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Teodria

2 COBI‘Q + 2 NH4BI' +8 NH3 -+ H202 — 2 [CO(NH3>5<HQO)]BI'3
[CO(NHg)g,(HQO)]BI‘g — [CO(NH3>5BI']BI'2 + HQO
3 [CO(NH3)5BI‘]BI‘2 +8 HN03 — 3 [CO(NH3>5BI'] (N03)2 + 2 NO +3 Bl"g +4 HQO

Trojmocny kobalt tvori velké mnozstvo jednoduchych koordina¢nych zlu¢enin, ktoré su
pomerne inertné, a preto ich mozno bez rozkladu izolovat. Pri priprave vSak treba presne
dodrzat postup, aby nevznikol iny typ komplexu.

Teoreticky obsah Co v produkte:

M, 58,933
WCo,teor — —
GOt M roduks 348,00

= 0,1693

Vypocet obsahu Co po volumetrickej titracii (Co a EDTA reaguju 1:1):

cepta VEpTa Mo

Weo =
Mpavazka

Chemikalie

CoBr2.6H20 ¢. (M = 326,83 g.mol™'), NH,Br (M = 97,94 g.mol ™),
K59,07, NH,OH.HCI
25% roztok NHjs, 30% roztok HoOs9, 45% HBr, 65% HNO3, konc. HySOy, dietyléter
0,0520 M odmerny roztok EDTA

Aparattra

magnetickd mieSacka s mieSadlom, membranova vyveva, teplovzdusné pistol, 100 ml
banka s okruhlym dnom -+ prebublavaci nastavec, 250 ml a 500 ml Erlenmayerova banka,
500 ml kadicka (vodny kiipel), 25 ml a 250 ml odmerny valec, lievik, mala frita S3, frita S1,
porcelanovéa miska, hodinové sklo, 250 ml titra¢na banka, 10 ml byreta, platinovy kelimok,
plynovy kahan

Pracovny postup

Priprava [Co(NHs)s Br[Bry (M = 383,80 g.mol™!)
Do 100 ml banky s okrithlym dnom som odvazil 4,58 g CoBry.6H20O (14 mmol) a 3,8 g
NH4Br (39 mmol). Pridal som 5 ml vody a za mieSal nad teplovzdu$nou pistolou do
rozpustenia. Pridal som 17 ml 25% NHj (0,23 mol) a po kvapkach 2,7 ml 30% H20.
(26 mmol). Na banku som nasadil prebublavaci nastavec a pomocou pripojeného vikua
prebublaval vzduchom 3 hodiny pre dokoncenie oxidacie kobaltu. Potom som za mieSania
pridal 25 ml 45% HBr, pricom sa vylucila ruzova zrazenina [Co(NHjs)5(H20)|Brs. Vysledni
zmes som vylial na hodinové sklo a 2 hodiny zohrieval nad vodnym kuapelom, pri¢om



vznikla fialova kryStalickd zrazenina [Co(NHj);Br|Bry. Zrazeninu som odsal na frite S3,
premyl 17 ml vody, 7 ml etanolu, 5 ml dietyléteru a nechal vysusit pridom vzduchu. Ziskal
som 4,05 g surového medziproduktu.

Rekrystalizacia [Co(NHs)s Br|Brs
Surovy medziprodukt som dal spolu s 100 ml vody a 5 ml 25% NHs do 250 ml Erlenma-
yerovej banky a rozpustil zahriatim na 82 °C za vzniku cervenofialového roztoku. Roztok
som prefiltroval cez skladany filter do porcelanovej misky, pridal 7 ml 45% HBr (roztok
zmenil farbu na ¢ervenii) a zohrieval 1,5 hodiny nad vodnym kipelom. Potom som vypol
ohrev a nechal krystalizovat cez noc. Vylucené fialové krystaliky som odsal na frite S3,
premyl 5 ml vody, 5 ml etanolu a 5 ml dietyléteru. Krystaliky som preniesol na hodinové
sklo a susil 2 hodiny pri laboratérnej teplote. Ziskal som 1,75 g [Co(NHj3);Br|Brs (4,56
mmol, t.j. 33 % teorie).

Priprava [Co(NH;)s Br[(NO3 )y (M = 348,00 g.mol™!)
1,50 g (3,91 mmol) medziproduktu z predchadzajiceho kroku som preniesol do Erlenmay-
erovej banky s 300 ml 0,1 M H2SO, (pripravené z 3,03 g konc. HySO,) zohriatej na 50 °C
a mieSal 3 mindty. Potom som tento roztok nechal volne prikvapkat cez fritu S1 do 16 ml
65% HNO3 (0,23 mol) miesanej v Erlenmayerovej banke. Roztok som mieSal 5 minat a
potom nechal volne krystalizovat. Vylucené fialové krystaliky som odsal na frite S3, pre-
myl 3x2 ml 50% roztoku etanolu, 5 ml etanolu, 5 ml dietyléteru a vysusil na vzduchu cez
noc. Ziskal som 1,06 g |[Co(NH3)5Br|(NOs)s (3,05 mmol, t.j. 78 % teorie).

Volumetrické stanovenie Co v produkte
Do platimového kelimka som navéazil presne asi 110 mg produktu, pridal asi 0,5 g K3S207,
prikryl hodinovym sklom a opatrne zihal vysoko nad plamenom kahana. Po rozlozeni
vzorky som bez hodinového skla zihal 5 minit do ¢erveného ziaru. Kelimok s produktom
som vhodil do 250 ml titra¢nej banky s 100 ml vody s par kvapkami HCI zohriatej takmer
k varu a oplachol aj hodinové sklo. Banku som zohrieval do rozpustenia taveniny, pridal
malé mnozstvo (okolo 50 ml) NH,OH.HCI, xylenolovi oranz a urotropin do zmeny farby
zo zltej na fialovii. Titroval som 0,0520 M odmernym roztokom EDTA do oranzového
sfarbenia.

Charakterizacia

Volumetrickd titrdcia

¢.titr. Mupavazka [g] VEDTA [ml] WcCo
1 0,1097 6,30 0,1760
2 0,1036 6,14 0,1816
3 0,1130 6,35 0,1722

Priemer: we, = 0,177 = 17,7%

IR spektrum (DRIFTS):
490.5 m (¥(Co — N)), 717.0 w (v(Co — N)), 823.6 s (p(NHs)), 862.8 s (p(NH3)), 1054.3 w,
1335.0 s (5(NO3)), 1374.2 s (1,5(NO3)), 1490.5 w, 1597.6 s (6;(NH3z)), 1767.6 w, 2402.5 m,
3203.0 s (15(NHz)), 3283.9 8 (vas(NH;))



Graf 1: UV-VIS spektrum [Co(NHj3)5Br|(NOs3),
e B
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Meranie 0,0100 M vodného roztoku produktu prebiehalo na dvojluc¢ovom spektrometri
UNICAM UV-300 v kyvete s optickou drahou 1 cm.

Zaver

Pri priprave medziproduktu bol dosiahnuty pomerne maly vytazok, pravdepodobne
¢ast zostala v mate¢nom roztoku. V d'alsom kroku uz bol dosiahnuty dobry vytazok (islo
len o zrdzanie). Stanoveny obsah kobaltu je vyssi o 0,8 % od teoretického.
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