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Protokol ¢.

Téma: Priprava podvojnych soli

Ulohy: Priprava siranu aménneho z aménnych véd
Priprava podvojnych soli
Priprava hexahydrdtu siranu amonno-Zeleznatého (Mohrova sol)
Priprava dodekahydrdtu siranu amdnno-Zelezitého (kamenec Zelezito-amonny)

Ciel prace:

Siran amdnny je biela krystalicka latka velmi dobre rozpustna vo vode. Pripravuje sa
neutralizaciou amoniaku s kyselinou chlorovodikovou popripade sirovou za vzniku
prislusnych soli. Reakciu pripravy mézeme napisat’

2 NH3(g) + sto4(aq) -+ (HN4)2804 (S)
Kamence pripravujeme:
1. jednoduchou kry$talizaciou zloZiek
2. redoxnymi reakciami
Kamenec Zelezito-amdnny pripravime v laboratériu oxidaciou zmesi Mohrovej soli a
FeSO, kyselinou dusi¢nou. V prvom kroku pripravime hexahydrat siranu amoénno-
zeleznatého (Mohrova sol) a nasledne kamenec Zelezito-amaonny.

Hexahydrat siranu amoénno-zeleznatého Fe(NH4).SO,. 6H,0, tzv. Mohrova sol, patri
do skupiny podvojnych soli typu schénitov. Vznikaju zmieSanim roztokov siranu
Zzeleznatého s roztokom siranu alkalického kovu, pripadne siranu aménneho v
stechiometrickom pomere. Pripravime ju na zaklade reakcie:

(NH,),S0,(aq) + FeS0, (aq) + 6H.0(]) — Fe(NH,),(S0,), 6H,0(s)
Kamenec zelezito-amonny patri do skupiny kamencov, je izomorfny s KCr(SO,),
12H,0 ¢&i KAI(SO,), 12H,0. Siran Zelezitoamonny sa méze pripravit reakciou:
FeSO, + (NH ) Fe(SO,), + H,SO, + 2HNO, — 2NH Fe(SO,), + 2NO, + 2H,0

Z uvedeného vyplyva, Ze v kryStale kamenca mozno stabilizovat i katiébny v
neobvyklych oxidacnych c¢islach. Napriklad kation Co3*, ktory nie je viazany v
komplexe, vo vodnom roztoku ihned podlieha redukcii na Co?* za uvolnenia kyslika z
vody. Pritom kamenec kobaltito-cézny je stabilny poCas niekolko hodin.

Tvorbu zmesnych kryStalov kamencov mozno uspeSne vyuzit na krystalizaciu
kamencov, ktoré krystalizuju pomaly alebo obtiazne.




Nakres aparatury:

roztok 10% H,50,

amanne vady a fenalftalein

Postup prace:

Siran amdnny pripravime destildciou amdnnych véd, pricom uvolneny amoniak budeme

zachytdvat do zriedenej kyseliny sirovej.

1.
2.

4.

Najprv si zostavime aparaturu podla Obrdzku.

Na stojan upevnime Zelezny kruh vo vhodnej vyske, ddme na riu azbestovu sietku a
banku so zdbrusom o objeme 250 ml s plochym dnom. Banka obsahuje amdnne vody
(30 ml 25 % amoniaku, 70 ml vody a niekolko kvapiek roztoku fenolftaleinu), ktoré
sme pripravili v digestore. Na varnu banku pripojime spdtny gulickovy chladic, pricom
pouZijeme vodu ako chladiace médium. Ulohou chladi¢a bude oddelovat vodné pary
od pdr amoniaku; vodné pary skondenzuju, kym pary amoniaku pomocou alonZe,
gumenej hadice a malého lievika budu prichddzat do kyseliny sirovej (25 ml zriedenej
v pomere 1:1). Tuto ddme do malej kadicky o objeme 100 ml. Lievik mad byt ponoreny
do roztoku kyseliny tesne pod hladinou. Kadicku pocas reakcie je potrebné chladit
(neutralizacné teplo), preto ju umiestnime do misky s jemne rozdrvenym fadom.
Roztopeny lad v priebehu reakcie nahradzujeme novym.

Po skontrolovani aparatury zacneme zohrievat obsah banky. V kadicke s kyselinou sa
zacne vylucovat krystalicky (NH,),SO,, najprv na povrchu lievika a potom v celom
objeme roztoku. Koniec destildcie ndm indikuje odfarbenie amdnnych véd. Vtedy
prerusime ohrev a aparaturu nechdme vychladnut. Vyluceny siran amdnny odsajeme,
premyjeme malym mnoZstvom studenej vody, aby sme vymyli zbytky kyseliny a
vysusime pri 105°C v suSiarni na hodinovom sklicku bez papiera. Nakoniec produkt
zvdZime.

Jednotlivé zloZky pripraveného siranu amonneho mézZeme dokdzat nasledovnymi
pokusmi. V 2 ml vody v skimavke rozpustime trochu produktu. Priddme roztok




chloridu alebo dusi¢nanu barnatého. V pritomnosti siranovych anidnov vznikne biely
zdkal alebo zrazenina siranu barnatého:

S0,?'(aq) + Ba**(aq) -> BaS0,(s)

Pritomnost amdnnych kationov méZeme dokdzat pomocou amoniaku, ktory sa uvolni
pbésobenim silnej zdsady na amdnne soli. Uvolheny amoniak dokdZzeme pomocou
Nesslerovho Cinidla (alkalicky roztok tetrajodoortutnanu draselného). V 2ml vody v skumavke
rozpustime trochu produktu. Priddme roztok zdsady, napr. KOH a potom Nesslerovo Cinidlo.
V pritomnosti amoniaku pozorujeme vznik oranZovohnedeho zdkalu alebo zrazeniny:

