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ABSTRAKT

Bakalarska prace je zaméfena na moznosti piipravy vybranych sloucenin zeleza. V teoretické
¢asti jsou podrobné popsany chemické a fyzikalni vlastnosti siranu Zelezitého, dodekahydratu
siranu amonno-zelezitého, oxidu zelezitého, hydroxidu zelezitého a tris(oxaldto)zelezitanu
draselného. Z vysledkl experimentalni ¢asti je navrzen optimalni postup piipravy navazujici
fady tfi sloucenin zeleza.

ABSTRACT

The focus of the bachelor’s thesis are possibilities of synthesis of selected compounds of the
iron. In theoretic part there are closely described chemical and physical properties of ferric
sulfate, ammonium ferric sulfate dodecahydrate, ferric oxide, ferric hydroxide and potassium
ferric oxalate. The optimal procedure of preparation of tree follow-up compounds of the iron
is devised from the result of experimental section.
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UVOD

Zelezo je technicky nejvyznamnéjsi kov. Mé velkou $kalu vyuziti pii vyrobé slitin a pro
vyrobu vétSiny technickych prostfedkti pouzivanych ¢lovékem. Velmi vyznamné jsou také
organické a anorganické sloucCeniny. Anorganické slouceniny zeleza se vyskytuji nejvice
v oxida¢nim stavu II a III, ménég stalé jsou slouceniny s oxida¢nim stavem -I, I, IV, Va VL.
V mé bakalatské praci jsem se zaméftil na slouCeniny zeleza v oxidacni stavu III.

Cilem této prace je ptiprava navazujici fady tii slouCenin zeleza s cilem vypracovani
pracovnich navodl pro vyuziti v praktiku anorganické chemie. Zvolené slouceniny byly
vybrany tak, aby vyhovovaly naroCnosti praktika z anorganické chemie, a to po strance
pouzivanych technik, bezpec¢nosti a ¢asového rozsahu praktika.

Teoreticka ¢ast mé prace obsahuje chemické a fyzikalni vlastnosti, pfipravu, pouziti Zeleza a
jeho vybranych slou¢enin. Pozornost byla vénovana jenom slouceninam, které byly vybrany
nebo pouzity na pfipravu navazujici fady sloucenin Zeleza.

V praktické c¢asti byl hledan optimdlni postup pfipravy tii sloucenin Zeleza. Vybrané
slouceniny byly ptipravovany dvéma postupy a byla vyuzita zakladni preparacni technika. Pti
pfipravach byl sestavovan casovy harmonogram a u produkti byla ovéfena Ccistota
dostupnymi metodami. Prakticka Cast byla provadéna v laboratofich ¢. 2002 a 2005 na
Fakulté¢ chemické VUT v Brné.



1 TEORETICKA CAST

1.1 Zelezo
1.1.1 Triada zeleza

Zelezo je diky svym horizontalnim podobnostem soucasti skupiny tzv. triady Zeleza. Triadu
zeleza tvoii tyto prvky: Zelezo (Fe), kobalt (Co) a nikl (Ni). Prvky triddy jevi v kovové
podobé i ve svych slouc¢eninach fadu shodnych vlastnosti, jako napi. obvykly oxida¢ni stav 11
v jednoduchych slou¢eninach. Zelezo vystupuje také v oxidaénim stavu III a asto tomuto
stavu dava prednost. Kobalt rovnéz snadno piechazi do oxida¢niho stavu III. V tomto stavu je
v komplexnich slouc¢eninach velmi stabilni [1].

1.1.2 Vyskyt

Zelezo je diky stalosti atomovych jader znaéné rozsifené ve vesmiru [2]. Na Zemi je Zelezo
nejrozsifenéjsim tézkym kovem. V zemské kiie je vSak obsazeno jenom ve formé sloucenin:
hematit (krevel) Fe;Os, limonit (hnédel) 2Fe;O3-3H,0, magnetit (magnetovec) Fe;O,, siderit
(ocelek) FeCOs a pyrit (kyz zelezny) FeS,. Mala mnozstvi doprovazeji rudy jinych kovt,
nachazi se téz v ptd¢, mineralnich vodach jako (Fe(HCOs)3) atd. [1].

1.1.3 Vyroba

Zelezo se vyrabi redukei oxidi Zeleza ve vysoké peci koksem za piidavku CaCOj; za vysoké
teploty:

t
3 Fe;03+3C — 4Fe+3CO, (1)

t
Si0, + CaCO; — CaSiO; + CO, )

Timto zpiisobem vznika surové Zelezo s velkym mnoZstvim necistot (2-10 % C, S, P, Si, Mn).
Podle rychlosti chlazeni vznik4 Sedé zelezo obsahujici grafit (pii pomalém chlazeni) a bilé
zelezo obsahujici karbid trizeleza (pti rychlém chlazeni) [1].

Pfeména surového zeleza na ocel se nazyva zkujnovani. Spoc¢iva v odstranéni prebytecného
uhliku, siry, fosforu a kifemiku [3]. Nejcastejsi zptisoby jsou Bessemertiv proces, Siemenstv-
Martintiv proces, zasadity kyslikovy konvertorovy proces, zkujiiovani v elektrické peci aj. [2].

1.1.4 Vlastnosti Zeleza

Chemicky cisté zelezo je bily leskly kov, pomérné mékky, tazny a kujny. Jiz stopy uhliku
viak znaéné& méni jeho vlastnosti. Zelezo ma hustotu 7,86 g.cm™ a taje pii teploté 1 528 °C.
V tuhém stavu vystupuje ve tifech allotropickych modifikacich. Do 906 °C tvofi prostoroveé
centrovanou kubickou miizku (a = 2,8664 10" m pti 20 °C), v rozmezi 906 °C az 1 401 °C
plosné centrovanou kubickou miizku (a, = 3,6468 10" m pii 916 °C). Nad teplotu 1 401 °C
ptechazi zelezo zpét na prostorové centrovanou kubickou mftizku. Pii teplotach pod 768 °C se



zelezo stava silné magnetickym. Teplota, pfi niz tuto vlastnost ztraci (768 °C, tj. Curiertv
bod), je na kifivce zahiivani a chladnuti vyznacena prodlevou stejné jako body, pfi nichz
dochazi ke strukturnim zméndm zeleza (906 °C a 1 041 °C). OdliSujeme proto obvykle Zelezo
ve stavu schopné magnetizace jako zelezoa od formy zeleza neschopného magnetizace avSak
stejné struktury jako Zelezo «a, kterou oznacujeme jako zelezo f. Plosné€ centrovana
modifikace zeleza se oznacuje jako Zelezo y [1, 4].

Zelezo je neuslechtily kov, ktery se ve ziedénych kyselinach rozpousti za vzniku Zeleznatych
soli a vodiku. Koncentrovana kyselina sirova a dusi¢nd jej pasivuje. Hydroxidy na né&j
nepusobi. Pfi zvySenych teplotich se Zelezo pfimo slucuje s halogeny, sirou, uhlikem,
fosforem, kiemikem. S mnohymi dalSimi kovy tvofi slitiny, charakteristick¢é svymi
vlastnostmi. Pfi ¢erveném Zéaru reaguje Zelezo s vodni parou za vzniku vodiku:

t
3Fe+4 HzO — > F€304+ 4 Hz (3)

Zelezo se vyznaduje velkou afinitou ke kysliku. Na vlhkém vzduchu podléha korozi, tj. méni
se na svém povrchu pozvolna na hydratované oxidy Fe,O3-xH,O. Se suchym vzduchem
reaguje zelezo znatelné az teprve nad teplotu 50 °C. Koroze je elektrochemicky d¢j vyzadujici
nezbytnou soucinnost dvou ze tfi reagujicich slozek: kysliku, vody a elektrolytu (SO,
obsazeny ve vzduchu). Mechanismus koroze je slozity a zavisi na prevladajicich podminkach.
Podstatu vystihuji nasledujici reakce [1, 2, 4] :

Katodicka redukce: 3 O, +6 H,O+12¢ — 5 12 OH" 4)
Anodicka oxidace: 4 Fe — 5 4Fe* + 8¢ ®)]
Anodicka oxidace: 4 Fe™ —, 4Fe’ +4e (6)
Celkova reakce: Fe +3 O, + 6 HbLO — 34 Fe’* + 12 OH (7

1.1.5 Slouceniny Zeleza

Zelezo vystupuje ve svych slouGeniniach pievazné jako dvojmocné a trojmocné
Od dvojmocného Zeleza se odvozuje oxid zeleznaty a hydroxid Zeleznaty, stejné jako soli
cetnych anorganickych kyselin. Nejdilezitéjsi znich je siran krystalizujici se sedmi
molekulami vody, heptahydrat siranu Zeleznatého (zelena skalice). Od trojmocného Zeleza je
odvozen oxid zelezity a hydroxid Zelezity. Tvofi rovnéz soli s ¢etnymi anorganickymi
kyselinami, naptfiklad dusi¢nan Zzelezity a kamenec NH4Fe(SO4),'12H,0. Znamé jsou i
slou€eniny v oxidacnich stupnich —II, -1, 0, IV, a VL. Slou€eniny Zeleza v téchto oxidac¢nich
stupnich jsou mén¢ Casté a mnohé jsou velmi reaktivni. Vazby atomu zeleza ve slouc¢eninach,
resp. v komplexnich slouc¢eninach, maji vesmés nizky kovalentni stupeni — jsou tedy vétSinou
kovalentniho charakteru [1, 4].

1.1.6 Vybrané slouceniny Zeleza v oxida¢nim stavu II

Slouceniny Zeleznaté jsou malo stalé. Pisobenim kysliku se snadno oxiduji, zejména
v alkalickém prostfedi. Vodné roztoky Fe(Il) (nejsou-li pfitomny z4dné koordinace schopné



ligandy) obsahuji ion [Fe(H,0)s]*" [3]. Ten byl prokazan i u nékterych krystalickych soli
(napt. Fe(ClO4),.6H,0, FeSO4.7H,0 aj.). Roztoky zeleznatych soli reaguji kysele vlivem
hydrolytického Stépeni. VétSina Zeleznatych soli ma sklon tvofit podvojné, resp. komplexni
soli se solemi siln€ elektropozitivnich prvkil, zejména se solemi alkalickych kovii a amonia.
Komplexni ion je vysokospinovy s elektronovou konfiguraci d-orbitalii (tgg)4(eg)2. Zelena
barva vznikajici v Zeleznatych slouc¢eninach je dana diky komplexu [Fe(H20)6]2+ [1,4].

1.1.6.1 Oxid Zeleznaty FeO

Oxid zeleznaty je ¢erny pyroforicky praSek krystalizujici podle typu NaCl. Oxid Zeleznaty
podléhé snadno oxidaci. Lze jej ziskat zahtivanim Zeleza v atmosféte O, o nizkém parcialnim
tlaku nebo zahfivanim Stavelanu zelezit¢ho. Oxid zelezity je staly pouze za vysoké teploty.
Pod teplotou 576 °C disproporcionuje na Fe a F304[1].

1.1.6.2 Siran Zeleznaty FeSQ,

Siran zeleznaty krystalizuje z vodnych roztokii obycejné se sedmi molekulami vody jako
zelena skalice FeSO47H,0. Tvofi svétle zelené jednoklonné krystaly, které na vzduchu
pomalu zvétravaji a soucasné podléhaji oxidaci na zlutobily siran Zelezity:

12 FGSO4'7H20 +3 02 —)4 FGQ(SO4)3 +2 F€203 + 84 H20 (8)

Pti zahtivani ztraci molekula snadno Sest molekul vody. Bezvoda sil tvoii bily prasek. Pii
vyssi teploté dochézi k oxidaci Zeleza a rozkladu na SO; a Fe,O; [4].

1.1.6.3 Siran amonno-Zeleznaty (NH4),Fe(SO4);

Siran amonno-Zeleznaty se nej€astéji vyskytuje jako hexahydrat (tzv. Mohrova stl). Mohrova
stl tvoti svétle zelenomodré krystaly nebo krystalicky prasek. Na vzduchu pomalu oxiduje a
zvétrava[3].

