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Protokol ¢.1

Téma: Priprava oxidov a nitridov

Ulohy: Priprava hydratovaného oxidu hlinitého
Priprava nitridu hore¢natého

Ciel prace:

Hilinité soli vo vodnych roztokoch hydrolyzuju podobne ako Zelezité a mozno ich z
vodnych roztokov vyzrazat ako hydratované oxidy hlinité Al,Os . xH,0. KedZe v
prirode su hlinité soli Casto zneclistené Zelezitymi solami, je zaujimaveé poznat
spbsob ich vzajomného oddelenia. Na to mozno vyuZit amfotérne vlastnosti
hydratovaného oxidu hlinitého. Al.Os . xH:O sa vdaka svojim amfotérnym
vlastnostiam rozpusta v nadbytku hydroxidovych iénov za tvorby hydroxokomplexov
podla rovnice:

Al:O5 . xH:0(s) + 2 OH'(aq) — 2 [AI(OH) J(aq) + (x-3)H,O()

Hydratovany oxid Zelezity nema amfotérne vlastnosti, so zasadami nereaguje, Cize
sa nerozpusta v nadbytku hydroxidovych iénov, o mbézeme vyuzit na oddelenie
AI(II) a Fe(lll) soli.

Po odfiltrovani hydratovaného oxidu Zelezitétho mozno z filtratu spatnym zrazanim
pomocou latky viazucej hydroxidoveé anidny (napr. COZ2) pripravit hydratovany oxid

hlinity, ¢im sa smer horeuvedenej reakcie obrati.

Nitrid horeénaty pripravime priamou reakciou s dusikom zo vzduchu
3Mg(s) + Ng(g) - MggNg(S)

Nakres aparatury:

|




Postup prace:
priprava hydratovaného oxidu hlinitého:

1. Odmeriame asi 100 ml vopred pripraveného roztoku a vo vysSej kadi¢ke ho
zohrejeme takmer do varu. Potom pripravime vac¢sie mnozstvo horuceho, asi
10 % roztoku NaOH, ktory za staleho mieSania prilievame do horuceho
roztoku obsahujuceho hlinitd a Zelezitu sol. Spociatku pozorujeme tvorbu
objemnej, hnedasto sfarbenej zrazeniny, ktorej mnozstvo sa dalSim pridavanii
roztoku NaOH zmenSuje. Pri hodnotach pH roztoku okolo 12-13 sa prechodne
utvorena zrazenina Al,O; . xH>O Uplne rozpusti a v roztoku pozorujeme len
klkovitu tmavohnedu zrazeninu hydratovaného oxidu Zelezitého. Zmes kratko
zohrejeme takmer do varu, premieSame ju a nechan ochladit. ESte mierne
teply roztok pfrefiltrujeme cez skladany filter a gélovitu zrazeninu premyjeme
malym mnozstvom zriedeného roztoku NaOH (pH okolo 12). Odfiltrovany
hydratovany oxid Zelezity dalej nespracovavame.

2. Z cireho filtratu, obsahujuceho len rozpustné hydroxohlinitany, mozno ziskat
hydratovany oxid hlinity pomalym pridavanim roztoku siranu aménneho za
varu. Odfiltrovany roztok hydroxohlinitanov zohrejeme v kadi¢ke takmer do
varu. Potom za staleho mieSania po malych davkach prilievame asi 30 % teply
roztok siranu amonneho az do pH roztoku okolo 9. Ak pridavame naraz
vacsSie mnozstvo roztoku siranu amonneho, biela zrazenina je velmi jemna,
zZle filtrovatelnr a pomaly sa susi. Reakénu zmes potom este kratko povarime
za obCasného premieSania, aby sa z nej vypudil amoniak.

3. Vyzrazany biely produkt za tepla odfiltrujeme na Buchnerovom lieviku,
premyjeme horucou destilovanou vodou a vysuSime pri 120°C. Sucha
zrazenina sa svojim zlozenim blizi k zlozeniu hydroxidu hlinitého.

