Priprava oxidu siri¢itého — Postup prdace

Oxid siricity SOz je bezfarebny jedovaty plyn ostrého drazdivého zapachu, tazsi ako vzduch. Lahko sa da
skvapalnit’ (teplota varu t, = —10,0 °C pri tlaku p = 101325 Pa, hustota p = 1,458 g cm™). Vo vode je dobre
rozpustny a jeho rozpustnost’ s rasticou teplotou vel'mi klesa. Vodny roztok SO, sa nazyva kyselina siricita.
Kyselina siric¢ita sa sprava ako slaba a nestéla kyselina, ktord sa rozkladd na SO a vodu. V roztoku sa nachadza
najmé v hydratovanej forme SO, - H,O. Ma vyrazné reduk¢né, bieliace a konzervaéné Gcinky.

V laboratdriu sa oxid siri¢ity pripravuje reakciami koncentrovanej kyseliny sirovej s niektorymi kovmi, so sirou,
reakciami siri¢itanov so zriedenymi silnymi kyselinami, napr. s kyselinou chlorovodikovou alebo s kyselinou
sirovou.

Hg(l) + 2 H,SOs4(aq, konc.) —— HgSO4(aq) + SO2(g) + 2 H.O(I)
Cu(s) + H.SOs(aq, konc.) —— S0,(g) + CuO(s) + H.O(l)
S(s) + 2 HzSO0as(ag, konc.) —— 3 SOx(g) + 2 H.O(I)
Na,SO3(s) + H.SOa(aq, zried.) —— SO2(g) + NaSOs(aq) + H20(I)
Nezreagovany oxid siriity sa zneskodiiuje v absorbéri s roztokom hydroxidu sodného.
SO,(g) + NaOH(ag) —— NaHSOs(aq)
Uloha 1

Pripravte oxid siri¢ity reakciou medi s koncentrovanou kyselinou sirovou.

Cu(s) + H.SO4(aq, konc.) —21— S0(g) + CuO(s) + H.O(l) (1)
Chemikalie

e med’, Cu, struzlinky
e kyselina sirova, H»SOs, koncentrovany vodny roztok, w(H2SO4) = 0,960
e hydroxid sodny, NaOH, granulovany

Postup

Upozornenie: Pracujeme v digestoriu a pouzivame dokonale tesnu aparatru!
Jednotlivé casti aparatiry upevnime vhodnymi drziakmi na Zeleznu tyc,
prichytenu na koncoch k dvom stojanom.

Najprv si zostavime vyvija¢ plynu (obr. 1) z frakénej banky, gumovej zatky
s dvomi otvormi, cez ktorti prechadza stopka oddelovacieho lievika a poistny
ventil (sklena rirka, na ktorej je hadicka s tlackou). Do frakénej banky dame
vypocitané mnozstvo medi auzavrieme ju gumovou zatkou, do ktorej je
zasunuty oddel'ovaci lievik a poistny ventil. Frak¢nu banku s lievikom pripevnime
na stojan vhodnym drziakom a pripojime ju bo¢nou rirkou k aparature, v ktorej sa
bude pripraveny oxid siri¢ity d’alej vyuzivat. Potom do uzatvoreného lievika Obr. 1 Vyvija¢ plynu.
nalejeme pozadované mnoZstvo koncentrovanej kyseliny sirovej. Vyvoj oxidu 1 _ gdderovaci lievik
siri¢ittho usmeriiujeme postupnym pridavanim kyseliny z lievika do frak¢nej 2 — frak¢nd banka, ’
banky. Reakciu urychlujeme miernym zohrievanim. Obsah frakénej banky sa 3 — zatka s dvomi otvormi,
postupne sfarbi na cierno od vznikajuceho oxidu mednatého. Reakénii zmes 4 — poistny ventil s tlackou
vo frakénej banke nesmieme nechat’ ochladit’, lebo v aparature moze vzniknut

neziaduci podtlak.

Zastavenie vyvijania oxidu siricitého

Vyvijanie oxidu siri¢itého mozno zastavit’ pridanim destilovanej vody do frakénej banky cez oddel’'ovaci lievik.
Tymto zriedenim koncentrovanej kyseliny sirovej zastavime reakciu 1, lebo med so zriedenou kyselinou
sirovou nereaguje. Zriedena kyselina sirova vSak za¢ne nasledne reagovat’ s oxidom mednatym vo frakénej
banke za vzniku siranu med’natého (rovn. 2).

