Priprava a vlastnosti heptahydratu siranu Zeleznatého — Postup prace

Heptahydrat siranu zeleznatého, zelenad skalica, FeSO4- 7 H2O je tyrkysovo zelena krystalicka latka, dobre
rozpustna vo vode a nerozpustna v organickych rozpustadlach. Tvori niekol'ko kryStalohydratov. Z roztoku
siranu zeleznatého pri teplote pod 56,6 °C krystalizuje FeSOs-7 H2O, Vvrozsahu teplot 56,6 — 64,4 °C
krystalizuje FeSO4 - 4 H,0 a nad teplotou 64,4 °C ziskame krystaly FeSOa - H20. Pri priprave zelenej skalice je
dolezité, aby krystalizacia z roztoku siranu Zeleznatého prebiehala pri teplote nizsej ako 56,6 °C. Zohrievanim
FeSO, - 7 H20 na suchom vzduchu sa postupne uvolfiuje voda a pri teplote 115 °C sa meni na FeSOs - H,0.

© Vodné roztoky siranu Zeleznatého podlichaju hydrolyze, a preto reaguju kyslo.
[Fe(H20)e]**(aq) + H:O() &= [Fe(H.0)s(OH)]"(ag) + HsO"(aq)
Hydrolyza méze byt potlacena okyslenim roztoku siranu Zeleznatého kyselinou sirovou.
@® Hydraty siranu zeleznatého sa na vlhkom vzduchu oxiduju vzdusnym kyslikom na Zltohnedo sfarbené
hydroxid-sirany zZelezité. Siran Zeleznaty sa oxiduje kyslikom aj vo vodnom roztoku.
4 [Fe(H20)6]**(aq) + Oa(g) + 2H.0() <= 4 [Fe(H:0)¢]*'(aq) + 4OH(aq) AGZ =143 kJ mol™*
Ovel’a ochotnejsie prebieha oxidacia produktu hydrolyzy Zeleznatého kationu.
4 [Fe(H20)s(OH)]*(aq) + O2(g) —— 2 Fe20s(s) + 4 H3O*(aq) + 16 H.O(I) AG? =-93 ki mol™*

Oxidacia Fe" na Fe'' prebieha rychlejsie v zdsaditom prostredi a pri vy33ej teplote. Oxidéaciou sa tyrkysovo
zeleny roztok sfarbi na zltohnedo. Neziaduci vzniknuty hnedy produkt jednoducho odstranime pridanim
kovového zeleza a okyslenim zriedenou kyselinou sirovou.

2 [Fe(H20)]**(aq) + Fe(s) == 3 [Fe(H:0)s]**(aq)
© Zclezo, ako neuslachtily kov, reaguje s neoxidujtcimi kyselinami za vzniku vodika a prislusnej Zeleznatej soli.
Fe(s) + 2 HsO"(aq) —— Fe?'(aq) + Ha(g) + 2 H.0(l)

S koncentrovanou kyselinou sirovou sa Zelezo pasivuje, tj. Zelezo sa na povrchu pokryva vrstvou oxidov, ktora
brani jeho d’al$ej reakcii s Kyselinou. Roztok siranu Zeleznatého preto pripravime reakciou Zeleza so zriedenym
roztokom kyseliny sirovej. Kyseliny pouzijeme nadbytok, aby sme zabranili neziaducej hydrolyze a oxidacii.

Fe(s) + H,SO4(aq, zried.) —— FeSO4(aq) + Ha(q)
Uloha

Pripravte heptahydrat siranu Zzeleznatého s rozsahom 0,0500 mol.

Chemikalie

e Zelezo, Fe, praskové
e kyselina sirova, H,SO4, koncentrovana, w(H2SO.) = 0,96

Postup

Vypocitané mnozstvo Zeleza nasypeme cez lievik do Erlenmayerovej banky so zabrusom a pridame také
mnozstvo zriedenej kyseliny sirovej, aby po skonceni reakcie bol jej obsah v roztoku 3 % na potlacenie
hydrolyzy akvatovanych Zeleznatych kationov. Koncentrovanu kyselinu sirovii zriedime v takom mnozstve
destilovanej vody, aby ziskany roztok siranu Zeleznatého bol nasyteny pri teplote 45 °C.

Upozornenie: Koncentrovant kyselinu opatrne lejeme do vody a nie opac¢ne!

