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Uloha 4 — P¥iprava komplex I

Ukol 1: Piiprava chloridu hexaureachromitého
Uvod:

Reakcia pripravy daného komplexu:

[CI‘(HzO)s]C13 + 6 NH.CONH;, — [CI‘(NHzCONHz)s]Cb + 6 H.O

Kvoli tomu, Ze chrom vytvara kineticky stabilné komplexy, pripraveny roztok som najprv
odparil do sucha, aby sa dokonalejsie vytesnila voda z komplexu.

Vypocet teoretického mnozstva mocoviny:

M NH,CONH,

M\, conb, — 6 Mcvm, 0,101, M
[Cr(H,0)6]Cl;

Aparatura:
odparovacia miska, kadi¢ka 100 ml, maly lievik, mala fl'asticka, horacovzdu$na pistol’,

hodinové sklo, aparatira na filtraciu za zniZzeného tlaku (obr. 3 v skriptach)

Postup prace:

Odvazil som 0,99 g hexahydratu chloridu chromitého a 1,34 g mocoviny. Rozpustil som to na
odparovacej miske v 2 ml vody a odparil na vodnom kupeli do sucha. K odparku som pridal 5 ml vody
a zahrial horacovzdusnou pistol'ou do varu. Vzniknuty roztok som prefiltroval cez lievik s kiiskom vaty

do malej flasticky. Po ochladnuti a vykrystalizovani produktu som ho odsal na frite. Produkt som
premyl etanolom, vysusil presatim vzduchu a zvazil na hodinovom skle.

Vysledky:
Teoreticky vytazok komplexu:

M
[Cr(NH,CONH, ), ICL, 518,715
My, =My . =0,99- > =1,93¢g
[Cr(NH, CONH, ), ICl, [Cr(H,0),]Cl; M[Cr(HZO)ﬁ]Clz 266,45
Prakticky vytazok: 0,43 g
Percentualne:
mprak. _ 0,43 _
P 7 — 22 0
Meor. 1a93 A)

Zaver:
Vytazok nie je vysoky, ¢oho pri¢inou moze byt kinetickd inertnost’ chrému pri tvorbe
komplexov, ale aj to, Ze Cast’ produktu zostala nevykrystalizovana v roztoku.
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Ukol 2: Pt¥iprava peroxodisiranu tetrapyridinstfibrnatého
Uvod:
Rovnica reakcie:
2 AgNO3 + 8 CsHsN + 3 KS:05 — 2 [Ag(CSHsN)4]Szog + 2 KNOs + 2 K»>SO4
Peroxodisiranovy anion je vel'mi silné oxida¢né Cislo a oxiduje strieborné i6ny na striebornaté.
Bez pritomnosti ligandu by sa vSak vylucila zrazenina oxidu striebornatého.
Vypocet teoretického mnozstva peroxodisiranu draselného:

3 MKZSZOS

szszox_z M peno, M

AgNO;
Teoreticky vytazok:
m =m . M[Ag(csHsN)4]Szox
[Ag(CsH5N),1S,04 AgNO; M
AgNO,

Aparatura:
2 malé¢ vialky (4 ml), magnetické mieSadlo a mieSacka, injek¢na striekacka, dve injek¢né ihly,
aparatira pre mikrofiltraciu za znizeného tlaku (obr. 6 v skriptach), sklenend trubicka

Pracovny postup:

Do malej vialky som odvazil 50,5 mg AgNQOs, pridal 0,5 ml vody a miesadlo. Uzavrel som je
septom s ihlou na vyrovnavanie pretlaku. Injek¢énou striekackou s ihlu som pridal 0,5 ml pyridinu.
Potom som prikvapkal roztok 0,239 g (dvojndsobok teoretického mnoZzstva) K»S>0s v 2 ml vody.
Rekaéni zmes som nechal miesat’ 10 min(t a potom som ju odsal na malej frite. VyzraZany produkt
som premyl 3x1 ml vody. Produkt som preniesol na vopred odvazené hodinové sklo a nechal vysusit' v
exsikatore. Po vysuSeni som ho zvazil a zatavil so sklenenej trubicky.

Vysledky:
Teoreticky vytazok:
616,403
b — 1
169,88 1538

Prakticky vytazok: 9,0587-9,2304=0,172 ¢

M gc1, Ny, 35,0, 050505+

Percentualne:
mprak. _ 0,172 _
—==——==04,0%
My, 0,183 °

Zaver:
Vytazok produktu je pomerne vysoky, ¢o sved¢i o takmer kvantitativnom priebehu reakcie a
stabilizujucom vplyve pyridinu na striebornaté i6ny.