CuO(s) + H,SOu(aq, zried.) —— CuSOa(aq) + H.O(l) 2
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Povarenim reakcnej zmesi priamo vo frakénej banke docielime zreagovanie oxidu mednatého so zriedenou
kyselinou sirovou. Po miernom ochladeni obsah frakénej banky prefiltrujeme cez skladany filter do odparovace;j
misky, ktort dame na vodny kupel’ na zahustenie roztoku. Odfiltrovanti med” splachneme do vécsej kadicky,
kde ju premyjeme destilovanou vodou, vysuSime, odvazime a vratime vyucujucemu. Hmotnost' nezreagovanej
medi je potrebna pre vypocet vytazku pentahydratu siranu med’natého. Nezreagovand med’ sa zbiera kvoli
recyklacii.

Filtrat, tj. roztok siranu med’natého, zahustujeme na vodnom kupeli az do vzniku krystalizacnej blany. Potom
roztok prestaneme ohrievat’ a ihned’ zmeriame jeho teplotu. Ochladenim tohto nasyteného roztoku na
laboratérnu teplotu ziskame kryStaly pentahydratu siranu med’natého, ktoré odsajeme na Biichnerovom lieviku,
vysu$ime medzi filtraCnymi papiermi, odvazime a odovzdame.

Poznamky

® Ak zmes kovovej medi a koncentrovanej kyseliny sirovej kratko povarime, v reakénej zmesi vznikne aj malé
mnozstvo sulfidu med’natého. Je to dosledok redoxnej polreakcie
SO.*(aq) + 8 H*(ag) + 8e = S?(aq) + 4 HO(l)

c.(S0,) ¢, (H)®

AG =AG? —RT In -
¢ (S™)

Kedze sa jedna o koncentrovana Kyselinu sirovu, tj. c(H*) aj ¢(S042) sa velké (1) a zaroveii CuS je len velmi
malo rozpustny, tj. ¢(S?) je velmi mal4 (¥), hodnota AG uvedenej polreakcie sa stava zapornejSou a polreakcia
prebieha ochotnejsie: c(H*)T A ¢(S02)T A c(S? ) < AGL. Zriedenim kyseliny sirovej sa viak rovnovaha
posunie spat’ v smere vzniku siranovych anionov a docasne vzniknuty sulfid mednaty sa “strati”.

® V reakcii 1 zanikom jedného moélu kyseliny sirovej vznika jeden mol vody. Kyselina sa teda postupne

zried’yje, takZze v kone¢nom dosledku sa reakcia 1 pomaly zastavuje a sticasne sa stale vyznamnejSou stava
reakcia 2. Pridanim vody do reak¢nej zmesi tento proces len urychlime.

Uloha 2

Pripravte oxid siri¢ity reakciou heptahydratu siric¢itanu sodného so zriedenou kyselinou sirovou.

Na,SOs(s) + H.SOua(aq, zried.) —— SO2(g) + Na:SO4(aq) + H20(I) @
Chemikalie

e heptahydrat siri¢itanu sodného, Na;SOs - 7 H20, biela krystalicka latka
o kyselina sirova, HoSOs, zriedeny vodny roztok, w(H.SO.) = 0,30
e hydroxid sodny, NaOH, granulovany

Postup

Upozornenie: Pracujeme Vv digestoriu a pouzivame dokonale tesnt aparataru! Jednotlivé Casti aparatiry
upevnime vhodnymi drziakmi na Zeleznt ty¢, prichytenu na koncoch k dvom stojanom.

