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Protokol ¢.

Téma: Priprava halogenidov v nevodnom prostredi

Ulohy: Priprava bezvodého bromidu mednatého
Priprava a viastnosti jodidu cinicitého

Ciel prace:

Bezvody bromid mednaty pripravime reakciou siranu mednatého s bromidom mednatym a
jeho ndslednou extrakciou do etanolu. K reakcii dochddza uz v tuhom stave pri rozotierani,
oboch reaktantov v trecej miske, ¢o vizudlne pozorujeme ako stmavnutie rozotieranej zmesi:

CuSO,.5H,0(s) + 2 KBr(s) - CuBr,(s) + K,SO, (s) + 5 H,0(l)

Jodid cini¢ity mozZno pripravit reakciou cinu s jodom vchloroforme alebo inom vhodnom
nepoldrnom rozpustadle ako je cyklohexdn, chlorid uhlicity a pod.

Sn(s)+ 21, (aqg) > Snl, (aq)
Krystdliky chloridu cinicitého moZno potom z tychto roztokov ziskat krysStalizdciou.

Ndakres aparatury:
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Postup prace:
priprava bezvodého bromidu medhatého:

1.

2.

Pri priprave vychddzame z 2 g CuSO,5H,0, ktoru rozotirame s vypocitanym

mnozstvom KBr. Rozotrenu zmes prenesieme do patrony (vlozky) Soxhletovho
extrakcného pristroja. Tento pozostdva z gulatej varnej banky o objeme 250 ml,
samotnej extrakcnej Casti a spédtného chladi¢a. Extrakcné cinidlo (200 ml etanolu)
ddme do varnej banky.

Alkohol zohrievame pomocou topného hniezda. Pozor ! Sprdvnost zapojenia
aparatury a topného hniezda si ddme skontrolovat vyucujucim. Pary alkoholu
kondenzuju v chladici (chladenie pomocou tecucej vody), odkial etanol stecie do
strednej Casti aparatury, v ktorej sa nachddza rozotretd zmes. Bromid mednaty zo
zmesi sa v etanole rozpusta a sfarbuje ho do hneda, kym bezfarebny siran draselny
zostdva na dne nerozpusteny. Ak objem etanolu prekro¢i objem patrony pomocou
systému trubiciek vplyvom gravitdcie pretecie do varnej banky spolu s rozpustenym
produktom. Tento extrakény postup viackrat zopakujeme, aby sme z tuhej zmesi
vyextrahovali vsetok bromid mednaty. Po ukonceni extrakcie vypneme ohrev a po
ochladeni aparatury roztok bromidu mednatého zahustima na rotacnom vdkuovom
odparovdku (RVO).

RVO je pristroj, v ktorom sa dosahuje destildcia rozpustadla za zniZzeného tlaku, ktory
si vytvorime pomocou vodnej vyvevy. Pri prdci s RVO sa pouZiva Stit pre pripad vzniku
impldzie! RVO pozostdva z gulatej varnej banky, v ktorej sa nachddza roztok urceny
na zahustenie. Banka sa ohrieva pomocou vodného kupela a sucasne sa otdca
(pomocou elektromotora), aby sa zamedzilo vzniku utajeného varu. Druhd cast
pristroja pozostdva prakticky z chladi¢a (chladiace médium je voda), v ktorom
kondenzuju pary rozpustadla. Tieto stekaju do zbernej ndadoby - gulatej banky. Na
chladici je trubica s kohutikom, ktorym sa aparatura pripdja alebo odpdja od zdroja
zniZzeného tlaku.

Po odpareni prebytocného rozpustadla ziskany koncentrovany roztok prefiltrujeme,
aby sme odstrdnili pripadné necistoty, ddme do porceldnovej misky a odparime do
sucha. Bezvody bromid mednaty vo forme tmavohnedého aZ cierneho prdsku
odvdzime a vypocitame vytaznost.

Priprava a vlastnosti jodidu cinicitého :

1.

2.

3g cinu postrihaného na malé kusky a 10g jodu umiestnime v 100 ml varnej banke s
gulatym dnom, na ktoru pripojime spdtny chladic.

Pridame 50 ml chloroformu cez vrchny otvor chladica. Banku s chladicom umiestnime
na Zelezny kruh s azbestovou sietkou a opatrne zahrievame slabym plameriom
plynového kahana. Reakcia je skoncend ak roztok md oranZové sfarbenie a
skondenzované rozpustadlo zo spdtného chladi¢a je bezfarebné (neosahuje
rozpusteny jod). Ldatkou urcujucou mnoZstvo produktu je pri tejto priprave jod
zreaguje uplne a v sustave ostdva nezreagovamy cin. Horuci roztok jodidu cinicitého
prefiltrujeme cez skladany filter do suchej vysokej kadicky a roztok ochladime
(zmesou vody s ladom). Viykrystalizovany Snl, odsajeme na Buchnerovom lieviku a
vysusime medzi filtraCnymi papiermi. Odfiltrovany nezreagovany cin premyjeme
teplou vodou, vysuSime medzi filtracnymi papiermi, odvdZime a vrdtime spdt do
prachovnice.




3. O (Cistote pripraveného Snl;sa presvedéime stanovenim teploty topenia.
Nezreagovany cin premyjeme teplou vodou, vysusime filtraénym papierom a vrdtime
do zdsobnej flase.

Plameriové skusky chloridov kovov a kovov alkalickych zemin

Malé mnoZstvo Iatky naberieme na platinovy drétik a urobime skusku na farbenie plameria. Na
tuto skusku su najvhodnejsie chloridy kovov, ktoré lahko prchaju. Preto drétik najprv ponorime
do kyseliny chlorovodikovej, potom este vlhky do skumanej latky, aby sa rozloZiteIné zluceniny
aspon Ciastocne zmenili na chloridy. Nakoniec drétik s Iatkou ponorime do dolnej povrchovej
Casti plameria.

Namerané hodnoty:
hmotnost pripraveného Snl, : m = 5,655¢g
hmotnost pripraveného CuBr: m = 0,808g

vysledky plameriovych skusok:

Sr** = ervend

Ca** = tehlovooranZovd

K* = ruZovofialova

Ba** = svetlozelend

Li* = karminovd cervend

Na* = Zlta

Cu* = zelend
teplota topenia tuhého Snl, : t=146°C
hmotnost pripraveného CuBr, : m = 0,808 g
hmotnost pripraveného Snl, : m = 6,655 g

Vypocet vyslednych hodn6t:
(CuSO, 5H.0)=2g g= " CUS0SH0) o0 0
PSY TR YI= 28 ST Cus0, 5H,0) .y o
m(KBr)=%.v.M =1,906g, potr. na pripravu.

m(CuBr,)=€.v.M=1,786 g

m(Snl,)=,.v.M=11,7127¢

=0,0197 mo!

Relativna vytaznost :

0,808 ¢

RV (CuBr,)=2208 0 4504 =45 24 %

(CuBr)=T 786~ e
6,655 g

RV (Snl )=22228 —0 5675=56,75°

(Snl)= 1 7276~ % 15%

Zaver: Pripravili sme bezvody bromid mednaty. Jeho vytaZnost bola 45,24%. Pripravili sme
bezvody jodid cinicity. Jeho vytaznost bola 56,75%. K stratam vyslednych produktov doslo
hlavne pri Cistiacich a deliacich operdcidch.




