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Uloha VLE ... alchymisticka 8 bodt; pramér 5,81; fesilo 36 studentt

Na Zemeéplose je regulérnim povolanim alchymie. Proto jsme se rozhodli, Ze byste si to méli
také zkusit. Predstavte si, ze sklddate zkousku, abyste mohli vstoupit do Cechu alchymistii.
Spolecné s brozurkou zadani série vam prisly tii zabalené vzorky kovi. Jednd se o tenké
platkové kovy — davejte si pozor, abyste je neponicili a idedlné na né primo nesahejte. Vasim
tikolem je zjistit, jaké (drahé?) kovy jsme vam zaslali. Kovy po vds nechceme zpdtky — miizete
tedy pouzivat libovolné, i destruktivni postupy, ale uzname pouze ty dostatecné védecké. Vasim
resenim tedy bude popis postupu a co nejpresnéjsi urceni kazdého vzorku s tim, zZe je nutné,
abyste uvedli u kazdého z nich jeho oznaceni, které je na jeho prebalu. Nezapominejte, Ze je
cenné i urcit, o které kovy se nejedna.
Pozndmka Pokud by se nékdo chtél stat novym resitelem a resit tuto tilohu, necht co nejdrive
napise na email alchymie@fykos.cz s tim, ze zasilku miize ocekdvat zhruba za tyden az 10 dnii.
Karel chtél rozeslat nakoupené zlato, platinu a palladium.

Posilali jsme riuzné druhy vzorkt, kazdy dostal néjaké tii ze seznamu hlinik, méd, palladium,
stifbro, platina, zlato a mosaz (slitina médi a zinku). V ndsledujicim budeme popisovat, jak
jednotlivé vzorky reagovaly nebo nereagovaly na nase pokusy.

Zihani

Pri zihani se latky zahteji na vysokou teplotu. Tim u nich muze dojit ke zméné chemického
sloZeni (napf. oxidaci), k odstranéni nezddouci pfimési, ke spéleni apod. Taky jsou v plameni
excitovany elektrony v atomech kovu, které pti prechodech zpatky na nizsi energetické hladiny
vyzaruji svétlo charakteristickych vlnovych délek. Dusledkem je v nékterych pripadech zména
barvy plamene. Pouzivali jsme plamen z propan-butanového kempového varice, ktery muze na
vzduchu dosahovat teplot az zhruba 2000 °C! Tabulka 1 uvadi pozorované reakce.

Tabulka 1: Zih4ni kovii — pozorované reakce.

kov pozorovano

hlintk velmi jasny plamen

méd zezelendni plamene
palladium  nevzplane

stribro roztavilo se

platina nevzplane

zlato roztavilo se

mosaz obcasné zezelenani plamene

Vysledek dopadl podle o¢ekdvani — hlinik a méd (i v mosazi) vypadaly tak, jak mély; zbytek,
kromé roztaveni, viceméné nereagoval. Pro zajimavost — hlinik se pouzivd v prskavkach, kdy
béhem hofeni mimo jiné vznikaji oxid hlinity a oxid zZelezity, které se staraji o typicky vzhled
prskavky.

'http://www.engineeringtoolbox.com/flame-temperatures-gases-d_422.html
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Leptani

Dalsi cestou, jak rozlisit kovy a slitiny, je studium jejich chovani v kyselém a zasaditém prostiedi.
Kovy si nejdiive rozdélime podle barev.

Jediny oranzovy kov, co méme, je méd. Tu lze dal prokazat kapnutim zfedéné kyseliny
dusi¢né (v poméru 1 : 1), povrch by se mél zbarvit modfe (jde o typickou barvu médnatych
iont1).

Dalsi skupinou jsou zluté vzorky, to mize byt zlato nebo slitiny médi, tedy mosaz (méd se
zinkem) nebo bronz (méd s cinem). Vyzkousime reakci s HNO,. Zlato by s ni nemélo reagovat;
déle ho miizeme dokazat nanesenim pér kapek lu¢avky kralovské? na povrch — zlato by se mélo
rozpustit a roztok zabarvit zluté. Pro rozliseni mosazi a bronzu je vhodné udélat test na zinek
a cin. Pokud je pritomen zinek, po kratkém pusobeni kapky koncentrované HCIl a dvou kapek
10% roztoku sulfidu sodného by se mélo objevit bilé zabarveni ZnS. Pokud je pfitomen cin,
stejnym postupem bychom méli dostat zlutohnédé zabarveni SnS.

