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Ukol 1: Priprava hexatiokyanatochromitanu draselného
Uvod:
Rovnica prebiehanej reakcie: KCr(S04), + 6 KSCN — K;5[Cr(SCN)s] + 2 K,SO4

Reakcia prebiehala v prostredi etanolu, v ktorom bol vysledny produkt dobre rozpustny, ¢o
umoznilo jeho oddelenie od v etanole nerozpustného siranu draselného. Po odpareni etanolu sa
produkt vylucil triturdciou s dietyléterom, ¢im sa zaroven zbavil zvySku nezreagovanych reaktantov.

Mnozstvo tiokyanatanu draselného potrebné na reakciu som vypocital podl'a vzorca:

MKSCN

Mysen=06 "Mycrso,),” M
KCr(S0,),

Aparatura:

Na reakciu som pouzil beznu aparatiru na refluxovanie na vodnom kupeli s 25 ml reakénou
bankou s okrahlym dnom. Nékres je na obr.1 v zadani Glohy.

Nasledna filtracia prebiehala za zniZzeného tlaku, pricom bola puzit4 frita, filtracny nastavec
a 50 ml banka s okruhlym dnom (nékres na obr. 3 v zadani).

Na odparovanie rozpustadla som pouzil vakuovi odparku s redukénym nastavcom na hrdlo
banky podla obr. 4 v zadani.

Odsatie produktu prebiehalo na aparature s fritou a odsavaciou bankou podl'a obr.3

Postup prace:

Do 25 ml banky som navazil 1,02 g kamenca chromito-draselného a 1,25 g rodanidu
draselného (o je mierny prebytok oproti teoretickému mnozstvu vypocitanému podla vyssie
uvedeného vzorca). Prebytok rodanidu som pouzil kvoli dokonalejSej premene chromitej soli na
komplex. Pridal som 10 ml etanolu, varny kamienok a refluxoval som jednu hodinu. Zmes bola
sfarbena pocas celého priebehu reakcie tmavofialovo a pozoroval som vylu€ovanie bielej latky —
siranu draselného. Napriek vloZzenému varnému kamienku zmes dvakrat vykypela do spatného
chladica, ¢o bolo pravdepodobne zapric¢inené na dne usadenym siranom draselnym. Usadené zbytky
produktu na stendch chladi¢a sa vSak postupne splachli kondenzujicim etanolom spit’ do reakénej
zmesi. Po ochladenti a filtracii som filtrat odparoval v 50 ml banke s okrithlym dnom na vakuove;j
odparke a na konci som pozoroval vznik krystalov zmieSanych s tmavou kvapalinou, ktora sa d’alej
neodparovala. Nasledna trituracia odstranila kvapalnu fazu a ostala tmavomodré kryStalicka latka -
hexatiokyanatochromitan draselny. Na triturdciu som pouzil 3 davky dietyléteru po 10 ml.
Primiesany dietyléter sa sfarbil sivozeleno, d’alSie davky potom boli bezfarebné, mierne zakalené.
Produkt som odsal na frite a odvazil na hodinovom sklicku.

Vytazok:
Vypocet teoretického vytazku:
m — . MK3Cr(SCN)5] —1.02. 517,79 _
K,Cr(SCN),] KCr(s0,), " g r corson, ) 499,39
Prakticky vytazok bol:
M= My, dinové sklo s produktom — 7P hodinové sklo — 37,09 g— 36,17 g= 0592 g
V percentach:

1,06 g

0,92 ¢

=87 ¢
106g 17

Zaver: Priprava komplexu prebehla podl'a o¢akavania, mierne nizsi vyt'azok mohol byt spdsobeny
spominanym vykypenim cCasti reak¢nej zmesi do chladica.
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Qkol 2. Priprava chloridu tris-(etyléndiamin)-chromitého
Uvod:
Rovnica prebiehanej reakcie: CrCl; + 3 en — [Cr(en)s]Cl;

Reakcia prebiehala v prostredi metanolu, v ktorom boli reaktanty rozpustné, ale produkt nie,
¢o umoznilo jeho jednoducht separaciu na frite. K reakénej zmesi som pridal kusky hlinika, ktoré
zrejme katalyzovali reakciu a zabranovali oxidacii etyléndiaminu. Produkt som potom premyval na
frite etanolom a dietyléterom, ¢o je bezny postup na rychle premytie a vysusenie produktu, kedy
treba postupne volit’ rozpustadla tak, aby kazdé dve za sebou nasledujtice boli navzajom miesatelné
(samozrejme bez toho aby rozpustali produkt) a posledné 'ahko prchavé.

Aparatura:

Na reakciu som pouzil beznl aparatiru na refluxovanie na vodnom kupeli s 25 ml reakénou
bankou s okrahlym dnom. Nakres je na obr.1 v zadani Glohy.

Odsatie produktu prebiehalo za znizeného tlaku na aparatire pozostavajuce;j z frity a
odsavacej banky podl'a obr.3.

Postup prace:

Do 25 ml banky som navazil 1,01 g hexahydratu chloridu chromitého. Pridal som 3 ml
metanolu, odmastené kiisky hlinika, varny kamienok a refluxoval som jednu hodinu. Dalsi reaktant
— 3 ml etyléndiamin som pridal pomocou injek¢nej striekacky v okamihu, ked’ reakéna zmes zacala
vriet. Zmes bola sfarbena fialovo. Tuhy produkt sa vylucil nielen v objeme roztoku, ale aj na
stenach banky nad roztokom, kde nasledne vyschol. Tomu sa uz ale nedalo zabranit’, a ani rozoberat’
aparataru v tomto okamihu nebolo mozné. Po ochladeni a filtracii (kedy som oddelil zIty produkt od
fialovej reak¢nej zmesi) som produkt premyval na frite 10% etyléndiaminom v metanole, kym
odtekajuci premyvaci roztok nebol bezfarebny. Produkt som vysusil premytim etanolom a
dietyléterom, vybral som pinzetou hlinik a odvazil na hodinovom sklicku.

Vytazok:
Vypocet teoretického vytazku (etyléndiamin bol v zna¢nom prebytku):
M 338,69
[Cr(en), ICL, )
= ——=1,01 - —=—=1,28
M cien), 101, ~ Mercl, 61,0 MCrC13.6H20 ) 26645 g
Prakticky vytazok bol:

m= mhodinovc’ sklo s produktom - mhodinovc’ sklo = 36977 g— 369 1 7 g= 0760 g
V percentéach:

0,60 g
2OV E _y70
1,28 g 7%

Zaver:

Nizky vytazok je dosledkom malého podielu chromitej soli prevedenej do formy komplexu,
¢o mohlo byt’ zapri¢inené nedostatoénym premieSavanim zmesi. Zmes sa totiz sama mala
premieSavat’ varom, ale to nebolo u¢inné kvdli vysokému obsahu tuhej fazy v reak¢nej zmesi. Isty
podiel mohlo mat’ aj pred¢asné vylucenie produktu na stenach banky.