1.1.6.4 Dihydrat Stavelanu Zeleznatého FeC,042H,0

Dihydrat stavelanu Zeleznatého tvoti zluty krystalicky prasek. Pfi 140-160 °C se rozklada dle
rovnice [1,5]:

2 FeCy04 — 52 FeO+CO+ 0, (9)
1.1.7 Slouceniny Zeleza v oxida¢nim stavu I11

Slouc¢eniny v oxidacnim stavu III ziskdvame oxidaci pfislusnych Zeleznatych soli
(napt. kyselinou dusi¢nou, peroxidem vodiku), nebo rozpousténim cerstvé vysrazeného
hydroxidu Zelezitého a oxidu Zelezitého v piisluSnych kyselinach. Takto ptfipravené roztoky
zelezitych soli jsou v silng kyselém prostiedi Zlutozelené a obsahuji ionty [Fe(H,0)s]’".
Zvysovanim pH (hlavné pak v neutrdlnich roztocich) dochdzi k hydrolyze za vzniku iontl
[Fe(H,0)s(OH)]*", [Fe(H,0)s(OH),]"a [(H,0)4Fe-(OH),-Fe(H,0)4]*" a barva roztokt se méni

10



na zlutohnddou. V silng zéasaditych roztocich pak byly prokazany ionty [Fe(OH)e]>.
Kone¢nym produktem zvySovani pH je vznik ¢ervenohnédé srazeniny FeO(OH).

Fe(III) tvoti soli s vétSinou aniontd. V pevné fazi je lze ziskat krystalizaci kyselych vodnych
roztokli. Obsahuji vétSinou Sest a vice molekul krystalové vody. Fe(Ill) tvofi kamence
M'Fe(SO4),.12H,0, presndji se uvadi [M'(H,0)6] [Fe"(H,0)s](SO4), [1.,4].

Zelezo s oxidadnim &islem IIT tvoii oxid Zelezity, hydroxid Zelezity a oxid Zeleznato-Zelezity.
Vsechny tfi oxidy maji sklon k nestechiometrickému slozeni. U oxidd, zvlaste pak
u hydroxidu zelezitych, nelze piesné definovat hydratovany stav. Hydroxid Zelezity je Casto
definovan spiSe jako hydratovany oxid zelezity s proménlivym obsahem vody (Fe,O3xH,0).
Dle [1] existuje jenom Fe;O3.xH,O [3]. Naopak je uvadéno, Ze hydroxid zelezity ma strukturu
FeO(OH). V dalsi casti prace je uvadén hydroxid zelezity jako FeO(OH) [2, 5] :

v-FeO(OH) —— a-FeO(OH)

T T

v—Fe 03 — o-Fe)0s
Obrazek ¢.1: Vzajemné poméry stalosti riznych modifikaci oxidii a hydroxidi
1.1.7.1 Oxid Zelezity Fe,O;
Oxid Zelezity existuje ve dvou formach: a-oxid Zelezity a y-oxid Zelezity. Po prudkém Zihani

je nerozpustny v kyselindch. V ptirodé se oxid zelezity vyskytuje jako krevel. Tavenim
s jinymi oxidy tvoii podvojné oxidy, napt. Li,Fe;O4nebo K,Fe,O4 [1].

Obrazek ¢.2: Atomarni struktura oxidu zelezitého (Cervena = zelezo , modra = kyslik)

Laboratorn¢ lze pfipravit Fe,Os zihdnim napf. uhliCitanu Zeleznat¢tho nebo
tris(oxalato)zelezitanu draselného [6,7]:
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4 FGCO3 + 02 — 2 Fezog +4 C02 (10)

2 K;3[Fe(C,04)3]:3H,0 +3 O — 5 FepO3 + 12 CO; + 3 K0 + 3 H,O (11)

V ptirodé se vyskytujici krevel je hlavni surovinou pro vyrobu Zeleza [3]. Oxid Zelezity se
dale pouziva jako pigment v gumarenském primyslu, pfi vyrobé natérovych hmot, papiru,
linolea, keramiky a skla. Své uplatnéni nachazi i jako lestidlo skla, diamantt a kovu.
V elektronice se pouziva k vyrobé rezistorti, polovodict aj. [5].

Tabulka ¢.1: Fyzikalni vlastnosti Fe;O3

Molekulova hmotnost 159,69
Hustota 524 gcm”
Bod tani 1 565 °C
Barva cervenohnéda
Rozpustnost ne voda, ano anorganické kyseliny
Slozeni Fe 69,94 %; O 30,06 %

1.1.7.2 Hydroxid Zelezity FeO(OH)

Hydroxid zelezity je cCervenohnéda praskovita nebo krystalickd latka, kterd obsahuje
proménlivé mnozstvi vody. V piirodé se vyskytuje v podobé hnédelu. VysraZzenim z roztoku
soli amoniakem jej ziskdme v podob¢ rosolovité srazeniny. Hydroxid Zelezity je nerozpustny
ve vode, v kyselinach je rozpustny za vzniku Zelezitych soli. Srazenina je velmi aktivni a
strhava s sebou pfi vylou€eni z roztoku i jiné latky. Pfi zahtivani ztraci vodu za vzniku oxidu
zelezitého [1, 2, 8]:

FeO(OH) — 3 Fe,03 + H,O (12)
Laboratorn¢ Ize piipravit FeEO(OH) reakci amoniaku se solemi zelezitymi [1]:

NH4Fe(SO4); + 3 NH; + 2 H,O —— FeO(OH) + 2 (NH4),SO4 (13)
Fey(SO4); + 6 NH; + 4 HHO —— 2 FeO(OH) + 3 (NH4),SO4 (14)

Hydroxid Zelezity se pouziva predevSim na sorpci necistot pii Upravé pitné vody, jako
pigment, k ptipravam dalSich Zelezitych sloucenin aj. [9, 10].
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Tabulka ¢.2: Fyzikalni vlastnosti FeO(OH)

Molekulova hmotnost 88,85
Hustota 34-39gcm”
Bod tani >1000 °C
Barva cervenohnéda
Rozpustnost ne voda, ano anorganické kyseliny a louhy
Slozeni Fe 62,85 %; 0 36,01 %; H 1,13 %

1.1.7.3 Siran Zelezity Fe;(SOq);

Siran zelezity tvofi vétsi pocet hydrati, které 1ze vSak tézko ziskat v Cisté krystalické formé.
V pfirodé¢ se vyskytuje vedvou  krystalickych formach: coquimbit Fe(SO4);-9H,0
(Sesterecny) a quenstendit Fe(SO4);-10H,O (jednoklonny) [3]. Siran zelezity je velmi
hygroskopicky a ve vodném roztoku pomalu hydrolyzuje [5]. Pii opatrném zahiivani hydratt
vzniké bezvody siran Zelezity v podobé bilého prasku, ktery se jen zvolna rozpousti ve vodé a
alkoholu. Rozpousténi 1ze urychlit pfidanim malého mnozstvi siranu Zeleznatého. Zahtiva-li
se siran Zelezity silnéji, $t€pi se na oxid zelezity a oxid sirovy [1]:

FGQ(SO4)3—t> F6203 +3 SO3 (15)
Laboratorn¢ lze pfipravit siran Zelezity oxidaci zelené skalice (kyselinou dusi¢nou nebo

peroxidem vodiku), rozpousténim oxidu zelezit¢tho v kyseliné sirové nebo piimo
rozpousténim Zeleza v kyseling sirové [1, 7]:

2 FeSO4+ 2 SO3 — 5 Fe(S04)3 (16)
Fe;O3 + 3 H,SO4s — 5 Fep(SOy4)3 + 3 H,O (17)
4Fe+30,+6H,SOs — 2 Fey(SO4); + 6 H,O (18)

Siran zelezity se pouziva na upravu a cCiSténi pitnych, technologickych a odpadnich
primyslovych vod, jako ¢inidlo k redukei zapachu v kanalizaci a potlaceni zapachu H,S ve
vyhnivacich nadrzich, pii leptani hliniku, mofeni oceli a médi, jako polymerac¢ni ¢inidlo aj.

[5].

Tabulka ¢€.3: Fyzikalni vlastnosti Fe;(SO4)3

Molekulova hmotnost 399.87
Hustota 3,097 g.cm'3
Bod tani 480 °C
Barva Sedobila
Rozpustnost ano voda, stfedné ethanol, ne aceton a ethylacetat
Slozeni Fe 27,93 %; O 48,01 %; S 24,06 %
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1.1.7.4 Dodekahydrat siranu amonno-Zelezitého NHsFe(SQOy4),:12H,0

Dodekahydrat siranu  amonno-Zelezit¢ho nazyvaného téz kamenec je svétle fialova,
transparentni, oktaedrickd krystalickd latka. Z roztoku krystalizuje ve velkych krystalech.
Kamenec je velmi dobfe rozpustny ve vodé¢ a na krystalu vytvari solny povrch [4].

Laboratorn¢ lze pfipravit siran amonno-zelezity reakci siranu zelezitého se siranem amonnym

nebo reakci roztoku s obsahem stechiometrického mnozstvi Mohrovy soli, siranu Zeleznatého,

kyseliny sirové a oxidac¢niho Cinidla kyseliny dusi¢né:

FGQ(SO4)3 + (NH4)QSO4 — 2 NH4F€(SO4) (19)

3 (NH4)2F€(SO4)2 +3 FGSO4 +3 HQSO4 +2 HNO3 — 6 NH4F€(SO4)2 +2NO+4 HzO
(20)

Pouziti nachdzi siran amonno-zelezity jako indikator pii titraci dle Volharda. Kromé toho se
pouziva jako motidlo v textilnim pramyslu a v Iékaistvi jako adstringens [11].

Tabulka ¢.4: Fyzikalni vlastnosti NH4Fe(SO4),

Molekulova hmotnost 266,1
Hustota 1,71 g.cm™
Bod tani 41 °C
Barva svétle fialova
Rozpustnost ano voda, ne ethanol
Slozeni Fe 20,99 %; H 1,52 %; N 5,27 %; O 48,12 %; S 24,11 %

1.1.7.5 Tris(oxalato)zelezitan draselny K;[Fe(C,04);]-3H,0

Tris(oxalato)zelezitan draselny tvoii svétle zelené monoklinické hranolové krystaly. Pfi
teploté 100 °C ztraci vodu a pii 230 °C se rozklada [4]. Tris(oxalato)zelezitan draselny je
siln¢ fotosenzitivni. V disledku velké adsorpce UV/VIS zafeni se pfi vystaveni roztoku
tris(oxalato)zelezitanu draselného slune¢nim paprskiim komplex rozkladd na Stavelan
draselny a trojmocné Zelezo piechazi na dvojmocné [5]:

3 K3[FC(C2O4)3] +hy — 5 2 FG(C204)2 +2 CO;y +2 KyCy04 (21)
Laboratorn¢ lze pfipravit tris(oxalato)zelezitan draselny reakci hydroxidu zelezitého

s hydrogenStavelanem draselnym nebo reakci stechiometrického mnozstvi S$tavelanu
zeleznatého s peroxidem vodiku a $tavelanem draselnym [10,12]:

FeO(OH) + 3 KHC,04 —» K3[Fe(C204)s] + 2 H,O 22)
6 F€C204 +3 H202 +6 K2C204 — 4 K3[FG(C204)3] +2 FGO(OH) +2 H20 (23)
2 FeO(OH) + 3 HyC,04+ 3 KyC04 —3 2 K3[Fe(C,04)3] +4 H,O (24)
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Obr. ¢€.3: Prostorova struktura tris(oxalato)zelezitanového iontu

Tabulka ¢.5: Fyzikalni vlastnosti K3[Fe(C04)s]

Molekulova hmotnost 374,02
Hustota 2,13 g.cm3,
Bod tani 230 °C
Barva svétle zelena
Rozpustnost ano voda, ne alkoholy




2 EXPERIMENTALNI CAST

V praktické c¢asti byl hleddn optimalni postup piipravy tii sloucenin Zeleza. Zvolené
slouceniny byly vybrany tak, aby vyhovovaly naro¢nosti praktika z anorganické chemie II, a
to po strance ndro¢nosti na techniku pfipravy, bezpecnost a ¢asovy rozsah praktika. Vybrané
slouceniny byly ptipravovany dvéma postupy a byla vyuzita zakladni preparacni technika. Pti
pfipravach byl sestavovan casovy harmonogram a u produkti byla ovéfena Ccistota
dostupnymi metodami, kterymi jsou vybaveny anorganické laboratoie.

| FEZO:; | )
HNO;

oxidace H,0, rozpousténi H,80,

Fe,(S0O,); I

srazeni NH;

Zihani

NH4Fe(S0,), NH; _|[Fe(OH); |

srazeni

oxidace [HNO;
rozpousténi [KHC,0,

[(NH,),Fe(SO,), I

H,S0,

FeC,0, | rozpousténi |K3[Fe(0204)3] |

KHC,0,

Obr.¢.4: Schéma provadénych reakci
2.1 Priprava dodekahydratu siranu amonno-Zelezitého NH,;Fe(SQ,),:12H,0

Dodekahydrat siranu amonno-Zelezitého je ve vod€ velmi rozpustna (124,8 g ve 100 g H,O
pri 28 °C), slab¢ nafialovéla krystalicka latka. Bod tani je 41 °C.

