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Uloha 9 — Piprava barevnych pigmenti

Qkol 1: Spinelové barvivo
Uvod:
Rovnica prebiehanej reakcie: CoCOs + ALO; — CoAlLO4 + CO,

Reakcia prebiehala v tuhej faze pri teplote 1000 °C jednu hodinu v Zihacej peci. Vysoka
teplota je potrebna kvoli zabezpeceniu dostatocnej rychlosti reakcie, pretoze reaktanty ostavaji tuhé
a k vzajomnej reakcii dochadza len na povrchu zin. Preto bolo treba vychodiskovu zmes
homogenizovat’ v trecej miske. Vysledny produkt — oxid hlinito-kobaltnaty — ma Strukttru typu

spinelu.
Vypocet pomeru reaktantov vo vychodzej ekvimolarnej zmesi s hmotnostou 2,00 g:
M coco 118,942
— . 2 =2.00 - 2 =1,077
Mcoco, ™ Mzmes M o0, M 50, 118,942 +101,961 s
ALO 101,961
— . 2 =200 - 2 =0,923
mAle; M yimes MCOCO3+MA1203 5 118,942 +101,961 > g
Aparatura:

Na homogenizaciu reaktantov som pouZil treciu misku s roztieradlom — obr. 1
Samotna reakcia prebiehala v porcelanovom kelimku v peci.
Postup prace:

Do trecej misky som navazil 1,08 g CoCOs a 0,93 g Al,Os. Po dokladnom rozotreni a
homogenizacii som zmes preniesol do porcelanového kelimka a umiestnil do pece s nastavenym
zihacim programom 1000 °C jednu hodinu. Zohrievanie pece aj chladnutie trvalo pol hodiny. Ked’
teplota klesla na 450°C, kelimok som vybral a nechal vychladnut. Produkt som nasledne vyszpal na
vopred odvazené hodinové sklicko.

Vytazok:
Vypocet teoretického vytazku:
Mcoa1,0,—Mcoco,” MCDAIZOA =1,08 - izg’gz;
CoCO, ’
Prakticky vytazok bol:
M= My, dinové sklo s produktom — 7 hodinové sklo — 57,87 g—56,23 g=1,64 g
V percentach:

=16l g

1,64 g
1,61 g

=102 %

Zaver: Produkt mal o¢akavané tmavomodré sfarbenie.Vytazok nad 100% bol spdsobeny zrejme
neuplnym uvol'nenim oxidu uhli¢itého pripadne ¢iasto¢nou oxidaciou vzdusnym kyslikom a
vznikomoxidu kobaltité¢ho. V kazdom pripade pri rekcii v tuhej faze nemézme ocakavat’
kvantitativny priebeh a ziskany vysledok je v tomto smere vel'mi dobry.
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Ukol 2: Guinetova (smaragdova zeleii)
Uvod:
Rovnice prebiehanych reakcii:
6 KzCI'zO7 + 16 H3BO3 — 12 CI'BO3 + 4 K3BO3 + 24 H2O + 9 02
CrBO; + (x +y) H,O — CrO«(OH), + H;BOs 2x+y=3
2 CI‘OX(OH)y — CI'203 + y Hzo

Prvé reakcia prebiehala v porceldnovom kelimku zihanom v plameni kahana. Reakéna zmes
sa roztavila a to umoznilo rychlejsi priebeh reakcie. Pri reakcii nastaval vyvoj plynov — kyslika a
vodnej pary. Pouzil sa zna¢ny nadbytok kyseliny boritej kvoli dosiahnutiu ¢o najvyssieho percenta
konverzie Sestmocného chromu na trojmocny.

Druha reakcia — hydrolyza chromitej soli — prebiehala vo vriacej vode. Jej uskuto¢nitelnost’
bola podmienena najmé malou kyslost'ou kyseliny borite;j.

Tretia reakcia sluzila na analyzu vzniknutého farbiva. Vysoka reak¢na teplota — nad 500 °C
(o ¢om sa dalo usudzovat’ podl'a cerveného ziaru kelimka) umoznila odstranit’ aj posledné zbytky
vody.