4. VysuSeny produkt zvazime, prenesieme do porcelanového téglika a zihame v
peci pri teplote asi 700°C, priblizne 30 minut. Obsah téglika po vychladnuti v
exikatore odvazime a z rozdielu hmotnosti stanovime obsah vody v
hydratovanom oxide hlinitom.

priprava nitridu horeénatého:

Nitrid horeCnaty pripravime priamou reakciou s dusikom zo vzduchu. Najprv si
pripravime potrebnu aparaturu. Na Zelezny kruh poloZime azbestovu sietku s dierkou
uprostred. Okolo dierky nasypeme cca 2g praskového horcika. Pod dierku dame
kusok papiera, aby sa nam horcik nevy-sypal na pracovny stdl. Zachyteny horcik
potom opatrne prisypeme. Takto pripraveny horCik zakryjeme kadiCkou o objeme asi
600 ml obratenou hore dnom a zdola zacneme ohrievat kahanom.

Po chvili pozorujeme zablesk, za ktorym nasleduje tlenie, pricom reakéna zmes bude
mat Cervenu farbu. PoCas zablesku Cast horCika zreagovala s kyslikom zo vzduchu:

2Mg(s) + O,(9) — 2MgO(s)

Vzniknuty MgO je biely. Pocas tlenia reagoval hor€ik s dusikom (na priebeh reakcie
je potrebna teplota cca 300°C):

3Mg(s) + N,(g) — Mg;N,(s)




Namerané hodnoty:
dbkaz oxidu hlinitého:

Pritomnost’ hlinika v produkte dokazeme pomocou skumavkovej reakcie s
alizarinom (1,2-dihydroxyantrachinon). K Al-O; . xH»O v skumavke pridame malé
mnozstvo zriedenej HCI (1:1) a niekolko kvapiek alizarinu. Potom k roztoku v
skumavke pridame roztok amoniaku tak, aby sa roztok zneutralizoval a zacal
vyluCovat ¢ ervenos farbeny chelat hlinika s alizarinom, tzv. hlinity lak, ktory
dokazuje pritomnost’ hlinika.

dékaz nitridu horeénatého:

Vzniknuty sivy nitrid v styku s vodou uvolfiuje amoniak. Vyuzijeme to na jeho
dbkaz. Produkt dame do malého porcelanového téglika, ktory zakryjeme
hodinovym sklickom. Na jeho dne je prilepeny navihéeny univerzalny pH papierik.
Potom pomocou plastickej striekacky kvapneme do téglika niekolko kvapiek vody,
aby bol produkt vlhky a rychlo prikryjeme téglik pripravenym hodinovym sklickom.
PocCas reakcie :

Mg;N,(s) + 6 H,O(l) — 3 Mg(OH),(s) + 2 NH;(g)

uvolneny amoniak sfarbi lakmusovy pH papierik na modro.

hmotnost pripraveného Al,O; . x H,O : m=2,113¢
hmotnost’ Al,Os; po zihani : m = 1,409 g
hmotnost vody v hydratovanom Al,O; . x H.O : m =0,704 g
hmotnost pripraveného nitridu horecnatého : m = 2,556 g

Vypocet vyslednych hodnét:

m(A1,0,.x H,0)=2,113g m(A41,0,)=1,409g m(H,0)=2,113—1,409=0,704 g

ALO H,0
n(a1,0,)="14203) o6 i3enmor n(i1,0)="U120) 6 03907 mo

M (4l,0;) M(H,0)
0,01382:0,03907=1:2,82
x(H,0)=2,82
m(Mg)=2g §=M=0,0274m01 m(Mg,N,)=%.v.M (Mg,N,)=2,766 g
M(Mg).v 3 2 3 2

Zaver: Pripravili sme hydratovany oxid hlinity. Stanovenim mnoZstva vody bol
urceny jeho stechiometricky vzorec: Al:Os . 2,82 H:0O. Reakciou kovového horc¢ika s
dusikom zo vzduchu sme pripravili nitrid horecnaty.