Kamenec byl pfipravovan dvéma postupy, které se 1iSi vychozimi slouceninami zeleza
1 oxidovadlem. V prvnim postupu jako vychozi slouc¢enina byl pouzit heptahydrat siranu
zeleznatého oxidovany peroxidem vodiku. Ve druhém postupu byly zvoleny jako vychozi
slouceniny heptahydrat siranu Zeleznatého a hexahydrat siranu amonno-zeleznatého, které
byly oxidovany kyselinou dusi¢nou.
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2.1.1 Priprava NH Fe(SOy),:12H,0 z FeSO,7H,0

Kamenec byl ziskavan oxidaci FeSO4 7H,0 pomoci H,O; za vzniku meziproduktu Fe,(SOy)s,
ktery po ptidani (NH4),SO4 ptesel na podvojny dodekahydrat siranu amonno-zelezitého:

2 FeSO4+ H,O,+ H,SOy — Fez(SO4)3 +2 H,O (25)
Fes(SO4); + (NH.)»S0s — 5 2 NH,Fe(SOs) (26)
Pracovni postup:

Zelena skalice byla rozpusSténa v takovém mnozstvi vody, aby vznikl nasyceny roztok. Poté
bylo pfidano vypocitané mnozstvi konc. H,SO4 v 10 % nadbytku a nasledn¢ dvojnasobek
mnozstvi 30% roztoku H,0,. Uplnost oxidace byla ovéfena pomoci 0,5% roztoku
1,10-fenantrolinu kapkovou reakci. Reakéni smés byla kratce povarena a zahusténa na topné
desce piiblizné¢ na polovicni objem. Potom byl ptfiddn horky roztok vypocitaného mnozstvi
(NH4)2SO4 nasyceny pii 60 °C. Mate¢ny roztok byl zahustén na poloviéni objem, pak
ponechdn pomalu vychladnout a volné krystalizovat. Za sedm dni byly vyloucené krystaly
vyjmuty z baniky a zvaZeny.

2.1.2 Pi"iprava NH4FC(SO4)2'12H20 z FeSO4'7H20 a (NH4)2F€(SO4)2'6H20
Kamenec byl ziskan oxidaci roztoku FeSO4-7H,0 a (NH4),Fe(SO4),:6H,0 pomoci HNO;:

3 (NHy):Fe(SO4) + 3 FeSO4 + 3 HpSO4 + 2 HNO; 5 6 NH;Fe(SOy4), + 2 NO + 4 H,0
(27)

Pracovni postup:

V roztoku 10% kyseliny sirové bylo za horka rozpusténo stechiometrické mnozstvi Mohrovy
soli a siranu Zelezit¢ho. Poté bylo po malych davkach k roztoku piidavano stechiometrické
mnoZstvi koncentrované kyseliny dusi¢né. Uplnost oxidace byla ovéfena pomoci roztoku
1,10-fenantrolinu kapkovou reakci. Roztok byl zahtfivan tak dlouho, dokud unikaly dymy
oxidii dusiku. Po skonceni reakce byla vznikld smés ochlazena a nechdna voln¢ ke
krystalizaci.

2.2 Priprava siranu Zelezitého

Siran zelezity je bila krystalické latka, pozvolna rozpustna ve vod¢ (tvoii Zlutohnédé roztoky)
a ethanolu.

Siran zelezity byl pfipravovan dvéma postupy. V prvnim postupu se zelezitan pfipravuje

oxidaci siranu Zeleznat¢ho. Druhy postup je zalozeny na rozpousténi oxidu zelezité¢ho
kyselinou sirovou.
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2.2.1 Priprava Fe,(SO,); z FeSO47H,0

Vznik Fe,(SO4); oxidaci FeSO4-7H,0:

2 FeSO4 + H,SO4 + Hy O, —— Fe S04+ 16 H,0 (28)
Pracovni postup:

Zelena skalice byla rozpusténa v takovém mnozstvi vody, aby vznikl nasyceny roztok. Poté
bylo ptfidano vypocitané stechiometrické mnozstvi konc. H,SO4 v 10 % nadbytku a nésledné
dvojnasobek mnozstvi 30% H,0,. Uplnost oxidace byla ovéfena pomoci roztoku 1,10-
fenantrolinu kapkovou reakci. Poté byl roztok zahustén ke krystalizaci na topné desce,
ochlazen na teplotu 2 °C, krystaly ptefiltrované ptes fritu, promyty dest. vodou a suSeny
v susarn¢ pii 100 °C.

2.2.2 Priprava Fe,;(SOy); z Fe,0;

Rozpusteni Fe,O3 pomoci ziedéné HaSOy4, za vzniku Fex(SO4)3:

Fe,03 + H,SO4s —— Fex(SO4)3 + 3 H,O (29)
Pracovni postup:

Byla sestavena aparatura skladajici se z varné banky a zpétného chladice. Do varné banky
bylo nasypano pfislusné mnozstvi oxidu zelezit¢tho a pfilita ziedéna kyselina sirova
v trojnadsobném nadbytku k vypocitaného mnozstvi. Pomér ziedéni byl 1:1 (konc. HySOs,
voda). Smés byla pfivedena k varu a pod zpétnym chladicem zahtivana (dle pouzitého oxidu)
po dobu 20 — 30 minut. Po zreagovani veskerého oxidu byla smés ochlazena a prefiltrovana
ptes Biichnerovu nélevku. Vzniklé krystaly byly voln€ suSeny na vzduchu.

2.3 Priprava tris(oxalato)zelezitanu draselného K;[Fe(C,0,);]:3H,0

Tris(oxalato)zelezitan draselny je svétle zelena krystalicka latka. Dobfe se rozpousti ve vod¢ a
je nerozpustny v alkoholech. Jeho kysely roztok se na svétle rozklada.

Tris(oxalato)zelezitan draselny byl pfipravovan dvéma zplsoby. Prvni zplsob je zalozeny na
vzniku hydroxidu zelezitého, ktery je nasledné rozpoustén hydrogenstavelanem draselnym za
vzniku tris(oxaldto)zelezitanu draselného. Hydroxid Zelezity byl pfipravovan reakcei zelezitych
soli, jejichz ptiprava je popsana v kapitolach 2.1 a 2.2, s 25% roztokem amoniaku. Ve druhém
postupu vznikd Stavelan Zeleznaty, ktery déle reaguje se Stavelanem draselnym a peroxidem
vodiku za vzniku tris(oxalato)zelezitanu draselného a hydroxidu Zelezitého. Hydroxid Zelezity
je poté rozpoustén hydrogenStavelanem draselnym za vzniku tris(oxalato)zelezitanu
draselného.
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2.3.1 Priprava K;[Fe(C,04);]:3H,0 ze soli obsahujici Fe(III).

Nejdtive byl ptipraven hydroxid zelezity ze soli ptipravenych v kapitole 2.1 a 2.2:

NH,Fe(SO4); + 3 NH; + 2 H,O0 —— FeO(OH) + 2 (NH,),SO04 (30)
Fey(SO4)3 + 6 NH; + 4 HHO ——> 2 FeO(OH) + 3 (NH,),SO4 (31)
Pracovni postup:

Zelezita stl (siran Zelezity nebo siran amonno-Zelezity) byla rozpusténa v kadince a po
malych ¢astech kni byl pfikapavan koncentrovany roztok amoniaku ve stechiometrickém
mnozstvi za vylouCeni hydroxidu Zelezitého. Ziskany hydroxid byl nasledné tfikrat
dekantovan, odfiltrovan na Biichnerové nalevce a promyt horkou vodou.

Vysledny tris(oxaldto)zelezitan draselny byl ziskan rozpousténim hydroxidu zelezitého
v hydrogenstavelanu draselném:

FeO(OH) + 3 KHC,04 —> Ki[Fe(C,04);] + 2 H,0 (32)

Hydroxid Zelezity byl pozvolna rozpoustén vkdadince v horkém roztoku KHC,;O4
(ptipraveném smichanim nasyceného roztoku Stavelanu draselného a nasyceného roztoku
kyseliny $tavelové). Po dosazeni Gplného rozpusténi byl roztok zahustén na varné desce ke
krystalizaci, krystaly byly odfiltrovany na frit¢ a promyty studenou vodou a ethanolem.

2.3.2 Pf‘l’prava K3[FC(C204)3] ‘3H20 V4 (NH4)2FC(SO4)2’6H20
Vznik §tavelanu zeleznatého z hexahydratu siranu amonno-zeleznatého:

mH4)2FC(SO4)2.6H20 + HzSO4 + H2C204 — F€C204 + mH4)2SO4+ 2 stO4 +6 Hzo
(33)

Pracovni postup:

V kadince byla v teplé¢ vod¢ byla rozpusténa Mohrova stl. Za stdlého michani bylo pfidano
stechiometrické mnozstvi ziedéné kyseliny sirové v poméru 1:1 s vodou a po ¢astech byl
piidavan nasyceny roztok kyseliny Stavelové piipraveny z dvojnasobku vypocitaného
mnozstvi. MateCny roztok byl zahfivan az do vysrazeni zlutych krystali Stavelanu
zeleznatého. Roztok byl nékolikrat opatrné dekantovan teplou vodou. Krystaly byly poté
ptefiltrovany pfes fritu a proplachnuty nejdiive teplou vodou a poté ethanolem.

Tris(oxalato)Zelezitan draselny byl pfipraven reakci Stavelanu zeleznatého se Stavelanem
draselnym a peroxidem vodiku, za vzniku tris(oxaldto)zelezitanu draselného a hydroxidu
zelezité¢ho. Hydroxid nasledné reaguje s hydrogenstavelanem draselnym a vznika
tris(oxalato)zelezitan draselny:
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6 F€C204 +3 H202 +6 K2C204 — 4 K3[FG(C204)3] +2 FGO(OH) +2 H20 (34)
2 FeO(OH) + 3 H,C,04 + 3 KyC204 ——3 2 K3[Fe(C,04)3] + 4 H,O (35)

Pracovni postup:

Nejdiive byla pfipravena suspenze Stavelanu zeleznatého v nasyceném roztoku Stavelanu
draselného. Pii teploté 40 °C bylo za stalého michani pomalu piidavano k mate¢nému roztoku
takové mnozstvi koncentrovaného roztoku peroxidu vodiku, aby se dosdhlo uplného
rozpusténi Stavelanu Zeleznatého. Smés s vysrdzenym FeO(OH) byla zahtata k varu a
vysrazené krystaly byly rozpustény pitidavkem roztoku kyseliny $tavelové. Roztok byl
zahustén ke krystalizaci na topné desce, krystaly byly odfiltrovany na frit¢ a promyty
studenou vodou a ethanolem.