Najprv si zostavime vyvija¢ plynu (obr. 1) z frakénej banky, gumovej zatky s dvomi otvormi, cez ktoru
prechadza stopka oddelovacieho lievika a poistny ventil (sklend rarka, na ktorej je hadicka s tlatkou). Do
frakénej banky dame vypocitané mnozstvo heptahydratu siri¢itanu sodného a uzavrieme ju gumovou zatkou, do
ktorej je zasunuty oddel’'ovaci lievik a poistny ventil. Fraként banku s lievikom pripevnime na stojan vhodnym
drziakom a pripojime ju bocnou rurkou k aparatire, v ktorej sa bude pripraveny oxid siri¢ity d’alej vyuZzivat'.
Potom do uzatvoreného lievika nalejeme pozadované mnozstvo zriedenej kyseliny sirovej. Vyvoj oxidu
siri¢itého usmernujeme postupnym pomalym pridavanim kyseliny z lievika do frak¢énej banky.
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SuSenie oxidu siricitého

Pri priprave niektorych zlu¢enin je nutné pouzit’ &isty a suchy oxid siri¢ity. Cistime ho prebublanim cez filter
(obr. 2), tj. premyvacku naplnent destilovanou vodou, v ktorej sa zachytia vSetky necistoty. Suchy oxid siricity
ziskame prebublanim vlhkého oxidu siri¢itého cez premyvacku obsahujicu koncentrovant kyselinu sirovi. Na
suSenie mézeme pouzit’ aj iné dehydratacné €inidla. Premyvacky plnime kvapalinami asi do Stvrtiny ich objemu.
Pred kazdu premyvacku s kvapalinou pripojime prazdnu (poistntl) premyvacku. Oxid siri€ity, ktory pouZzijeme
na pripravu vodnych roztokov zli€enin, nesusime.

* Skvapalnenie oxidu siricitého

Pre niektoré zaujimavé pokusy je potrebné oxid siri¢ity skvapalnit. Vtedy zaradime do aparatury eSte
skvapalfiovac (obr. 3), tj. premyvacku, ktorej zabrusovy vrchnak nahradime zatkou s dvoma otvormi, cez ktort
prechadzajt dve kratke ohnuté sklené rarky. Ak by sme nechali v tejto premyvacke povodny vrchnak s jednou
rarkou siahajacou az na dno, mohlo by pri podtlaku/pretlaku v aparatire dojst’ k presatiu skvapalneného oxidu
siri¢itého do vedlajsich (teplejSich) nadob aparatiry, o by mohlo spdsobit’ prudké zmeny objemu plynu a teda
tlaku v aparature.

Upozornenie: Pracujeme v digestoriu!

Cisty asuchy oxid siri¢ity zavedieme do mensej banky, ktora je v kadi¢ke zasypana chladiacou zmesou
pripravenou z roztl¢eného I'adu a NaCl v pomere 1: 1. Plynny oxid siri¢ity skvapalnie pri teplote —10 °C.
Prebytoény oxid siri¢ity absorbujeme v absorbéri (obr. 4) s roztokom hydroxidu sodného. Po ziskani 2 — 3 cm?®
kvapalného oxidu siri¢itého pokus prerusime a pozorujeme jeho nizku teplotu varu, farbu a zapach. Nakoniec
kvapalny oxid siri¢ity nalejeme do potrebného mnozstva roztoku hydroxidu sodného a zneskodnime.

Zneskodnenie nezreagovaného oxidu siricitého (1)

Nezreagovany oxid siri¢ity zavadzame do absorbéra (obr. 4), ktory obsahuje dostatoéné mnozstvo 15% roztoku
hydroxidu sodného. Do roztoku hydroxidu pridame par kvapiek etanolového roztoku fenolftaleinu, aby bolo
vidno, ¢i hydroxid sodny nie je spotrebovany. Ak potrebujeme pouzit’ viacSie mnozstvo roztoku hydroxidu
sodného, mézeme pouzit’ namiesto obycajnej premyvacky zabrusova premyvacku alebo odsavaciu banku.

voda
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Obr. 2 Filter oxidu siri¢itého. Obr. 3 Skvapalfiova¢ oxidu siri¢itého. Obr. 4 Absorbér oxidu siri¢itého
napojeny na vodnu vyvevu.

destilovana voda, chladiaca zmes
resp. susiace médium (napr. zmes rozdrveného ladu vodny roztok hydroxidu sodného
(napr. konc. kyselina sirova) a chloridu sodného)
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VyuZitie oxidu siricitého pri priprave inych ldtok

Ak pripraveny oxid siri¢ity chceme pouzit’ pri laboratornej priprave d’al$ich zlucenin, musime si zostavit
potrebnu aparaturu. Aparatira, vratane vyvijaca plynu (obr. 1), musi byt tesna, aby neprepustala plynné
a kvapalné latky. Pri zostavovani aparatury treba sklené Casti uchytit’ do kusu latky, aby sme si ochranili ruky
pred porezanim. Prazdne premyvacky sluzia ako poistné nadoby na zachytenie vody a prislusnych roztokov pri
pripadnych zmenéach tlaku v aparatuare.