Aparatura:

Na prvu reakciu bol pouzity porcelanovy kelimok zohrievany v plameni Bunsenovho kahana
na porceldnovom triangli. Tento kelimok bol nasledne ponoreny do 300 ml vriacej vody v 800 ml
kadicke zohrievanej na azbestovej sietke plynovym kahanom. Na odsatie produktu som pouzil
Biichnerov lievik s vloZenym filtraénym papierom.

Na tretiu reakciu bol pouzity maly porcelanovy kelimok a maly porcelanovy triangel Zihany
v plameni Bunsenovho kahana. Bol potrebny tiez exsikator s tuhym hydroxidom sodnym na
uloZenie kelimka pocas chladnutia. Kelimok sa nasledne vazil na elektronickych analytickych
vahach s presnost’ou na 4 desatinné miesta.

Postup prace:

V trecej miske som rozotrel 1,00 g K,Cr,0O7 a 3 g H;BOs. Rozotretii zmes som zihal v
porcelanovom kelimku, pocas ktorého dochadzalo k vyvoju plynov a po skonceni vyvoja este 10
minut. Nasledné vyluhovanie a rozklad medziproduktu prebiehalo 5 mintt v 300 ml vriacej vody v
kadicke. Produkt som odsal na Biichnerovom lieviku a premyl 100 ml vody a 20 ml etanolu. Potom
som ho preniesol na vopred odvazené hodinové sklo a nechal v susiarni 10 min pri 100 °C.

Maly porcelanovy téglik som vyzihal do konStantnej hmotnosti (3x), odvazil a dal som do
neho 204,8 mg produktu (vypocitané z prirastku hmotnosti po pridani priblizne 200 mg produktu).
Ten som zihal 20 min, odvazil a potom eSte Zihal 10 min a znova odvazil.

Vysledky:
Hmotnost’ pripraveného farbiva:
M= M y,4inové sklo s produktom — P hodinové sklo — 56,58 g-56,23 g=0,35 g
Hmotnosti kelimka po jednotlivych zihaniach: 14,2867 g; 14,2860 g; 14,2859 g
Hmotnost’ ndvazku na zihanie:
M= ok s produktom — Mielimok = 14,4907 g—14,2859 ¢=0,2048 g
Hmotnost’ vzniknutého oxidu chromitého (Hmotnost’ kelimka po prvom zihani 14,4437 g;
po druhom 14,4430 g):
M= My ginor s or,0,~ Mielimok = 14,4430 g— 14,2859 ¢=0,1571 g



Vypocet koeficientov x a y z nameranych hmotnosti:

2 Moo om, mCrOX(OH)‘,'M cr,0, _ Mo (om, _ 2-M Cr,0,
1 ne o, - MCrOV\,(OH);mCrZOB N Mey,o, MCr203+yMHZO
MCrzoﬂ')’MHzo _ Meo onm),

MCrZOS B Meyo,
Meoon, gLy (02048
Mero Cr,0, <0,1571 1)-151,9904
- Moo - 18,015 =256
3— 3-2,56
x= 2y ==—==022

Ak chcem zo ziskanych koeficientov vytvorit’ vzorec s celymi ¢o najmensimi koeficientami,
najblizsie st tieto dve moznosti: CrsO;3(OH) a CrsO,o(OH).
Zo ziskanych koeficientov mézem urcit’ teoreticky vytazok:

_ 2 M o om), M ot+yMy, 151,9904+2,56-18,015 _
Mo ony, — Mk, cr,0, M =My cr,0° M =1,00- 204,134 =0,67 g
chr207 KZCrzO7 b
Prakticky vytazok v percentach:
0,34 g
——==51 %
0,67 g °

Zaver:

Nizky vytazok je dosledkom malého podielu Sestmocného chromu zredukovaného na
trojmocny. Dichroéman je totiZ pomerne stabilné zlucenina a kyselina borita tato stabilitu dostato¢ne
neoslabila. Pri¢inou v8ak moze byt aj nizSia dosiahnuté teplota, bol totiZ pouzityb len obycajny
Bunsenov kahan a reak¢ény kelimok mal pomerne velké rozmery.