2.4 Priprava oxidu Zelezitého Fe,0;

Oxid zelezity je Ccervenohnédd krystalicka latka nerozpustna ve vodé a rozpustna
v anorganickych kyselinach.

Reakce probihala podle rovnice:

2 K3[Fe(C,04)3] 3 H,O +3 O — Fe,O3+ 12 CO, + 3 K,0 + 3 H,O (36)
Pracovni postup:

Navazeny tris(oxalato)zelezitan draselny byl kvantitativné pfeveden do Zelezného kelimku a
zihan. Tepelny rozklad byl provadén ve dvou stupnich. V prvnim stupni byl

tis(oxalato)zelezitan zihdn mirn¢ ve vétsi vzdalenosti od kahanu po dobu 10 minut. Druhy
stupeni probihal na tzv. ,,Cerveny* zar po dobu 35 minut.
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3 VYSLEDKY A DISKUZE

3.1 Siran zelezity Fe,(SOy);

Siran zelezity byl pfipravovan dvéma postupy: oxidaci FeSO4-7H,0 peroxidem vodiku (30%)
za ptritomnosti konc. H,SO4 a rozpousténim Fe,Os ve zfedéné kyseling sirové.

3.1.1 Priprava Fe,(SQO,); oxidaci FeSO4,7H,0

Pti pfipravé siranu Zzelezit¢tho oxidaci siranu Zeleznatého bylo pouzito dvojnasobného
stechiometrického mnozstvi 30% peroxidu vodiku. Dostate¢na oxidace Fe(Il) na Fe(Ill) byla
ovétena kapkovou reakci pomoci 1,10-fenatrolinu (smés se za ptitomnosti Fe(Il) barvi do
oranzova). Po pfidani stechiometrického mnozstvi peroxidu byl test na ptitomnost Fe(Il)
pozitivni. Neuplna oxidace s nejvétsi pravdépodobnosti byla zplsobena stafim peroxidu
(rozklada se na kyslik a vodu), proto bylo zvoleno do postupu dvojnasobné mnozstvi. Siran
zelezity byl beze ztrat preveden zroztoku krystalizaci na topné desce. Pro Spatnou a
pozvolnou rozpustnost krystalli siranu Zelezitého bylo v naslednych postupech pracovano
s mateCnym roztokem siranu Zelezité¢ho. Cela tato pfiprava trvala 50 minut. Nejdéle piitom
trvalo odpafovani na topné desce.

3.1.1.1 Prakticky vytézek

Pti ptipravé bylo pouzito 11,53 g FeSO, (tato navazka byla zvolena tak, aby pfi dalSim vyuziti
produktu vzniklo 10 g tris(oxalato)zelezitanu draselného).

m(FeSO0,) 44 11,53

Fe,(S0,), =M (Fe,(S0O,),)- —2770 0
(Fe,(SO,); = M (Fe,(S0,)5) 2-M(FeSO,.7H,0) 2-278,11

mtet)ret

M oorer (Fez (SO4)3) = 8,29 g

Tabulka €.6: Vytézky a vytéznost Fe,(SO4)3

Pokus ¢islo | Vytézek (g) | Vytéznost (%)
1 7,2 86,9
2 7,3 88,1
Primér 7,25 87,5

Z tabulkovych hodnot vyplyva celkem vysoka vytéznost. Ztraty jsou zpusobeny manipulaci
s roztokem a 1 pies peclivost pfi kvantitativnim prevadéni se jim nedalo zabranit.
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3.1.2 Priprava Fe,(SQO,); rozpousténim Fe,O; ve ziredéné H,SO,
Pro rozpousténi byly pouzity dva oxidy zelezité liSici se svoji pfipravou.

Prvni oxid Zelezity byl pfipraven Zihanim tris(oxalato)zelezitanu draselného. Po péti minutach
varu suspenze kyseliny sirové a oxidu zelezitého bylo pozorovano zesvétleni hnédého roztoku
v dasledku vylucovani bilych krystalii siranu Zelezitého. Pfeménu oxidu Zelezitého na siran
zelezity bylo mozno dobfe pozorovat a urcit tak konec reakce. Celkova doba rozpousténi
3 g Fe,Os trvala 20 minut. Vznikly siran byl témétf beze ztrat kvantitativné filtrovan pies
Biichnerovu nalevku. Vzhledem vysoké kyselosti roztoku je doporuc¢eno pouzit k filtraci
sklenény filtracni papir a krystaly susSit voln¢ na Petriho misce. Pfiprava trvala 35 minut.

Druhy oxid zelezity byl pfipraven prudkym zihanim uhli¢itanu zeleznatého. Takto ptfipraveny
oxid Zelezity podléhal hiife rozpousténi nez oxid zelezity pripraveny z tris(oxalato)zelezitanu
draselného. Roztok béhem zahtfivani neménil barvu a krystaly siranu Zelezitého
vykrystalizovaly az po ochlazeni roztoku. Doba rozpousténi 3 g Fe,Os trvala 45 minut.
Filtrace se fidila stejnymi podminkami jako v pfedeslém piipadé. Priprava trvala 55 minut.

Obrazek ¢.4: Siran zelezity piipraveny v kapitole 2.2.2
3.1.2.1 Prakticky vytézek

Pti ptiprave bylo pouzito 3 g Fe,Os.

F
(Fe,(S0,), = M(Fe, (SOQQ-M 39987

M(Fe,0,) ~ " 159,69

mteoret

mteoret (Fez (S04)3) = 7,51 g
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Tabulka ¢.7: Vytézky a vytéznost Fe,(SO4)3

Oxid Pokus ¢islo | Vytézek (g) | Vytéznost (%)
Fe,05(z FeCOs3) 1 7,2 94,55
2 7,3 95,89
Pramér 7,25 95,22
Oxid Pokus Cislo | Vytézek (g) | Vytéznost (%)
F6203(Z K3[FG(C204)3]) 1 3,8 50,6
2 3,6 47,93
Primeér 3,7 49,27

Vytéznost siranu zelezitého pripravovaného z oxidu zelezitého, ktery byl pifipraven zihanim
uhli¢itanu Zeleznatého, je velmi vysokd diky snadné manipulaci s vyloucenymi krystaly.
Oproti tomu je vytéznost siranu zelezitého piipravovaného z oxidu zelezitého, ktery byl
pripraven z tris(oxalato)zelezitanu draselného, velmi nizka. Je zplisobena znecisténim oxidu
zelezitého vzniklém pfi jeho ptiprave a jeho nejistou stechiometrii.

3.1.3 Kontrola ¢istoty

Kontrola Cistoty byla provedena pomoci ,,kapkovych® reakci s vybranymi ¢inidly. Byly
proméfeny tfi vzorky z ptedeslych ptiprav. Pomoci ¢inidla 1,10-fenantrolin (0,5%) bylo
zjisténo, ze ve slouceniné neni pritomno zelezo v oxida¢nim stavu IIl. Zkoumany vzorek se
nezabarvil do syté oranzova. Cinidlem hexakyanoZeleznatanem draselnym bylo potvrzeno, Ze
vzorek obsahuje zelezo v oxidacnim stavu IIl. Ze zkoumaného vzorku se ihned vyloucily
modré krystaly berlinské modii.

Tabulka ¢€.8: Kontrola Cistoty Fe;(SO4); pomoci Cinidel

Vzorek ¢islo | 1,10-fenantrolin | HexakyanoZeleznatan draselny
1 ne ano
2 ne ano
3 ne ano

Z tabulky vyplyva, ze vSechny vzorky neobsahuji Fe(Il), av§ak obsahuji Fe(IIl). Produkt je
v tomto smyslu Cisty.

3.2 Dodekahydrat siranu amonno-Zelezitého NH,Fe(SO,),°12 H,O

Dodekahydrat siranu amonno-zelezitého byl pfipravovan dvéma postupy. V prvnim postupu
jako vychozi sloucenina byl pouzit FeSO4-7H,0 oxidovany H,O, (30%). Ve druhém postupu
byly zvoleny jako vychozi slouc¢eniny FeSO47H,O a (NHy),Fe(SO4),-6H,O oxidovany
koncentrovanou HNOs.
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3.2.1 Pi"iprava NH4F€(SO4)2‘12 HzO Z FeSO4

Ptiprava dodekahydratu siranu amonno-zelezitého probihala pfes meziprodukt siranu
zelezitého. Se siranem Zelezitym bylo pracovano z matecného roztoku. Poté byl k roztoku
piidan siran amonny. V prvnich pokusech byl roztok nechdvan odpafovan na topné desce.
Dochazelo ale pouze k navySovani viskozity a smés nekrystalizovala ani po ochlazeni. Bylo
zkougeno také pridani 20 cm® ethanolu k vysrazeni kamence. Pfidani ethanolu viak mélo za
nasledek vznik velmi soudrZzného lepkavého gelu. Neochota ke krystalizaci je s nejvétsi
pravdépodobnosti dana tim, ze kamenec krystalizuje jako dodekahydrat a uspotradani krystala
musi probihat volné. Bylo tedy pfistoupeno k tomu, Ze po pfidani siranu amonného byla smés
chvili (cca 5 minut) povafena a roztok rozdélen na dvé poloviny. Jedna byla nechdna volné
krystalizovat po dobu sedmi dni a s druhou polovinou roztoku kamence se pracovalo dale
k ptipravé dalSich sloucenin. Z roztoku nechané¢ho krystalizovat volné¢ se za sedm dni
vytvotily velké nafialovélé krystaly. Ptiprava roztoku dodekahydratu siranu amonno-
zelezitého trvala 40 minut, poté byl ponechdn sedm dni k volné krystalizaci.

-y

Obrazek ¢.5: Dodekahydrat siranu amonno-zelezitého pfipraveny v kapitole 2.1.1

3.2.1.1 Prakticky vytézek

Pti ptipravé bylo pouZzito 11,53g FeSO, (tato navazka byla zvolena tak, aby pfi dalSim vyuZiti
produktu vzniklo 10g tris(oxalato)zelezitanu draselného).

11,53

m(FeSO,.TH,0) _ .
278,01

(NH , Fe(SO,),) = M(NH, Fe(SO,),)- M(FeSO,.7TH,0)

82,18

mteoret

m,,.,(NH,Fe(S0,),) =19,83 g
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Tabulka ¢.9: Vytézky a vytéznost Fe,(SOq)3

Pokus ¢islo | Vytézek (g) | VytéZnost (%)
1 0 0
2 9,1 91
3 9,8 97,8
Primeér 9,45 94,4

Z tabulky vyplyva zvétSovani vytéznosti vlivem zdokonalovani postupu.
3.2.2 Pi"iprava NH4Fe(SO4)2°12 HzO V/ FeSO4'7H20 a (NH4)2F€(SO4)2'6H20

Na pfipravu dodekahydratu siranu amonno-zelezitého byly navazky pfipraveny v piesném
stechiometrickém pomeéru. Na oxidaci Fe(Il) obsaZzeném v siranu Zeleznatém a Mohrové soli
byla pouzita koncentrovand kyselina dusi¢nd. Pfi pfidavani kyseliny dusi¢né dochazelo
k bouflivé reakci a uvolnovani rezavé hnédych dymu oxidt dusiku. Poté byla smés ponechana
voln¢ krystalizovat Sest dni. K vylouceni krystalti kamence ov§em nedoslo. V kadince vznikl
velmi viskézni svétle hnédy gel. Pii opakovani postupu bylo zjisténo, Zze matecni roztok
s kamencem mé pH = 0 a ke krystalizaci opét nedoSlo. Vysoka kyselost roztoku ma s nejvetsi
pravdépodobnosti za nésledek nevykrystalizovani kamence. Ptiprava roztoku dodekahydratu
siranu amonno-zelezitého trvala 75 minut, k volné krystalizaci byl ponechdn sedm dni.

3.2.3 Kontrola Cistoty

Kontrola cistoty byla zalozena na méfeni teploty tani siranu amonno-Zelezitého a na reakci
s ¢inidly na ovéfeni pritomnosti Fe(III).