Vétsina ostatnich kovi je Sedd. Rychle vylou¢ime alkalické kovy a kovy alkalickych zemin,
které by bud nevydrzely tak dlouho jen tak na vzduchu, nebo by reagovaly s vodou, nebo by
byly alespon jasné poznat v plameni. Také jsme vam neposilali Zddné radioaktivni prvky. Pfi
hratkach s magnetem lze pfijit na to, ze vzorky jsou nemagnetické, a tedy vyloucit zelezo, nikl,
chrom.

Neuslechtilé kovy by mély z vody vytésnovat vodik — z nasich vzorku by tedy hlinik mél po
ponoreni do vody uvolnovat bublinky plynu, avsak pouze za zvysSené teploty a za predpokladu,
Ze zvétsime reakéni povrch kovu (napf. nadrcenim). Za pokojové teploty nebude reakce probi-
hat, pricemz k nereaktivité vyznamné prispiva samovolné pasivace kovu na vzduchu, tj. pokryti
vrstvickou oxidu hlinitého. Mizeme vyzkouset, zda neuslechtilé kovy reaguji s raznymi kyseli-
nami nebo zasadami, podle vysledk si vytipovat, o jakou latku by se mohlo jednat, a nasledné
si svij tip oveérit.

NaOH vétsinu uslechtilych kovi nerozpousti. Z nasich kovl je jediny neuslechtily hlinik,
ktery se jako jediny v NaOH rozpusti. Mame-li hlinik v roztoku, lze jej dokazat takto: priddme
1% roztok alizarinu® a p¥iddvAme amoniak, dokud vzorek nezfialovi. Poté pridivame kyselinou
octovou, dokud vzorek nezméni barvu — je-li pfitomen hlinik, méla by byt ¢ervend, jinak zluta.
Duvodem je, Ze volny alizarin je v kyselém prostiedi zluty, ale v pfitomnosti hliniku s nim tvori
Cerveny komplex.

S koncentrovanou kyselinou dusi¢nou z nasich prvku reaguje pouze stribro. To 1ze dal do-
kézat tak, Ze na povrch naneseme dvé kapky zfedéné HNO, (v poméru 1 : 1), nechdme krétce
pusobit a prilozime filtracni papir, na ktery kdpneme nékolik kapek 10% dichromanu draselného.
Meélo by se objevit ¢ervenohnédé zabarveni, zptisobené srazeninou dichromanu stiibrného.

Palladium i platina jsou v Beketovové fadé kovd az na konci. Nelze je rozpustit v HNO;,
ani v H,S50,, rozpoustéji se ale v lucavce krdlovské. Palladium reaguje s koncentrovanou HCl
za vzniku komplexu zlutozelené barvy.

Béhem nasich experimentiu jsme neméli dostatek chemikalii na to, abychom ovérili vSechny
vyse uvedené postupy, uvaddime tedy jen reakce s NaOH a HNO,. Pro dalsi posuzovani jsme
pouzivali jiné metody.

Nejprve jsme vsechny kovy vlozili do NaOH. Pouze hlinik se rozpustil, ostatni kovy nerea-
govaly.

2Smés koncentrované HNO, a HCI v objemovém poméru 1 : 3.
31,2-dihydroxyantrachinon, hojné rozsifené cervené organické barvivo.
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Daéle jsme pouzili HNO,. Mosaz se nejprve zbarvila na hnédo a poté se rozpustila, coz
ukazuje pritomnost médi. Jediné kovy se zlatou barvou s médi jsou mosaz a bronz. Zinek by
mél byt v leptdn v HNO, a také byl, mosaz tedy reagovala, jak méla. Z dalsich st¥ibrnych
vzorki s HNO, reagovalo pouze stiibro.