NH,*(aq) + OH(aq) - NH(g) + H,0(l)

priprava Mohrovej soli:
Vypolitame a odvdZime potrebné mnoZstvd (NH,),SO, a FeSO, . 7H,O na pripravu [0g

Mohrovej soli. Postupne ich rozpustime v kadicke v takom objeme vody, aby vznikol nasyteny
roztok produktu pri 60°C. Pri vypocte uvaZujeme aj mnoZstvo vody, ktoré vznikne v priebehu
reakcie. Roztok okyslimé niekolkymi kvapkami H,SO,, pomocou ktorej potlacime hydrolyzu.
Teply roztok prefiltrujeme a nechdme vychladnut v krystalizacnej miske. Vylucené zelené
krystaliky odsajeme, vysusime medzi filtracnymi papiermi, odvdZime a vypocitame vytaZnost.
Rozpustnost Mohrovej soli: s(50°C) = 65g Fe(NH,),(S0,).6H,0 v 100g vody

Vlastnosti

Mohrova sol tvori zelenomodré krystdliky jednoklonnej sustavy, ktoré su na vzduchu
stdle. Mohrova sol sa vyuZiva v analytickej, pretoZe Zeleznaty kation je v nej reaktivne stdly
voci oxiddcii vzdusnym kyslikom, v tuhom stave je zloZend z iénov [Fe(H,0)s/**, NH,* a SO 7.
Vo vodnom roztoku je prakticky tuplne ionizovand na svoje ionové zlozky. Pri teplote 100°C sa z
Mohrovej soli uvolriuje voda a pri 170°C amoniak.

Priprava dodekahydrdtu siranu amdnno-Zelezitého

Do Erlenmeyerovej banky vnesieme navdzku 10g jemnej prdskovej Mohrovej soli a za
zahrievania ju rozpustime v 29,32 ml 10% kyseliny sirovej . Priddme 7,088g zelenej skalice a
za varu ju rozpustime. Do roztoku ochladeného asi na 60°C priddme v jednej ddvke 2,22 ml
konc. HNO:.

Roztok zahrievame v digestore na vodnom kupeli do ukoncenia vyvoja oxidu dusika a uplnej
oxiddcii Fe?* na Fe*, Co testujeme nasledovne: tyCinkou prenesieme kvapku reakcnej zmesi do
malej skumavky alebo na hodinové sklicko a priddme k nej kvapku vodného roztoku Ks[Fe(CN)s]
ktory je citlivym Cinidlom na Fe?. Ak su pritomné nezreagované idny Fe®, vznikne modrd
zrazenina. V tom pripade do reakcnej zmesi priddme dalSiu koncentrovanu HNO; a
pokracujeme v oxiddcii. Ak uz nie su pritomné Fe?* iony, vznika pri skuske len hnedy roztok.
Pripraveny roztok nechame volne krystalizovat do nasledujuceho cvicenia. Vzniknuté krystdly
prefiltrujeme a vypocitame vytaZnost.

Namerané hodnoty:

hmotnost pripraveného (NH,) .50, = 10,980 g

hmotnost pripraveného Fe(NH,),SO,. 6H,O = 4,86 g
hmotnost pripraveného NH Fe(SO,),. 12 H,0 : m = 7,833 g




Vypocet vyslednych hodnét:
(NH,),S0,(aq) + FeS0,(aq) + 6H,0(l) — Fe(NH,)(S0,),. 6H,0(s)

__m_ _ 10g
M .v 3921394 g.mol™" .1
m((NH,),SO,)=&.v.M=3369¢g
m(FeSO,)=€.v.M=151913.0,0255=3,873 g
m(FeSO,)
M (FeSO,)
M (FeSO,.7H,0)
m((NH,),80,)=€.v.M=3369g

&

=0,0255mol

m(FeSO,.7TH,0)=

=7,088 g

m.w.+m, w,=m,. w,
m.w,
m . W =ms;. W, = m,—=————

W3
m;.w,

m,= —m;=8388g=84mlH,0 (vid poznamku)

W3

p(25%NH;)=0,9100g.cm™>  V=30cm’
m(25% NH,)=0,9100 g.cm™>.30cm’ =273 g
m(100% NH,)=273g.0,25=6,825g
om 6,825 ¢g
M.y 17,031 gmol .2
m((NH,),SO,)=&.v.M=26,467g

m(NH , Fe(SO,),)=€.v.M =0,0255mol .2.266,0159 g .mol ' =13,566 g

3

=0,2003 mol

Relativna vytazost :
10,980 g
RV ((NH,),S50,)=—>—2=0,4148=41,48%
(( 4)2 4) 26,467g s ) 0
_486g _ _
RV (Mohr. sol)—T—O,486 =48,6%
g
RV(NH4Fe(SO4)2)=%=O,5774=57,74%
D00 E poznamka
m,=m(Mohr. sol (s))
my,=m(H,0)
m,=m(Mohr. sol(aq))
M (Fe(NH ,),(SO
W= (Fe( 2),(80,),) —0,7243
M(Fe(NH4)2(SO4)2.6H20)
w,=0
65g

W3:m:0,3939

Zaver: Pripravili sme siran amdénny z amdnnych véd, ktorého vytaZnost bola 41,48%.
Pripravili sme hexahydrdt siranu amadnno Zelezitého, ktorého vytaznost bola 48,6 %. Pripravili
sme dodekahydrdt siranu amonno Zelezitého, ktrorého vytaznost bola 57,74%. K stratam
vyslednych produktov doslo hlavne pri Cistiacich a deliacich operdcidch.