Meéfeni teploty tani bylo provadéno pomoci aparatury slozené z teploméru, k némuz byla
v urovni nadobky se rtuti pfipevnéna zatavena kapilara obsahujici siran amonno-Zelezity.
Teplomér s kapilarou byl umistén na vodni lazen, ktera byla pomoci kahanu pomalu
zahfivana. Pfi zméné skupenstvi byla zaznamenéana teplota. Méteni bylo provadéno pro tfi
vzorky.

Tabulka ¢.10: Teploty tani NH4Fe(SO4),-12H,0

Mg¢feni €. : Teplota tani (°C) | Korekce metody (-3 °C)
1 45 42
2 44,5 41,5
3 44 41
Primeérna hodnota 44,5 41,5

Tabelovana hodnota tani dodekahydratu siranu amonno-zelezitého je 39-41 °C. Z naméienych
hodnot lze usoudit, Zze ptipravovany produkt byl dodekahydrat siranu amonno-zelezitého
s teplotou tdni maximalné o 1 °C odlisnou od tabelované.
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Kontrola ¢istoty reakci s vhodnymi ¢inidly byla provadéna pro tii vzorky.

Tabulka ¢.11: Kontrola ¢istoty (NHy4),Fe(SO4), pomoci ¢inidel

Vzorek ¢: | 1,10-fenantrolin | HexakyanoZzeleznatan draselny
1 ne ano
2 ne ano
3 ne ano

Z tabulky vyplyva, ze vSechny vzorky neobsahuji Fe(Il), avSak obsahuji Fe(III). Produkt je
v tomto smyslu Cisty.

3.3 Tris(oxalato)Zelezitan draselny

Tris(oxalato)zelezitan draselny byl pfipravovan dvéma postupy. Pro prvni postup byla jako
vychozi sloucenina zvolena stl obsahujici Fe(Ill) (siran Zelezity nebo siran amonno-zelezity).
Ve druhém postupu byla jako vychozi slouc¢enina zvolena Mohrova sul.

3.3.1 Priprava K;[Fe(C,04);]:3H,0 ze soli obsahujici Fe(III)

Tris(oxalato)zelezitan draselny byl pfipravovan pies meziprodukt hydroxid zelezity. Hydroxid
zelezity (prvni ¢ast postupu) byl pfipravovan z mate¢nych roztokl siranu Zelezitého nebo
dodekahydratu siranu amonno-zelezit¢ho. Po pomalém piidavani roztoku amoniaku
k mate¢nému roztoku se zacal tvofit hnédy hydroxid Zelezity ve formé gelu. Konec vysrazeni
se dal pozorovat nahlou absorpci vétSiny kapaliny roztoku do gelu. Pomald sedimentace
hydroxidu zelezit¢tho byla upravena povafenim roztoku. Hydroxid zelezity byl poté
dekantovan pfidanim 50 cm’ destilované vody (4-5krat). Po filtraci na Biichnerové nalevce
byl hydroxid dén na 10 minut do suSarny (snazsi oddéleni od filtracniho papiru). Rozpousténi
hydroxidu Zelezitého v roztoku hydrogenstavelanu draselného (oproti teoretickému postupu)
bylo provadéno k dosazeni co nejmensiho objemu roztoku tak, ze k hydroxidu zelezitému
v kddince byla postupné piilévana smés hydrogenstavelanu draselného do tuplného
rozpusténi. Roztok se zacal barvit vznikajicim tris(oxalato)zelezitanem draselnym svétle
zelené. Po krystalizaci na topné desce a nasledné filtraci byly ziskany malé svétlezelené
krystalky tris(oxalato)zelezitanu draselného. Celd ptiprava trvala 100 minut. Nejdel$i dobu si
vyzadalo odpafovani na topné desce (30 minut).

3.3.1.1 Prakticky vytézek

Na pftipravu bylo pouzito 9,8 g NH4Fe(SO4),-12H,0 teoretického mnozstvi nebo 8,14 g
Fe,SO4 (tato navazka byla zvolena tak, aby pii dalSim vyuziti produktu vzniklo 10 g
tris(oxalato)zelezitanu draselného).

m(NH, Fe(S0.)) _ 401 55, 99
M(NH ,Fe(S0,),) 4821829

Mo (K5 [Fe(C,0,)5]) = M(K;[Fe(C,0,);])-

mteoret (K3 [Fe(C2O4)3]) = 10 g
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M0 (K[ Fe(C,0,)5]) = M(K;[Fe(C,0,),])

mteoret (K3 [Fe(c204)3 ]) = 10 g

) m(Fe,(S0,);) — 491
M(Fez (504)3)

814
399.87

Tabulka &.12: Vytézky a vytéznost Ks[Fe(C,04)3]-3H,0

Pokus &islo | Vytézek (g) | Vytéznost (%)
1 8,9 89
2 8,8 88
3 9,6 96
Pramér 9,1 91

Vysoka vytéznost produktu je dana odpafovanim mate¢ného roztoku na topné desce.

3.3.2 Pi"iprava K3[FC(C204)3] ‘3H20 z (NH4)2F9(SO4)2‘12H20

Priprava tris(oxalato)zelezitanu draselného probihala ptfes meziprodukt $tavelan Zeleznaty.
Ten vznikl jako syté zlutd krystalickd latka ihned po pfidani kyseliny stavelové k roztoku
Mohrovy soli a kyseliny sirové. Pfi pfidavani peroxidu vodiku ke Stavelanu Zeleznatému ve
form¢ suspenze v nasyceném roztoku Stavelanu draselného vznikal tmavé zelenohnédy
roztok. Poté byla k tomuto roztoku piridavana kyselina sStavelova. Po pfidani urcitého
mnozstvi presel roztok nahle na svétle zelenou barvu. Po krystalizaci na topné desce a filtraci
byly ziskany malé svétlezelené krystalky tris(oxalato)zelezitanu draselného. Doba piipravy

trvala 140 minut.

Obrazek ¢.6: Tris(oxalato)zelezitan draselny piipraveny v kapitole 2.3.1
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Obrazek &.7: Stavelan Zeleznaty piipraveny v kapitole 2.3.3
3.3.2.1 Prakticky vytézek
Na ptipravu stavelanu Zeleznatého bylo pouzito 10 g Mohrovy soli.

(Fe(C,0, 2H,0)) = M (Fe(C,0,))- "WVH), Fe(50,), 6H,0) _ 744 10
prame 2 M((NH,), Fe(SO,),.6H,0) 48218

mteoret

mteoret (Fe(c2042H20) = 397 g

Tabulka ¢.13: Vytézky a vytéznost FeC,04

Pokus &islo | Vytézek (g) | Vytéznost (%)
1 3,5 94,6
2 3,6 97,3
Pramér 3,55 95,95

Vysoka vytéznost produktu je dana snadnou manipulaci s krystaly $t'avelanu Zeleznatého
v dasledku jeho malé rozpustnosti ve vode.

Na piipravu Stavelanu Zeleznatého bylo pouzito 10 g Mohrovy soli.

m(NH.,), Fe(50,),.6H,0) _ 4o o 10
M((NH,), Fe(S0,),.6H,0) T 482,18

M eores (K3 [Fe(C204)3]) = M(K3 [Fe(C204)3]) :

mteoret (K3[Fe(c204)3]) = 10,2 g

28




Tabulka ¢.14: Vytézky a vytéznost Ks;[Fe(C,04)3]-:3H,0

Pokus ¢islo | Vytézek (g) | VytéZnost (%)
1 9,1 91
2 9,4 94
Pramér 9,25 92,5

Vysoka vytéznost produktu je ddna odpafovanim mate¢ného roztoku na topné desce.
3.3.3 Kontrola ¢istoty

Kontrola ¢istoty byla zalozena na méfeni konverze tris(oxaldto)zelezitanu draselného na
Stavelan Zeleznaty. Méfeni bylo provadéno pomoci bodotavku Electrotermal 9100.

Tabulka €.15: Teploty konverze Ks[Fe(C,04)3]-3H,0

Vzorek Cislo | Teplota konverze (°C) | Primérné hodnota (°C)
1 230,4 | 231,2 | 230,6 230,73
2 230,6 | 231,1 | 230,8 230,83
3 230 |229,9| 230 229,97

Tabelovana hodnota konverze tris(oxalato)zelezitanu draselného je 230 °C. Z namé&fenych dat
je zfejmé, Ze ptipravend sloucenina je tris(oxaldto)zelezitan draselny.

Kontrola ¢istoty byla provadéna i pro meziprodukt z kapitoly 2.3.2 §tavelan Zeleznaty. Byla
meiena teplota konverze na oxid Zelezity.

Tabulka ¢.16: Teploty konverze FeC,;04

Vzorek ¢islo | Teplota konverze (°C) | Primérnd hodnota (°C)
1 189,6 | 190,2 | 189,7 189,833
2 190,6 | 190,9 | 190,6 190,7

Tabelovana hodnota konverze Stavelanu Zeleznatého je 190 °C. Z namétenych dat je ziejmé,
ze pripravena slouCenina je Stavelan zeleznaty.

Kontrola ¢istoty reakci s vhodnymi Cinidly byla provadéna pro 2 vzorky.

Tabulka ¢.17: Kontrola ¢istoty Ks[Fe(C,04)3]-3H,0 pomoci ¢inidel

Vzorek ¢islo | 1,10-fenantrolin | Hexakyanozeleznatan draselny
1 ne ano
2 ne ano

Z tabulky vyplyva, ze vSechny vzorky neobsahuji Fe(Il), av§ak obsahuji Fe(Ill). Produkt je
v tomto smyslu Cisty.
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Tabulka ¢.18 Kontrola ¢istoty FeC,04 pomoci ¢inidel

Vzorek ¢islo | 1,10-fenantrolin | Hexakyanozeleznatan draselny
1 ano ne
2 ano ne

Z tabulky vyplyva, ze vSechny vzorky neobsahuji Fe(Ill), avSak obsahuji Fe(II). Produkt je
v tomto smyslu ¢isty.

3.4 Priprava oxidu Zelezitého Fe,0;

Oxid Zzelezity byl pfipravovan zihdnim tris(oxalato)zelezitanu draselného. Zihani bylo
provadéno ve dvou stupnich. Na =zacatku zihani se konvertoval svétle zeleny
tris(oxaldto)zelezitan draselny na zluty Stavelan Zeleznaty, ktery se potom rozlozil na
cervenohnédy oxid Zelezity. Piiprava oxidu zelezitého trvala 50 minut.

Obrazek €. 8: Oxid zelezity ptipraveny v kapitole 2.4
3.4.1 Prakticky vytézek
Na piipravu oxidu zelezitého bylo pouzito 10g Mohrovy soli.

m(K,[Fe(C,0),13H,0) oo 5

Fe,0,)=M(Fe(C,0,))- = 127,07"
M (F020:) = MU0 27 [Fe(C,0,),13H,0) 2-49125

mteoret (F6203) = 0’8 g
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Tabulka ¢.14. Vytézky a vytéznost Fe,Os

Pokus ¢islo | Vytézek (g) | Vytéznost (%)
1 2,60 325,00
2 2,50 312,50
3 2,30 287,50
Primér 2,47 308,33

Az 225% nadbytek je dan zneciSténim Fe,Os; oxidem draselnym nebo vznikem oxidu
K2F6204.

3.4.1.1 Kontrola Cistoty

Kontrola ¢istoty vzhledem k nerozpustnosti a vysoké teploté tani nemohla byt provedena ani
jednim zptisobem. Vzhledem k vytéznosti a vysledkim navazujicich pfiprav je Cistota
produktu velmi mala. Oxid zelezity je zneciStén pfimésmi drasliku, kdy pti zihani muize
vznikat podvojny oxid draselno-Zelezity. Barva a chovani vzniklé slouceniny je velmi
podobna oxidu Zelezitému.

