešania, alebo postupne bez miešania, pričom sa vytvorí dvojvrstva (roztok – pridané rozpúšťadlo). Tento spôsob kryštalizácie sa používa najmä v organickej chémii, no uplatňuje sa aj pri syntéze anorganických látok.

Na veľkosť kryštálov vplýva spôsob a rýchlosť kryštalizácie. Ak sa nechá kryštalizačný roztok v pokoji, vzniká v ňom menej kryštalizačných centier, a teda aj menej, ale väčších kryštálov. Opakom je rušená kryštalizácia, keď sa kryštalizačný roztok počas chladnutia mieša. Získa sa tým jemne kryštalická látka. Rýchlosť  rastu kryštálov je ovplyvnená predovšetkým teplotným rozdielom, pri ktorom sa kryštalizácia uskutočňuje. Pri väčšom teplotnom rozdiele látka vykryštalizuje rýchlejšie v podobe väčšieho podielu drobných kryštálov.

Niekedy sa stane, že z roztoku hoci je presýtený, sa dlhší čas nevylučujú kryštály. Kryštalizácia sa urýchli tzv. naočkovaním roztoku, t. j. pridaním niekoľkých malých kryštálov danej látky. Kryštalizáciu možno urýchliť aj trením steny kryštalizačnej misky a miešaním roztoku tyčinkou. 

Neutralizácia je jedným zo základných typov chemických reakcií. Dochádza pri nej ku reakcii kyseliny, t. j. látky, ktorá je schopná uvoľňovať vodíkové katióny H+ so zásadou, t. j. látkou chemicky opačného charakteru, ktorá je schopná odštepovať anióny (OH)-, za vzniku spoločnej zlúčeniny – soli a vody. Napr.:

NaOH + HCl ↔ NaCl + H2O

Keďže hydroxid sodný a kyselina chlorovodíková sú vo vodnom roztoku úplne disociované, reagujú vlastne ich ióny:

Na+ + OH- + H+ + Cl- ↔ H2O + Na+ + Cl-
Ak na obidvoch stranách vynecháme ióny, ktoré by nereagovali, vynikne podstata neutralizácie:

H+ + (OH)- ↔ H2O

V uvedenej rovnici ide o dve protichodne prebiehajúce reakcie  to o samotnú neutralizáciu (→) a o nepatrnú disociáciu reakciou vzniknutých molekúl (←) späť na východiskové látky. Sústava v rovnovážnom stave bude teda obsahovať popri nedisociovaných molekulách vody aj vodíkové ióny H+, hydroxidové ióny OH-. Keďže výsledkom bude neutrálny stav možno ľahko vyvodiť záver, že koncentrácia iónov H+ a koncentrácia iónov (OH)- bude rovnaká:
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Pri realizácii neutralizácie dosiahneme neutrálny charakter výsledného roztoku pri zmiešaní ekvivalentných látkových množstiev kyseliny a zásady 

Chlorid sodný (kuchynská soľ), kryštalizuje v kubickej sústave. Často je znečistený chloridom horečnatým, ktorý spôsobuje jeho hygroskopickosť. Z nasýteného roztoku pri teplote vyššej ako 0°C kryštalizuje ako bezvodá látka. Vo vode sa dobre rozpúšťa, pričom jeho rozpustnosť sa s teplotou mení len veľmi málo. Vodný roztok reaguje neutrálne.

Zadanie:

1. Vypočítajte hmotnosť NaOH (g) a objem 36% HCl (ml), potrebné na prípravu 5g NaCl (hustota 36% HCl je 1,18 g. cm-3). 
2. Neutralizačnou reakciou uskutočnenou s vypočítanými množstvami kyseliny a hydroxidu a následnou kryštalizáciou z roztoku pripravte NaCl. Vypočítajte výťažok kryštalizácie v percentách.
Pomôcky a chemikálie:

Kadička (100 cm3) – 2 ks, odmerný valec (100 cm3), tyčinka, roztok fenolftaleínu, porcelánová odparovacia miska, vodný kúpeľ, odsávací lievik napojený na vodnú vývevu, potreby pre filtráciu.
Kyselina chlorovodíková (36%, ρ = 1,18 g. cm-3), hydroxid sodný, fenolftaleín, destilovaná voda.
Pracovný postup:

1. Do kadičky nalejeme dvojnásobok vypočítaného objemu HCl (k dispozícii je už zriedená kyselina v pomere 1:1). Pridáme cca 2 kvapky fenolftaleínu

2. K vypočítanej hmotnosti NaOH pripočítame cca 0.5 g , navážime a vsypeme do druhej kadičky. Potom prilejeme 10ml destilovanej vody a miešame sklenenou tyčinkou, kým sa NaOH úplne nerozpustí 

3. Vykonáme neutralizačnú reakciu: Roztok hydroxidu pomaly po tyčinke prilievame ku kyseline. Ku koncu reakcie pridávame roztok NaOH po kvapkách. V momente spotrebovania všetkej kyseliny na reakciu s hydroxidom sa zmení farba roztoku z čírej na fialovú (fenolftaleín je v kyslom prostredí číry, v zásaditom fialový), čo signalizuje ukončenie neutralizácie (malo by nám ostať malé množstvo nespotrebovaného roztoku NaOH, keďže sme ho navážili o cca 0,5g viac). Zmiešavanie robíme v digestore so zapnutou ventiláciou!
4. Roztok prelejeme do odparovacej misky a odparujeme na vopred vyhriatom vodnom kúpeli. Odparovaním postupne zahusťujeme a vznikajúcu kryštalizačnú blanu rozrušujeme tyčinkou, aby sa zahusťovanie roztoku urýchlilo

5. Vylúčené kryštáliky NaCl odsajeme na odsávacom lieviku, vysušíme v sušiarni pri 105 °C, odvážime ich a výťažok vyjadríme v percentách:
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ms – skutočná hmotnosť NaCl získaná kryštalizáciou (po vysušení), mt – teoretická, vypočítaná hmotnosť NaCl, r – výťažok kryštalizácie
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