Reaként zmes v Erlenmayerovej banke zohrievame pod spatnym chladicom na vodnom kupeli dovtedy, kym sa
takmer vSetko zelezo nerozpusti. Pocas reakcie kontrolujeme teplotu vodného kupel'a. Optimalna reakéna teplota
je 65 °C. Pri vyssich teplotach by sa z reakénej zmesi mohol vyluovat’ biely monohydrat siranu zeleznatého, ktory
nemozno vratne premenit’ na pozadovany heptahydrat. Roztok siranu Zeleznatého musi mat jasnu tyrkysovozelenu
farbu, ktora sa nesmie zmenit’ na Zltohnedd. V pripade, Ze roztok obsahuje Zelezité kationy, pridame do reakénej
zmesi malé mnoZstvo Zeleza, par kvapick zriedenej kyseliny sirovej a zmes zohrejeme. Zelezité kationy sa
zredukujtl na Zeleznaté a roztok ziska spét’ tyrkysovozelené sfarbenie.
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Po skonceni reakcie kysly roztok siranu zeleznatého prefiltrujeme za tepla cez skladany
filter a nechame pomaly ochladit’ v krystaliza¢nej miske v l'adovom kiipeli na teplotu
0 °C. Vylucené krystaly odsajeme na Biichnerovom lieviku, vysu$ime presavanim
vzduchu cez Biichnerov lievik a prebytocnu vlhkost’ odstranime filtracnym papierom.
Ziskané krystaly zelenej skalice uchovavame v uzatvorenej prachovnici.

Pokus 1 — Priprava monohydrdtu siranu Zeleznatého

Malé mnozstvo ziskaného heptahydratu siranu Zzeleznatého rozpustime vo vode
okyslenej kvapkou koncentrovanej kyseliny sirovej a roztok nechame chvilu varit.
Pozorujeme vylucovanie bieleho monohydratu siranu Zeleznatého. Po odstaveni
kahana vyltiéené krystaly nechame usadit’ a eSte horuci roztok siranu Zeleznatého
opatrne odlejeme. Ziskané biele krystaliky nechame na dne kadicky do najblizsieho
cviCenia. Zistime, Ze biely monohydrat sa ani vplyvom vzdusnej vlhkosti nepremeni
na tyrkysovozeleny heptahydrat.

VysuSeny biely monohydrat siranu zeleznatého rozpustime pri laboratdrnej teplote
v malom mnozstve vody a vzniknuty roztok nechame dlhsiu dobu izotermicky
krystalizovat’. Ziskame tyrkysovozeleny heptahydrat siranu Zeleznatého.

Pokus 2 — Priprava vel’kych krystdlov izotermickou kryStalizdciou

Roztok siranu zeleznatého, nasyteny pri teplote okolo 60 °C, prefiltrujeme do vécsej
kadic¢ky. Na kadi¢ku polozime kusok drevenej S$pajle, na ktorej je pripevnena tenka
nit’, siahajuca asi do polovice roztoku. Po niekol’kych diioch neruseného statia zacne
na niti vyrastat’ kry$tal heptahydratu siranu zeleznatého, ktory moze nadobudntit’ az
centimetrové rozmery. Krystal mozeme potom z nite odstrihnit, nalakovat’
priehladnym lakom, aby sa na vzduchu neoxidoval, a niekomu darovat. Podobny
pokus mbzeme urobit’ aj s niektorymi inymi kryStalickymi latkami, ktoré pripravime
pocas semestra.

Pokus 3 — Komplexacia Zeleznatého kationu

Obr. 1 Aparatira

1 — reaktor,

2 — vodny kapel’

3 — spétny chladig,
4 — teplomer

Do vodného roztoku siranu zeleznatého, obsahujiceho hexaakvazeleznaté kationy, kvapneme kvapku kyseliny

sirovej na potlacenie hydrolyzy.

[Fe(H20)e]*"(aq) + H.O(l) = [Fe(Hz0)s(OH)]"(aq) + HsO"(aq)

Po premieSani pridame zriedeny vodny roztok Cervenej krvnej soli Ks[Fe(CN)s]. Vznikne zrazenina,

hexakyanidozelezitan Zeleznaty (Turnbullova modra).

3 [Fe'"(H20)6)**(aq) + 2 [Fe"'(CN)e]*(aq) = Fe''s[Fe"(CN)s]2(s) + 18 H.O(aq)
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Obr. 2 Rozpustnost’ FeSO4 v trojzlozkovej zmesi FeSOs—H2SO4—H-0.
Zdroj: Spravocnik po rostvorimosti (3. diel), Akademija nauk SSSR, Izdatel'stvo Nauka, Leningrad, 1969.
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