3.5 Zhodnoceni dosazenych vysledki

Na pfipravu fady tii po sobé jdoucich sloucenin byly vybrany siran Zelezity, dodekahydrat
siranu amonno-zelezitého a tris(oxaldto)zelezitan draselny. Druhd mozna fada Stavelan
zelezity, tris(oxalato)zelezitan draselny a oxid Zelezity byla vyloucena z diivodu ,,necistého*
slozeni oxidu zelezitého ptipraveného zihanim tris(oxalato)zelezitanu draselného.

Feso, [Fe:o:
50 min. A
Fe,(S0,);
40 min \ 50min.
NH,Fe(SO,), 25 min. |Fe(OH); |
75 min. 75 min.
I(NH4)2F3(SO4)2 I
30 min
FeC,0, | [K:IFe(C,0.) |

90 min.

Obrazek ¢.9 : Casovy harmonogram reakci
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3.5.1 Siran Zelezity

Siran zelezity ve vybrané tad¢ byl piipravovan podle postupu z kapitoly 2.2.1. Ptiprava
popsana v kapitole 2.2.1 ma jasny prabeh. Oxidace siranu zeleznatého se da jednodusSe ovéftit
pomoci reakce s 1,10-fenantrolinem. Nepouzita pifiprava popsana v kapitole 2.2.2. nebyla
vybrana pro vysokou kyselost mateéného roztoku, kdy na pfipravu muselo byt pouzito
trojnasobného mnozstvi koncentrované kyseliny sirové. Kyselost matecného roztoku
komplikuje filtraci produktu a manipulovani s produktem.

3.5.2 Dodekahydrat siranu amonno-Zelezitého

Na pfipravu dodekahydratu siranu amonno-Zelezit¢ého pro vybranou fadu byla pouZzita
piiprava popsana v kapitole 2.1.1. Tato pfiprava ma oproti ptipravé popsané v kapitole 2.1.2
vyhodu vtom, Ze pfi volné krystalizaci bylo dosazeno vylouceni krystali kamence, coz
v ptipravé 2.2.2 nedoslo. K ptipravé 2.2.1 byl pouzit jako vychozi produkt siran zelezity, a
tim byly dosazeny podminky navrzeni fady po sob¢ jdoucich sloucenin.

3.5.3 Tris(oxalato)Zelezitan draselny

Tris(oxalato)zelezitan draselny ve vybrané tadé byl ptipravovan podle postupu popsaném
v kapitole 2.3.1. Jeho ptiprava byla vybrana proto, ze navazuje na produkt ptipravy 2.1.1
dodekahydrat siranu amonno-Zelezitého, a tim jsou splnény podminky navrzeni fady po sobé
jdoucich sloucenin. Je tedy vyhodnéjsi oproti piipraveé popsané v kapitole 2.3.2.

3.6 Konecny postup pripravy rady tii po sobé jdoucich sloucenin

Jako kone¢ny postup piipravy navazujici fady tfi sloucenin Zeleza byly vybrany tyto
slouceniny: siran zelezity, dodekahydrat siranu amonno-Zelezitého a tris(oxalato)zelezitan
draselny. Jako prvni je pfipravovan siran zelezity oxidaci hepatahydratu siranu Zeleznatého.
Se vzniklym siranem Zzelezitym je déale pracovdno v matecném roztoku a je pouzit jako
vychozi sloucenina k pfipravé dodekahydratu siranu amonno-zelezitého. Dodekahydrat siranu
amonno-zelezité¢ho vznika reakci siranu Zelezitého se siranem amonnym. Polovina vzniklého
roztoku kamence je nechana k volné krystalizaci a druhd slouzi jako vychozi slouc¢enina pro
tris(oxalato)zelezitan draselny. Ten vznika pies meziprodukt hydroxid zelezity, ptipraveny
reakci roztoku amoniaku s dodekahydratem siranu amonno-zelezitého. Déle je hydroxid
rozpoustén hydrogenstavelanem draselnym za vzniku tris(oxalato)zelezitanu draselného.
Navazky jsou zvoleny tak, aby vzniklo 10 g tris(oxalato)zelezitanu draselného. Cela ptiprava
trva 190 minut.
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Obrazek ¢.10: Kone¢né schéma piipravy fady tii po sob¢ jdoucich slouc¢enin
3.6.1 Siran Zelezity Fe,(SOy,);
Pracovni postup:

11,5g heptahydratu siranu Zeleznatého (zelena skalice) rozpustime v takovém mnozstvi vody
(28,8 cm’), aby vznikl nasyceny roztok. Opatrné ptidame koncentrovanou kyselinu sirovou
v 10% nadbytku oproti vypoéitanému mnozstvi (1,3 cm® 96% H,SO4) a poté dvojnasobné
mnozstvi vypo&itaného mnozstvi 30% peroxidu vodiku (4,4 cm’). Reakéni smés kratce
povaiime a presvéd¢ime se o Uplnosti oxidace pomoci roztoku 0,5% 1,10 fenantrolinu. Do
zkumavky dame jednu kapku oxidovaného roztoku a jednu kapku roztoku 1,10-fenantrolinu.
V ptitomnosti Fe(Il) vznikne oranzové zbarveni. Jestlize byla oxidace netplna, pridame do
reakéni smési opét peroxid, povafime a postup kontroly Uplnosti oxidace opakujeme. Déle
budeme pracovat se siranem zelezitym jako vzniklym tmaveé hnédym roztokem.

3.6.2 Dodekahydrat siranu amonno-Zelezitého NH;Fe(SO,),:12H,0
Pracovni postup.

Vznikly roztok siranu Zelezité¢ho z predeslé piipravy ( kapitola 3.6.1) zahustime na topné
desce na polovicni objem a pfiddme horky roztok vypocitaného mnozstvi siranu amonného
nasyceného pfi 60°C (2,7 g v 3,3 cm’ dest. H,0). Poté smé&s rozd&lime pomoci odm&rného
véalce dvé poloviny. Jednu polovinu nechame 7 dni volné krystalizovat a druhou polovinu
pouzijeme k pfiprave tris(oxalato)zelezitanu draselného.
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3.6.3 Tris(oxalato)Zelezitan draselny K;[Fe(C,04);]:3H,0
Pracovni postup:

K roztoku dodekahydratu siranu amonno-Zelezitého z ptredeslé piipravy ( kapitola 3.6.2)
pfidavame v digestofi roztok koncentrovaného amoniaku, dokud se tvoii hnédé srazenina
hydroxidu Zelezitého. Ke srazenin& poté pridame 100 cm’ destilované vody a kratce ji
povatime, aby se vznikly hydroxid Zelezity 1épe usazoval. Srazeninu poté tfikrat dekantujeme,
odfiltrujeme na Biichnerové nalevce a dame ji i s filtraénim papirem na 10 minut susit do
suSarny pii 100 °C. Mezitim si pfipravime horky roztok Stavelanu draselného (10,8 g
rozpustime ve 20 cm’ destilované vody) a horky roztok kyseliny §tavelové (7,4 g rozpustime
v 12 em’ destilované vody). Pripravené roztoky slijeme dohromady. Vyjmeme hydroxid
elezity ze susarny a kvantitativnd ho pievedeme z filtraniho papiru do 250 cm’ kadinky.
K hydroxidu poté pfilévame za stadlého michani pfipraveny roztok hydrogenstavelanu
draseln¢ho do jeho uplného rozpusténi. Ziskany svétle zeleny roztok piefiltrujeme a filtrat
odpaiime na topné desce ke krystalizaci. Krystaly odfiltrujeme, promyjeme malym
mnozstvim destilované vody a ethanolem.
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4 ZAVER

Cilem této prace byla piiprava navazujici fady tfi slouCenin zeleza s cilem vypracovani
pracovnich navoda pro vyuziti v praktiku anorganické chemie. V teoretické ¢asti mé prace
byly popsany chemické a fyzikalni vlastnosti, pfipravy a pouziti Zeleza a jeho vybranych
sloucenin. V praktické ¢asti byl optimalizovan postup pfipravy navazujici fady tfi sloucenin
zeleza. Pti ptipravach byl sestaven ¢asovy harmonogram a u produkti byla ovéfena Cistota
dostupnymi metodami, kterymi jsou vybaveny laboratoie ¢. 2002 a 2005 na Fakulté chemické
VUT v Brné¢, kde byla prakticka cast provadéna.

Cile bakalafské prace byly splnény.
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	 ÚVOD 
	 
	Železo je technicky nejvýznamnější kov. Má velkou škálu využití při výrobě slitin a pro výrobu většiny technických prostředků používaných člověkem. Velmi významné jsou také organické a anorganické sloučeniny. Anorganické sloučeniny železa se vyskytují nejvíce v oxidačním stavu II a III, méně stálé jsou sloučeniny s oxidačním stavem -I, I, IV, V a VI. V mé bakalářské práci jsem se zaměřil na sloučeniny železa v oxidační stavu III. 
	 
	Cílem této práce je příprava navazující řady tří sloučenin železa s cílem vypracování pracovních návodů pro využití v praktiku anorganické chemie. Zvolené sloučeniny byly vybrány tak, aby vyhovovaly náročnosti praktika z anorganické chemie, a to po stránce používaných technik, bezpečnosti a časového rozsahu praktika. 
	 
	Teoretická část mé práce obsahuje chemické a fyzikální vlastnosti, přípravu, použití železa a jeho vybraných sloučenin. Pozornost byla věnována jenom sloučeninám, které byly vybrány nebo použity na přípravu navazující řady sloučenin železa.  
	 
	V praktické části byl hledán optimální postup přípravy tří sloučenin železa. Vybrané sloučeniny byly připravovány dvěma postupy a byla využita základní preparační technika. Při přípravách byl sestavován časový harmonogram a u produktů byla ověřena čistota dostupnými metodami. Praktická část byla prováděna v laboratořích č. 2002 a 2005 na Fakultě chemické VUT v Brně. 
	1  TEORETICKÁ ČÁST 
	 
	1.1 Železo 
	 
	1.1.1 Triáda železa 

	 
	Železo je díky svým horizontálním podobnostem součástí skupiny tzv. triády železa. Triádu železa tvoří tyto prvky: železo (Fe), kobalt (Co) a nikl (Ni). Prvky triády jeví v kovové podobě i ve svých sloučeninách řadu shodných vlastností, jako např. obvyklý oxidační stav II v jednoduchých sloučeninách. Železo vystupuje také v  oxidačním stavu III a často tomuto stavu dává přednost. Kobalt rovněž snadno přechází do oxidačního stavu III. V tomto stavu je v komplexních sloučeninách velmi stabilní [1].  
	 
	1.1.2 Výskyt 

	 
	Železo je díky stálosti atomových jader značně rozšířené ve vesmíru [2]. Na Zemi je železo nejrozšířenějším těžkým kovem. V zemské kůře je však obsaženo jenom ve formě sloučenin: hematit  (krevel) Fe2O3, limonit (hnědel) 2Fe2O3·3H2O, magnetit (magnetovec) Fe3O4, siderit (ocelek) FeCO3 a pyrit (kyz železný) FeS2. Malá množství doprovázejí rudy jiných kovů,  nachází se též v půdě, minerálních vodách jako (Fe(HCO3)3) atd. [1]. 
	 
	1.1.3 Výroba 

	 
	Železo se vyrábí redukcí oxidů železa ve vysoké peci koksem za přídavku CaCO3 za vysoké teploty: 
	3 Fe2O3 + 3 C  4 Fe + 3 CO2 (1) 
	SiO2 + CaCO3  CaSiO3 + CO2 (2) 
	 
	Tímto způsobem vzniká surové železo s velkým množstvím nečistot (2-10 % C, S, P, Si, Mn). Podle rychlosti chlazení vzniká šedé železo obsahující grafit (při pomalém chlazení) a bílé železo obsahující karbid triželeza (při rychlém chlazení) [1]. 
	 
	Přeměna surového železa na ocel se nazývá zkujňování. Spočívá v odstranění přebytečného uhlíku, síry, fosforu a křemíku [3]. Nejčastější způsoby jsou Bessemerův proces, Siemensův-Martinův proces, zásaditý kyslíkový konvertorový proces, zkujňování v elektrické peci aj. [2]. 
	 
