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Uloha 3 — Elektrolyticka preparace a elektrogravimetrie

Ukol 1: Elektrolyticka p¥iprava peroxodisiranu draselného
Uvod:

Ked’ze peroxodisiran draselny je vel'mi silné oxidacné ¢inidlo, ned4 sa pripravit’ beznymi
oxidac¢no-redukénymi reakciami. S vyhodou sa vSak da pouzit’ elektrolyticka preparacia, kde nie je
problém pouzit’ o nieCo vyssie napdtie. Elektrolytom bol roztok siranu draselného v zriedenej H,SO..

Reakcia na katode: 2H"+2e¢ — H,

Reakcia na andde: 2 SO4* -2 e — S,0¢"

Teoretické mnozstvo produktu potom vypocitam takto:
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Aparatura:
Elektrolyzér s dvoma platinovymi elektrodami a teplomerom chladeny zmesou etanolu a tuhého
oxidu uhli¢itého podla obr. 57 v skriptach.

Postup prace:

Naplnil som eletrolyzér elekrolytom — nasytenym roztokom siranu draselného v 40% H,SO, a
nasadil som na neho hlavu s elektrodami. Elektrolyzér som upevnil pomocou svorky a stojanu v
Dewarovej nadobe. Do hlavu elektrolyzéra som zasunul teplomer. Pripojil som privod a odvod vzduchu
(bezpecnostné opatrenie). Zostavil som elektricky obvod — pripojil anddu a katédu na zdroj
elektrického pradu. Do Dewarovej banky som nalial etanol a pridaval tuhy CO,, tak aby teplota
elektrolytu bola v rozmedzi -7 az -5 °C. Nastavil som zdroj tak, aby dodaval konstantny prad 1,5 A
(napétie bolo pritom v rozmedzi 7,6 az 7,9 V). Po hodine elektrolyzy som odpojil zdroj a rozobral
aparataru. Elektrolyt som prefiltroval cez fritu. Produkt som premyl 25 ml etanolu a vysusil v suSicke
pri 100 °C.

Previedol som reakcie peroxodisiranu draselného a peroxidu vodika s jodidom draselnym
(okyslenom H,SO,) a siranom manganatym (+maly pridavok AgNOs ako katalyzatora).

Vysledky a zaver:
Teoreticky vytazok peroxodisiranu:
" _1,5-3600-270,32 —756
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Neziskal som ziaden peroxodisiran, coho jedinou pri¢inou méze byt zly elektrolyt (napriklad s
obsahom etanolu). Tuto rekciu som uZ totiz raz uspeSne realizoval aj pri horSich podmienkach (slabsie
chladenie) a prebiehala bez problémov.

Reaktivita K»S,0s: S jodidom draselnym reaguje pri izbovej teplote pomaly (peroxodisiran je
kineticky stabilny). Pri zvySenej teplote oxiduje manganatu sol’ na manganistan, ktory sa pri dalSom
zvySovani teploty rozklada.

Reaktivita H>O,: S jodidom draselnym reakuje okamzite, ale nereaguje s manganatou sol’ou,
kedZe nema také silné oxida¢né ti¢inky ako peroxodisiran.
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Ukol 2: Galvanické pokovovani a elektrogravimetrie
Uvod:

V prvej Casti tlohy som pomed’oval mosadznt1 sietku. Elektrolytom bol roztok siranu
mednatého s medenymi anddami a siet’ka bola pouzita ako katdéda. Mnozstvo vylucenej medi je
umerne preteCeném naboju:
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V druhej casti som stanovoval koncentraciu niklu vo vzorke, ku ktorej som pridal siran amonny
a amoniak. Ako katdodu som pouzil pomedent mosadznu sietku a anddy boli platinové. Elektrolyt bol
zésadity kvoli tplnejSiemu vyluceniu niklu (menej sa uvolnuje vodik). Nikel bol v iom pritomny v
podobe svojho modrofialového aminokomplexu.
My
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Aparatura:
Valcovitd nddobka s dvoma an6dami zavesenymi po strandch a mosadznou sietkou ako katédou
v strede podl’a obr. 83 v skriptach.

Pracovny postup:

Mosadznt sietku rozmerov 2,8 X 5 cm som ocistil ponorenim na 5 sekind do 6M kyseliny
dusi¢nej, oplachnutim destilovanou vodou a etanolom. Po usuSeni som ju zvazil. Potom som ju
pomed’oval v roztoku siranu med’natého (s anédami z medenych plieskov) s pradovou intenzitou 0,2 A
po dobu 20 mintut. Napétie sa pritom pohybovalo medzi 0,6 az 1,7 V. Sietku som oplachol destilovanou
vodou, etanolom, ususil som ju a zvazil. Elektrolyt som pripravil napipetovanim 10 ml vzorku (¢.1514)
zriedenim destilovanou vodou na objem 80 ml, pridanim 5 g pevného (NH4),SO4 a 20 ml 25%
amoniaku. Tento elektrolyt som elektrolyzoval s pouzitim dvoch platinovych andd a pomedene;j sietky
ako katody pri napéti 3,2 V (prad sa pohyboval medzi 0,3 az 0,5 A) po dobu 90 minut. O tom, ze v
roztoku uz nezostal nikel som sa presvedc¢il pomocou diacetyldioximu, ktory dava s niklom cervené
sfarbenie. Sietku som potom oplachol vodou a etanolom, vysusil som ju a zvazil.

Vysledky:
P6vodna hmotnost’ sietky: 1,7573 g
Hmotnost’ pomedenej sietky:1,8378 g
Hmotnost sietky s niklom: 1,9612 g

me,Z-F  (1,8378—1,7573)-2-96485,3
It 0,2-1200

o= M _19612—18378
N MV vona 58,692-0,01000

=64,7mol-dm™

Molova hmotnost' medi: M ., =

=0,210 mol-dm™’

Koncentracia niklu vo vzorke:

Zaver:

Na stanovenie molovej hmotnosti medi touto metodou by bol potrebny stabilnejsi zdroj pradu
ako ten, ktory som mal k dispozicii, ale aj napriek tomu je hodnota stanovena pomerne presne. Co sa
tyka kvantitativneho vylucovania kovov z roztokov, nikel na to nie je vel'mi vhodny (aj napriek
zvySeniu pH pomocou amoniaku), jeho posledné podiely z roztoku (¢i uz kyslého alebo zdsaditého) sa
vylucuju pomerne t'azko (na rozdiel od medi). Je to zrejme sposobené vysokym vylucovacim prepatim.