Vidime, Ze vétsina kovi reagovala dle ocekdvani. Nereaktivnost hliniku s kyselinou vysvét-
lujeme vrstvou oxidu na povrchu.

Meéreni teploty tani

Bod téni je pro kazdy kov charakteristicky a povede-li se ndm jej urcit, ziskdme cennou infor-
maci.

Vytvorime si picku z kanthalového dratu, ktery zhavime. Porovnavame jeho barvu s barvou
vldkna zérovky, do kterého poustime zndmy proud a je na zndmém napéti (povazujeme-li je
za Cernd télesa, maji pfi stejné teploté stejnou barvu). Muzeme tedy spocitat odpor. Zméfime
odpor Ry za pokojové teploty Tp. Do klicky vlozime kov a zhavime, dokud nezacne tat. V tom
okamziku si zaznamename odpor R. V pozadovaném rozmezi teplot roste odpor wolframu
linedrné s teplotou, proto zndme-li teplotni odporovy koeficient o wolframu, mtuzeme urcit
teplotu tédni T; z rovnice R = Ro[l + a(Tt — Tp)]. Pokud zndme teplotni zdvislost odporu drétu
picky, mizeme primo mérit napéti a proud prochézejici pickou a z nich pocitat odpor a teplotu.

K tomuto méfeni nemizeme vic Fict, protoze jsme jej z ¢asovych duvodiu neprovedli.

SEM, EDX

Nejsofistikovanéjsim zpiisobem bylo pouziti SEMu (scanning electron microscope) od firmy
TESCAN, typu Mira I LMH, a detektoru EDX (energy-dispersive X-ray spectroscopy) typu
Bruker AXS. Nejprve si osvétlime, co tyto zkratky znamenaji.

SEM je skenovaci elektronovy mikroskop. Jeho schéma je na obr. 1. Celé zarizeni je umisteé-
no v hlubokém vakuu, které zajistuje, aby se kromé mérenych elektrontui nedostaly do detektoru
i néjaké necistoty z atmosféry. Na rozdil od optického mikroskopu, ktery pouziva k prohlizeni
vzorku viditelné svétlo, tento pouziva elektronovy svazek. Elektrony jsou emitovany horkou
katodou, na kterou je privedeno vysoké napéti (to urychluje elektrony pry¢ od katody a bra-
ni jejich zpétnému absorbovédni). Tyto elektrony, kterym fikdme primdrni, jsou ddle pomoci
elektromagnetickych ¢ocek fokusovany na vzorek. Pomoci rastrovacich civek je mozno svazkem
pohybovat po vzorku, tedy skenovat ho (odtud nézev). Kolem vzorku jsou umistény ruzné
detektory a kamery, abychom mohli ziskané informace zaznamenat.

Pri dopadu primérnich elektroni na vzorek dochézi ke slozité interakci, pri niz se emituje
fada rlznych zareni a castic, pricemz kazdé z nich m4 jinou fyzikélni podstatu a pivod. Elek-
trony, které se od vzorku pruzné odrazi, nazyvame zpétné odrazené. Nepatrnd Cast se odrazi
nepruzné — elektron pronikne k vnitinim slupkdm atomu a vyrazi z nich sekundarni elektron.
Na uvolnéné misto seskoci elektron z vyssich slupek za soucasné emise dalsiho, tzv. Augerova
elektronu.

Pri interakci vzniké také rentgenové zareni, které se skldda ze dvou slozek. Prvni, tzv. brz-
dné zareni, ma charakter spojitého spektra a vznikd v dusledku toho, ze dopadajici elektrony
jsou brzdény elektromagnetickym polem ve vzorku. Vzorek tedy musi byt alespon trochu vodivy
a plni funkci anody. Druhé ¢ést, tzv. charakteristické zareni, vznikd, pokud je pfi obsazovani

v

uvolnénych vnitinich slupek atomu elektrony z vyssich slupek vyzaren foton. V rentgenovém
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Obr. 1: Schéma skenovaciho elektronového mikroskopu. Zdroj: Studijni text k praktikim MFF
k tloze (A24) Vyuziti rentgenové ED analyzy v materidlovém vyzkumu,
http://physics.mff.cuni.cz/vyuka/zfp/zadani/424.