	1.1.4 Vlastnosti železa 

	 
	Chemicky čisté železo je bílý lesklý kov, poměrně měkký, tažný a kujný. Již stopy uhlíku však značně mění jeho vlastnosti. Železo má hustotu 7,86 g.cm-3 a taje při teplotě 1 528 °C. V tuhém stavu vystupuje ve třech allotropických modifikacích. Do 906 °C tvoří prostorově centrovanou kubickou mřížku (ak = 2,8664 10-10 m při 20 °C), v rozmezí 906 °C až 1 401 °C plošně centrovanou kubickou mřížku (ak = 3,6468 10-10 m  při 916 °C). Nad teplotu 1 401 °C přechází železo zpět na prostorově centrovanou kubickou mřížku. Při teplotách pod 768 °C se železo stává silně magnetickým. Teplota, při níž tuto vlastnost ztrácí (768 °C, tj. Curierův bod), je na křivce zahřívání a chladnutí vyznačena prodlevou stejně jako body, při nichž dochází ke strukturním změnám železa (906 °C a 1 041 °C). Odlišujeme proto obvykle železo ve stavu schopné magnetizace jako železo  od formy železa neschopného magnetizace avšak stejné struktury jako železo  , kterou označujeme jako železo β. Plošně centrovaná modifikace železa se označuje jako železo   [1, 4]. 
	 
	Železo je neušlechtilý kov, který se ve zředěných kyselinách rozpouští za vzniku železnatých solí a vodíku. Koncentrovaná kyselina sírová a dusičná jej pasivuje. Hydroxidy na něj nepůsobí. Při zvýšených teplotách se železo přímo slučuje s halogeny, sírou, uhlíkem, fosforem, křemíkem. S mnohými dalšími kovy tvoří slitiny, charakteristické svými vlastnostmi. Při červeném žáru reaguje železo s vodní párou za vzniku vodíku: 
	 
	3 Fe + 4 H2O   Fe3O4 + 4 H2 (3) 
	 
	Železo se vyznačuje velkou afinitou ke kyslíku. Na vlhkém vzduchu podléhá korozi, tj. mění se na svém povrchu pozvolna na hydratované oxidy Fe2O3·xH2O. Se suchým vzduchem reaguje železo znatelně až teprve nad teplotu 50 °C. Koroze je elektrochemický děj vyžadující nezbytnou součinnost  dvou ze tří reagujících složek: kyslíku, vody a elektrolytu (SO2 obsažený ve vzduchu). Mechanismus koroze je složitý a závisí na převládajících podmínkách. Podstatu vystihují následující reakce  [1, 2, 4] :  
	 
	Katodická redukce: 3 O2 + 6 H2O + 12 e-   12 OH- (4) 
	 
	Anodická oxidace: 4 Fe   4 Fe2+ + 8 e (5) 
	 
	Anodická oxidace: 4 Fe2+   4 Fe3+ + 4 e (6) 
	 
	Celková reakce: Fe + 3 O2 + 6 H2O  4 Fe3+ + 12 OH- (7) 
	 
	1.1.5 Sloučeniny železa 

	 
	Železo vystupuje ve svých sloučeninách převážně jako dvojmocné a trojmocné Od dvojmocného železa se odvozuje oxid železnatý a hydroxid železnatý, stejně jako soli četných anorganických kyselin. Nejdůležitější  z nich je síran krystalizující se sedmi molekulami vody, heptahydrát síranu železnatého (zelená skalice). Od trojmocného železa je odvozen  oxid železitý a hydroxid železitý. Tvoří rovněž soli s četnými anorganickými kyselinami, například dusičnan železitý a kamenec NH4Fe(SO4)2·12H2O. Známé jsou i sloučeniny v oxidačních stupních –II, -I, 0, IV, a VI. Sloučeniny železa v těchto oxidačních stupních jsou méně časté a mnohé jsou velmi reaktivní. Vazby atomu železa ve sloučeninách, resp. v komplexních sloučeninách, mají vesměs nízký kovalentní stupeň – jsou tedy většinou kovalentního charakteru [1, 4]. 
	 
	1.1.6 Vybrané sloučeniny železa v oxidačním stavu II 

	 
	Sloučeniny železnaté jsou málo stálé. Působením kyslíku se snadno oxidují, zejména v alkalickém prostředí. Vodné roztoky Fe(II) (nejsou-li přítomny žádné koordinace schopné ligandy) obsahují ion [Fe(H2O  )6]2+ [3]. Ten byl prokázán i u některých krystalických solí (např. Fe(ClO4)2.6H2O, FeSO4.7H2O aj.). Roztoky železnatých solí reagují kysele vlivem hydrolytického štěpení. Většina železnatých solí má sklon tvořit podvojné, resp. komplexní soli se solemi silně elektropozitivních prvků, zejména se solemi alkalických kovů a amonia. Komplexní ion je vysokospinový s elektronovou konfigurací d-orbitalů (t2g)4(eg)2. Zelená barva vznikající v železnatých sloučeninách je dána díky komplexu [Fe(H2O)6]2+ [1, 4]. 
	 
	1.1.6.1 Oxid železnatý FeO 

	 
	Oxid železnatý je černý pyroforický prášek krystalizující podle typu NaCl. Oxid železnatý podléhá snadno oxidaci. Lze jej získat zahříváním železa v atmosféře O2 o nízkém parciálním tlaku nebo zahříváním šťavelanu železitého. Oxid železitý je stálý pouze za vysoké teploty. Pod teplotou 576 °C disproporcionuje na Fe a F3O4 [1]. 
	 
	1.1.6.2 Síran železnatý FeSO4 

	 
	Síran železnatý krystalizuje z vodných roztoků obyčejně se sedmi molekulami vody jako zelená skalice FeSO4·7H2O. Tvoří světle zelené jednoklonné krystaly, které na vzduchu pomalu zvětrávají a současně podléhají oxidaci na žlutobílý síran železitý: 
	 
	12 FeSO4·7H2O + 3 O2  4 Fe2(SO4)3 + 2 Fe2O3 + 84 H2O (8) 
	 
	Při zahřívání ztrácí molekula snadno šest molekul vody. Bezvodá sůl tvoří bílý prášek. Při vyšší teplotě dochází k oxidaci železa a rozkladu na SO3 a  Fe2O3 [4].  
	 
	1.1.6.3 Síran amonno-železnatý (NH4)2Fe(SO4)2 

	 
	Síran amonno-železnatý se nejčastěji vyskytuje jako hexahydrát (tzv. Mohrova sůl). Mohrova sůl tvoří  světle zelenomodré krystaly nebo krystalický prášek. Na vzduchu pomalu oxiduje a zvětrává[3]. 
	 
	1.1.6.4 Dihydrát šťavelanu železnatého FeC2O4·2H2O 

	 
	Dihydrát šťavelanu železnatého tvoří žlutý krystalický prášek. Při 140-160 °C se rozkládá dle rovnice [1,5]: 
	 
	2 FeC2O4  2 FeO + CO + O2 (9) 
	 
	1.1.7 Sloučeniny železa v oxidačním stavu III 

	 
	Sloučeniny v oxidačním stavu III získáváme oxidací příslušných železnatých solí            (např. kyselinou dusičnou, peroxidem vodíku), nebo rozpouštěním čerstvě vysráženého hydroxidu železitého a oxidu železitého v příslušných kyselinách. Takto připravené roztoky železitých solí jsou v silně kyselém prostředí žlutozelené a obsahují ionty [Fe(H2O  )6]3+. Zvyšováním pH (hlavně pak v neutrálních roztocích) dochází k hydrolýze za vzniku iontů [Fe(H2O  )5(OH)]2+, [Fe(H2O  )5(OH)2]+a [(H2O)4Fe-(OH)2-Fe(H2O)4]4+ a barva roztoků se mění na žlutohnědou. V silně zásaditých roztocích pak byly prokázány ionty [Fe(OH  )6]3-. Konečným produktem zvyšování pH je vznik červenohnědé sraženiny FeO(OH). 
	 
	Fe(III) tvoří soli s většinou aniontů. V pevné fázi je lze získat krystalizací kyselých vodných roztoků. Obsahují většinou šest a více molekul krystalové vody. Fe(III) tvoří kamence MIFe(SO4)2.12H2O, přesněji se uvádí [MI(H2O)6] [FeIII(H2O  )6](SO4)2 [1,4]. 
	Železo s oxidačním číslem III tvoří oxid železitý, hydroxid železitý a oxid železnato-železitý.  Všechny tři oxidy mají sklon k nestechiometrickému složení. U oxidů, zvláště pak u hydroxidů železitých, nelze přesně definovat hydratovaný stav. Hydroxid železitý je často definován spíše jako hydratovaný oxid železitý s proměnlivým obsahem vody (Fe2O3·xH2O). Dle [1] existuje jenom Fe2O3.xH2O [3]. Naopak je uváděno, že hydroxid železitý má strukturu FeO(OH). V další části práce je uváděn hydroxid železitý jako FeO(OH) [2, 5] : 
	 
	 
	γFeO(OH)
	 
	-FeO(OH)
	 
	 
	γFe2O3
	 
	Fe2O3
	 
	Obrázek č.1: Vzájemné poměry stálostí různých modifikací oxidů a hydroxidů 
	 
	1.1.7.1 Oxid železitý Fe2O3 

	 
	Oxid železitý existuje ve dvou formách: α-oxid železitý  a γ-oxid železitý. Po prudkém žíhání je nerozpustný v kyselinách. V přírodě se oxid železitý vyskytuje jako krevel. Tavením s jinými oxidy tvoří podvojné oxidy, např. Li2Fe3O4 nebo K2Fe2O4  [1]. 
	 
	  
	 
	Obrázek č.2: Atomární struktura oxidu železitého (červená = železo , modrá = kyslík) 
	 
	Laboratorně lze připravit Fe2O3 žíháním např. uhličitanu železnatého nebo tris(oxaláto)železitanu draselného [6,7]: 
	 4 FeCO3 + O2   2 Fe2O3 + 4 CO2 (10) 
	 
	2 K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O + 3 O2   Fe2O3 + 12 CO2 + 3 K2O + 3 H2O (11) 
	 
	V přírodě se vyskytující krevel je hlavní surovinou pro výrobu železa [3]. Oxid železitý se dále používá jako pigment v gumárenském průmyslu, při výrobě nátěrových hmot, papíru, linolea, keramiky a skla. Své uplatnění nachází i jako leštidlo skla, diamantů a kovů. V elektronice se používá k výrobě rezistorů, polovodičů aj. [5]. 
	 
	Tabulka č.1: Fyzikální vlastnosti Fe2O3 
	 
	Molekulová hmotnost
	159,69
	Hustota
	5,24 g.cm–3
	Bod tání
	1 565 °C
	Barva
	červenohnědá
	Rozpustnost
	ne voda, ano anorganické kyseliny
	Složení
	Fe 69,94 %; O 30,06 %
	 
	 
	1.1.7.2 Hydroxid železitý FeO(OH) 

	 
	Hydroxid železitý je červenohnědá práškovitá nebo krystalická látka, která obsahuje proměnlivé množství vody. V přírodě se vyskytuje v podobě hnědelu. Vysrážením z roztoku solí amoniakem jej získáme v podobě rosolovité sraženiny.  Hydroxid železitý je nerozpustný ve vodě, v kyselinách je rozpustný za vzniku železitých solí. Sraženina je velmi aktivní a strhává s sebou při vyloučení z roztoku i jiné látky. Při zahřívání ztrácí vodu za vzniku oxidu železitého [1, 2, 8]: 
	 
	FeO(OH)   Fe2O3 + H2O (12) 
	 
	Laboratorně lze připravit FeO(OH) reakcí amoniaku se solemi železitými [1]: 
	 
	NH4Fe(SO4)2 + 3 NH3 + 2 H2O   FeO(OH) + 2 (NH4)2SO4 (13) 
	 
	Fe2(SO4)3 + 6 NH3 + 4 H2O   2 FeO(OH) + 3 (NH4)2SO4 (14) 
	 
	Hydroxid železitý se používá především na sorpci nečistot při úpravě pitné vody, jako pigment, k přípravám dalších železitých sloučenin aj. [9, 10]. 
	 