* Redukcéné viastnosti oxidu siricitého

Upozornenie: Pracujeme v digestoriu!

Pripravime si $tyri malé skimavky a do kazdej dame 1 cm?® destilovanej vody.

¢ Do prvej a druhej skiimavky pridame 2 — 3 kvapky roztoku manganistanu draselného s c(KMnO4) = 0,005 mol
dm=3, potom do prvej skiimavky dame 3 kvapky roztoku kyseliny sirovej s ¢(H2SO4) = 2 mol dm= a do druhej
3 kvapky roztoku hydroxidu draselného s ¢(KOH) = 2 mol dm™3,

e Do tretej skimavky priddme 3 — 4 kvapky roztoku dichréomanu didraselného s ¢(K2Cr.O7) = 0,1 mol dm™3.

e Do stvrtej skamavky pridame 2 — 3 kvapky roztoku jodi¢nanu draselného s w(KIO3) = 0,005 a 2 — 3 kvapky
Skrobového mazu.

Nakoniec do kazdej skimavky prikvapkavame nasyteny vodny roztok oxidu siri¢it¢tho dovtedy, kym
pozorujeme zmenu sfarbenia roztoku alebo vznik zrazeniny. Do laboratérneho dennika si zapiSeme rovnice
uvedenych reakcii v stavovom tvare a pozorované farebné zmeny zapiseme do tabul’ky.

* Bieliace ucinky oxidu siri¢itého

Upozornenie: Pracujeme v digestoriu!

Oxid siri¢ity ma bieliace GCinky, ktoré sa vyuZzivaju na bielenie viny, baviny a pod. Pripravime si dve
skimavky, ktoré naplnime vodou, v ktorej rozpustime oxid siri¢ity, t. j. budi obsahovat’ roztok kyseliny
siri¢itej. Do prvej skimavky vsunieme pasiky filtracného papiera, na ktory sme nakreslili fixkami ro6znofarebné
¢iary. Do druhej skimavky vsunieme lupienky cervenych alebo fialovych kvetov. Po chvili pdsobenia roztoku
oxidu siri¢itého pozorujeme vybielenie farebnych Ciar na papieri a zmenu sfarbenia kvetov na slaboruzové alebo
slabofialové.

* Konzervacné vilastnosti oxidu siriéitého

Upozornenie: Pracujeme v digestoriu!

Dve skiimavky naplnime rozdrvenymi hrozienkami, ku ktorym pridame suspenziu drozdia vo vlaznej vode.
Namiesto hrozienok mézeme pozit' lyzi€¢ku cukru. Jednu zo skiimaviek naplnime oxidom siri¢itym. Kazda
skimavku uzavrieme gumenou zatkou, cez ktorti prechadza sklend rurka. Koniec rurky vychadzajici zo
skamavky ponorime do kadicky obsahujucej ¢iru vapennt vodu (roztok hydroxidu vapenatého) alebo roztok
hydroxidu barnatého. V skimavke, ktorej obsah nebol konzervovany oxidom siri¢itym, za¢ne o niekol’ko minut
prebiehat’ alkoholové kvasenie a uvolniovat’ sa oxid uhli¢ity. V kadicke pozorujeme vznik zékalu az zrazeniny,
¢o je dokazom pritomnosti oxidu uhli¢itého. V druhej skumavke, do ktorej sme pridali oxid siricity,
nepozorujeme Zziaden vyvoj plynu aani vznik zdkalu v kadicke. Do laboratorneho dennika si zapiSeme
pozorované deje a rovnice reakcii oxidu uhli¢it¢ho s uvedenymi roztokmi hydroxidov v stavovom tvare.

95



