Synteza (NH4)2N1(SO4)2‘ 6H20

1. Zakres materialu

Podstawowe czynnosci w laboratorium chemicznym. Pojecia: Krystalizacja. Stezenia
procentowe, rozcienczanie. Uzgadnianie reakcji chemicznych oraz obliczenia
stechiometryczne, wydajnosc¢ reakcji. Sole podwdjne.

Proponowane podrgczniki:

1. Praca zbiorowa pod red. A. Sliwy, Obliczenia chemiczne, zbior zadan, rozdz. 7,8
2. H. Calus, Podstawy obliczen chemicznych,, rozdz. 5, 6, 8

2. Wprowadzenie do preparatyki chemicznej

Preparatyke zwigzkow nieorganicznych przeprowadza si¢ na ogdt w roztworach
wodnych. Roztworem nazywamy fizycznie jednorodna mieszaning dwu- lub wielo-
sktadnikowa o rozdrobnieniu czastek mniejszym niz 1 nm. Rozpuszczalnikiem nazywamy
ten skladnik roztworu, ktérego stezenie (ulamek molowy) znacznie przewyzsza stezenia
(utamki molowe) pozostalych sktadnikdw roztworu.

Kazde cialo state wykazuje w danej temperaturze charakterystyczng rozpuszczalnos$¢
tj. maksymalng ilo$¢ substancji, ktorg mozna rozpusci¢ w okreslonej ilosci rozpuszczalnika,
otrzymujac roztwor nasycony. Roztwér nazywamy nasyconym w danej temperaturze, gdy
pozostaje on w réwnowadze z rozpuszczong substancja stala. Zmiana temperatury
powoduje zawsze zmian¢ rozpuszczalnosci ciat statych w cieczach. Najczgsciej
rozpuszczalnosé wyrazana jest w g/dm3 rozpuszczalnika lub g/100g rozpuszczalnika.

Stosowane sg rozne sposoby okreslenia ilosciowego skladu roztworu. Najczescie]
wyraza si¢ je w procentach wagowych substancji rozpuszczonej w 100 g roztworu, w
liczbach moli substancji rozpuszczonej w 1 dm’ roztworu (stezenie molowe) lub w
utamkach molowych sktadnikéw roztworu. Stezenie molowe oznacza si¢ symbolem M np.
roztwor chlorku sodu o stezeniu 1 mol/dm3 jest 1M NaCl. Sporzadzanie roztworéw
o okreslonym stg¢zeniu polega najczeséciej na odwazeniu odpowiedniej ilosci substancji
1 rozpuszczeniu jej w rozpuszczalniku do uzyskania odpowiedniej ilosci roztworu lub
rozcienczeniu wczesniej przygotowanego roztworu o wigkszym stezeniu.

Sole takie jak np.: Ag,CrOg, Pbl,, Co3(PO4), naleza do trudno rozpuszczalnych
1 wytracajq si¢ z roztworu w postaci drobnokrystalicznego lub bezpostaciowego osadu
czesto trudnego do saczenia. Powstawaniu osadu grubokrystalicznego przewaznie sprzyja
prowadzenie wytragcania na goraco z roztworOw rozcienczonych (Pbl,) lub ogrzewanie
wytraconego osadu w roztworze macierzystym (BaSO,) przez okreslony czas. Latwiej
rozpuszczalne zwiazki [np. siarczan amonowo-niklowy (NH4),Ni(SOy),- 6H,0, s61 Mohra
(NHy),Fes(S04)4-6H,0, alun chromowo-potasowy K,Cra(SO4),-24H,0] mozna otrzymac
w postaci dobrze wyksztatconych krysztatow, prowadzac powoli krystalizacje z roztworu
nasyconego. Dla zapoczatkowania krystalizacji do roztworu nasyconego nalezy wrzucic¢
dobrze wyksztalcony krysztatek danej substancji. Wilasciwie przeprowadzony proces
krystalizacji prowadzi zwykle do uzyskania duzych, dobrze wyksztatconych krysztatow.

3.Wykaz odczynnikow i materialow

NiCOs3, (NH4)2SOy4, stezony H,SO., etanol, woda destylowana, zlewka na 250ml (3 szt),
tryskawka, lejek Buchnera, bibuta filtracyjna.



4. Wykonanie ¢wiczenia

Siarczan (VI) amonu i niklu(Il) (NH4),Ni(SOy),- 6H,O mozna otrzymaé¢ z weglanu niklu
(IT), przeprowadzajac go w siarczan(VI) niklu za pomoca kwasu siarkowego(VI). Tak
otrzymany NiSO, nalezy zmiesza¢ ze stechiometrycznie obliczong iloscia siarczanu(VI)
amonu 1 pozostawi¢ do krystalizacji. 7Z roztworu wydzielaja si¢ ladne ciemnozielone
krysztaty soli podwdjne;j.

a) przygotowa¢ ok. 16% roztwor kwasu siarkowego w ilosci 100ml poprzez rozcienczenie
stezonego kwasu siarkowego (98%, d -= 1.84 g/cm3) wodg destylowang uzywajac jako
naczyn miarowych menzurki. Wyniki wpisa¢ ponize;j:

Obliczona 1108€ stez. HySOy4 wevvveevviiiiiiecieieieeeeeee .ml
Obliczona 110$¢ Wody dest. .....cccuevveeeiieeniienieeiieeieenieens ml
Odmierzona ilo$¢ stez. HaSOy .oovvvvviieiiiiiieiicicieeee, ml
Odmierzona 110$¢ wody dest. .......ceevverriiierniiienniiieenieenns ml
Uzyskane stezenie kwasu siarkOwego .........cceevvververnnens %

b) odwazy¢ na wadze technicznej 10 g NiCO3; w zlewce na 250 ml (z doktadnoscia do 0.1 g)
i dola¢ do zlewki 50 ml wody destylowanej. Mieszanine podgrzaé do ok. 50 °C.

¢) do odwazonej ilosci NiCO; wlewaé stopniowo 16% kwas siarkowy, do catkowitego
rozpuszczenia weglanu.

NawazKka NICO3: woveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeees g

d) obliczy¢ konieczng do syntezy ilo$¢ (z dokladnoscia do 0.1 g) (NH4),SO4 1 odwazyé
preparat w zlewce na 250 ml, rozpusci¢ w mozliwie najmniejszej ilosci wody destylowanej
i wla¢ tak przygotowany roztwor do roztworu NiSOy.

Nawazka (NH4)2SOy4: cevveiiieiiiieeieeeee, g

e) pozostawi¢ tak przygotowang mieszaning do krystalizacji na ok. 15 minut. Jesli nie nastgpi
wytracenie osadu do roztworu dodaé ok. 20 ml etanolu.

f) odsaczy¢ wydzielony osad na lejku Biichnera, przemy¢ niewielka iloscig zimnej wody
destylowanej (5 ml) a nastgpnie etanolem (20 ml). Pozostawi¢ na bibule do wyschnigcia.

g) zwazy¢ uzyskany preparat na wadze techniczne;.

Masa (NH4)2Ni(SO4)2' 6H20 .............................................. g
WydanosE SYNLEZY: ...ccveeveeeiieriierieeieeieeniee e eireseeesaee e g
h) pobra¢ niewielky ilo§¢ uzyskanego preparatu i zada¢ kilkoma kroplami 2-5 M NaOH.

Zaobserwowaé zachodzace zmiany oraz zapach roztworu. Zapisa¢ ponize] zachodzace
reakcje odpowiednim réwnaniem.