spektru se tyto preskoky projevi jako ostré piky. Poloha téchto piki je pro kazdy prvek typic-
kéa a lze podle ni urcit, o jaky materidl, pripadné materidly, se jedna. Navic je mozné podle
intenzity piku urcit, jaké mnozstvi daného prvku vzorek obsahuje; nam ale bude stacit kvalita-
tivni analyza, tj. bude nés zajimat pouze poloha pika. Dalsim pridavkem rentgenového zatfeni
je fluorescence, kterd nastdava pti absorpci primérniho rentgenového zareni. To zptsobi preskok
néjakého elektronu do vyssi energetické hladiny, ktery je pfi zpétném preskoku provazen opét
rentgenovym zarenim.

K detekci rentgenového zafeni budeme pouzivat EDX, energiové disperzni X-ray detektor.
Kdyz na takovy detektor, ktery je obvykle z dopovaného kiemiku, tedy z polovodice, dopadne
foton, absorbuje se a vytvori se par elektron-dira. Na krystal je aplikovdno vysoké napéti, které
usmeérni pohyb elektront a dér k opacnym elektrodam a vznikne napétovy pulz, ktery je zazna-
menédn. Vyhodou EDX detektoru je schopnost nacitat kontinudlné celé spektrum energii a velké
citlivost. Detektor pouzity v této tloze disponuje softwarem Esprit pro analyzu dat, ktery ma
jiz zabudovanou databézi charakteristickych spekter ruznych prvki, s kterou naméfend spektra
porovnava. Rovnou nam tedy fekne, o ktery prvek se jednd, a my jsme témér bez prace.

Méfeni na mosazi potvrdilo pfitomnost médi a zinku ve vzorku. Obrazky z mikroskopu jsou
na obr. 2.

Zavér
Tato uloha nebyla jednoduché. Provedeni ztézovala mald hmotnost a tloustka vzorku. Vy-
sledky chemickych reakci nemusely odpovidat oéekdvani kvili prevaze povrchovych vlastnosti,
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Obr. 2: Obrazky mosazi ze SEMu. Vlevo ¢ernobily obrazek vzorku, vpravo barevné odlisené
dva nejvice zastoupené prvky: Cu, Zn.

vytvorené vrstvé oxidu ¢i nanesenym necistotam. Nékteré si také zadaly delsi ¢as. Presto vSak
s pomoci vizudlntho pozorovani a nékolika dalSich experimentt slo kovy urcit, nebo alespon
tici, které by to mohly byt.

Komentare k doslym feSenim

Vétsina z vas se poprala s tlohou viceméné uspésné. Objevila se fada zpusobu Feseni, od vnéj-
stho pozorovani, pres nejriuznéjsi chemické metody az po vyuziti spektrografu. Urceni nebylo
jednoduché — tlohu ztézovala forma kovi; u takto tenkych vzorka mohly pfi pusobeni che-
mikalii prevladnout povrchové vlastnosti, mohly se objevit necistoty. Ocekavané reakce také
mohly probéhnout za delsi dobu, mohlo tedy byt t¥eba trpélivosti. Ulohu jsme hodnotili mirng,
hlavnimi kritérii byla tplnost, prehlednost, spravnost zpracovani.

Mezi ¢asté chyby patfilo méfeni odporu prostym pripojenim multimetru a naslednym podci-
tanim rezistivity podle vzorecku pro drat. Ten pro takovéto tenké vzorky nefunguje; pro plosné
vzorky se hodi pouzit tfeba tzv. ¢tyrfbodovd metoda. Nékteri resitelé se také podivovali nad tim,
ze vzorek plave na vodé — to je proto, ze je tak tenky a lehky, ze ho na hladiné udrzi povrchové
napéti. Je také mozné, ze se pod nim vytvorily /zistaly bublinky, které tla¢ily vzorek vzhiru.

Dominika Kalasovd Lukds Timko Lukds Ledvina
dominika@fykos.cz lukast@fykos.cz lukasl@fykos.cz
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