	 Tabulka č.2: Fyzikální vlastnosti FeO(OH) 
	 
	Molekulová hmotnost
	88,85
	Hustota
	3,4 – 3,9 g.cm-3
	Bod tání
	>1000 °C
	Barva
	červenohnědá
	Rozpustnost
	ne voda, ano anorganické kyseliny a louhy
	Složení
	Fe 62,85 %; O 36,01 %; H 1,13 %
	 
	1.1.7.3 Síran železitý Fe2(SO4)3 

	 
	Síran železitý tvoří větší počet hydrátů, které lze však těžko získat v čisté krystalické formě. V přírodě se vyskytuje ve dvou  krystalických formách: coquimbit Fe(SO4)3·9H2O (šesterečný) a quenstendit Fe(SO4)3·10H2O (jednoklonný) [3]. Síran železitý je velmi hygroskopický a ve vodném roztoku pomalu hydrolyzuje [5]. Při opatrném zahřívání hydrátů vzniká bezvodý síran železitý v podobě bílého prášku, který se jen zvolna rozpouští ve vodě a alkoholu. Rozpouštění lze urychlit přidáním malého množství síranu železnatého. Zahřívá-li se síran železitý silněji, štěpí se na oxid železitý a oxid sírový [1]: 
	 
	Fe2(SO4)3  Fe2O3 + 3 SO3 (15) 
	 
	Laboratorně lze připravit síran železitý oxidací zelené skalice (kyselinou dusičnou nebo peroxidem vodíku), rozpouštěním oxidu železitého v kyselině sírové nebo přímo rozpouštěním železa v kyselině sírové [1, 7]: 
	 
	2 FeSO4 + 2 SO3   Fe(SO4)3 (16) 
	 
	Fe2O3 + 3 H2SO4   Fe2(SO4)3 + 3 H2O (17) 
	 
	4 Fe + 3 O2 + 6 H2SO4   2 Fe2(SO4)3 + 6 H2O (18) 
	 
	Síran železitý se používá na úpravu a čištění pitných, technologických a odpadních průmyslových vod, jako činidlo k redukci zápachu v kanalizaci a potlačení zápachu H2S ve vyhnívacích nádržích, při leptání hliníku, moření ocelí a mědi, jako polymerační činidlo aj. [5]. 
	 
	Tabulka č.3: Fyzikální vlastnosti Fe2(SO4)3 
	 
	Molekulová hmotnost
	399.87
	Hustota
	3,097 g.cm-3
	Bod tání
	480 °C
	Barva
	šedobílá
	Rozpustnost
	ano voda, středně ethanol, ne aceton a ethylacetát
	Složení
	Fe 27,93 %; O 48,01 %; S 24,06 %
	 
	1.1.7.4 Dodekahydrát síranu amonno-železitého NH4Fe(SO4)2·12H2O 

	 
	Dodekahydrát síranu  amonno-železitého nazývaného též kamenec je světle fialová, transparentní, oktaedrická krystalická látka. Z roztoku krystalizuje ve velkých krystalech. Kamenec je velmi dobře rozpustný ve vodě a na krystalu vytváří solný  povrch [4]. 
	 
	Laboratorně lze připravit síran amonno-železitý reakcí síranu železitého se síranem amonným nebo reakcí roztoku s obsahem stechiometrického množství Mohrovy soli, síranu železnatého, kyseliny sírové a oxidačního činidla kyseliny dusičné: 
	 
	Fe2(SO4)3 + (NH4)2SO4   2 NH4Fe(SO4) (19) 
	 
	3 (NH4)2Fe(SO4)2 + 3 FeSO4 + 3 H2SO4 + 2 HNO3   6 NH4Fe(SO4)2 + 2 NO + 4 H2O (20) 
	 
	Použití  nachází síran amonno-železitý jako indikátor při titraci dle Volharda. Kromě toho se používá jako mořidlo v textilním průmyslu a v lékařství jako adstringens [11]. 
	 
	Tabulka č.4: Fyzikální vlastnosti NH4Fe(SO4)2 
	 
	Molekulová hmotnost
	266,1
	Hustota
	1,71 g.cm-3
	Bod tání
	41 °C
	Barva
	světle fialová
	Rozpustnost
	ano voda, ne ethanol
	Složení
	Fe 20,99 %; H 1,52 %; N 5,27 %; O 48,12 %; S 24,11 %
	  
	1.1.7.5 Tris(oxaláto)železitan draselný K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O  

	 
	Tris(oxaláto)železitan draselný tvoří světle zelené monoklinické hranolové krystaly. Při teplotě 100 °C ztrácí vodu a při 230 °C se rozkládá [4]. Tris(oxaláto)železitan draselný je silně fotosenzitivní. V důsledku velké adsorpce UV/VIS záření se při vystavení roztoku tris(oxaláto)železitanu draselného slunečním paprskům komplex rozkládá na šťavelan draselný a trojmocné železo přechází na dvojmocné [5]: 
	 
	3 K3[Fe(C2O4)3] + hv   2 Fe(C2O4)2 + 2 CO2 + 2 K     2C2O4 (21) 
	 
	Laboratorně lze připravit tris(oxaláto)železitan draselný reakcí hydroxidu železitého s hydrogenšťavelanem draselným nebo reakcí stechiometrického množství šťavelanu železnatého s peroxidem vodíku a šťavelanem draselným [10,12]: 
	 
	FeO(OH) + 3 KHC2O4   K3  [Fe(C2O4)3] + 2 H2O (22) 
	 
	6 FeC2O4 + 3 H2O2 + 6 K2C2O4   4 K3  [Fe(C2O4)3] + 2 FeO(OH) + 2 H2O (23) 
	 
	2 FeO(OH)  + 3 H2C2O4 + 3 K2C2O4    2 K3  [Fe(C2O4)3] + 4 H2O (24) 
	  
	 
	Obr. č.3: Prostorová struktura tris(oxaláto)železitanového iontu 
	 
	Tabulka č.5: Fyzikální vlastnosti K3  [Fe(C2O4)3] 
	 
	Molekulová hmotnost
	374,02
	Hustota
	2,13 g.cm3,
	Bod tání
	230 °C
	Barva
	světle zelená
	Rozpustnost
	ano voda, ne alkoholy
	 
	2  EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
	 
	V praktické části byl hledán optimální postup přípravy tří sloučenin železa. Zvolené sloučeniny byly vybrány tak, aby vyhovovaly náročnosti praktika z anorganické chemie II, a to po stránce náročnosti na techniku přípravy, bezpečnost a časový rozsah praktika. Vybrané sloučeniny byly připravovány dvěma postupy a byla využita základní preparační technika. Při přípravách byl sestavován časový harmonogram a u produktů byla ověřena čistota dostupnými metodami, kterými jsou vybaveny anorganické laboratoře.  
	 
	  
	 
	Obr.č.4: Schéma prováděných reakcí 
	 
	2.1 Příprava dodekahydrátu síranu amonno-železitého NH4Fe(SO4)2·12H2O 

	 
	Dodekahydrát síranu amonno-železitého je ve vodě velmi rozpustná (124,8 g ve 100 g  H2O při 28 °C), slabě nafialovělá krystalická látka. Bod tání je 41 °C.  
	 
	Kamenec byl připravován dvěma postupy, které se liší výchozími sloučeninami železa            i oxidovadlem. V prvním postupu jako výchozí sloučenina byl použit heptahydrát síranu železnatého  oxidovaný peroxidem vodíku. Ve druhém postupu byly zvoleny jako výchozí sloučeniny heptahydrát síranu železnatého a  hexahydrát síranu amonno-železnatého, které byly oxidovány  kyselinou dusičnou. 
	 
	 
	 
	 
	 
	2.1.1 Příprava NH4Fe(SO4)2·12H2O z FeSO4·7H2O 

	 
	Kamenec byl získáván oxidací FeSO4·7H2O pomocí H2O2 za vzniku meziproduktu Fe2(SO4)3, který po přidání (NH4)2SO4 přešel na podvojný dodekahydrát síranu amonno-železitého: 
	 
	2 FeSO4 + H2O2 + H2SO4   Fe2(SO4)3 + 2 H2O (25) 
	 
	Fe2(SO4)3 + (NH4)2SO4    2 NH4Fe(SO4) (26) 
	 
	Pracovní postup: 
	 
	Zelená skalice byla rozpuštěna v takovém množství vody, aby vznikl nasycený roztok. Poté bylo přidáno vypočítané množství konc. H2SO4 v 10 % nadbytku a následně dvojnásobek množství 30% roztoku H2O2. Úplnost oxidace byla ověřena pomocí 0,5% roztoku             1,10-fenantrolinu kapkovou reakcí. Reakční směs byla krátce povařena a zahuštěna na topné desce přibližně na poloviční objem. Potom byl přidán horký roztok vypočítaného množství (NH4)2SO4 nasycený při 60 °C. Matečný roztok byl zahuštěn na poloviční objem, pak ponechán pomalu vychladnout a volně krystalizovat. Za sedm dní byly vyloučené krystaly vyjmuty z baňky a zváženy. 
	 
	2.1.2 Příprava NH4Fe(SO4)2·12H2O z FeSO4·7H2O a (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O 

	 
	Kamenec byl získán oxidací roztoku FeSO4·7H2O a (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O pomocí HNO3: 
	 
	3 (NH4)2Fe(SO4)2 + 3 FeSO4 + 3 H2SO4 + 2 HNO3   6 NH4Fe(SO4)2 + 2 NO + 4 H2O (27) 
	 
	Pracovní postup: 
	 
	V roztoku 10% kyseliny sírové bylo za horka rozpuštěno stechiometrické množství Mohrovy soli a  síranu železitého. Poté bylo po malých dávkách k roztoku přidáváno stechiometrické množství koncentrované kyseliny dusičné. Úplnost oxidace byla ověřena pomocí roztoku 1,10-fenantrolinu kapkovou reakcí. Roztok byl zahříván tak dlouho, dokud unikaly dýmy oxidů dusíku. Po skončení reakce byla vzniklá směs ochlazena a nechána volně ke krystalizaci.   
	 
	2.2 Příprava síranu železitého  

	 
	Síran železitý je bílá krystalická látka, pozvolna rozpustná ve vodě (tvoří žlutohnědé roztoky) 
	a ethanolu.  
	 
	Síran železitý byl připravován dvěma postupy. V prvním postupu se železitan připravuje oxidací síranu železnatého. Druhý postup je založený na rozpouštění oxidu železitého kyselinou sírovou. 
	 
	2.2.1 Příprava Fe2(SO4)3 z FeSO4·7H2O 

	 
	Vznik Fe2(SO4)3 oxidací FeSO4·7H2O: 
	 
	2 FeSO4 + H2SO4 + H2O2    Fe2SO4 + 16 H2O (28) 
	 
	Pracovní postup: 
	 
	Zelená skalice byla rozpuštěna v takovém množství vody, aby vznikl nasycený roztok. Poté bylo přidáno vypočítané stechiometrické množství konc. H2SO4 v 10 % nadbytku a následně dvojnásobek množství 30% H2O2. Úplnost oxidace byla ověřena pomocí roztoku 1,10-fenantrolinu kapkovou reakcí. Poté byl roztok zahuštěn ke krystalizaci na topné desce, ochlazen na teplotu 2 °C, krystaly přefiltrované přes fritu, promyty dest. vodou a sušeny v sušárně při 100 °C. 
	 
	2.2.2 Příprava Fe2(SO4)3 z Fe2O3  

	 
	Rozpuštění Fe2O3 pomocí zředěné H2SO4, za vzniku Fe2(SO4)3: 
	 
	Fe2O3 + H2SO4   Fe2(SO4)3 + 3 H2O (29) 
	 
	Pracovní postup: 
	 
	Byla sestavena aparatura skládající se z varné baňky a zpětného chladiče. Do varné baňky bylo nasypáno příslušné množství oxidu železitého a přilita zředěná kyselina sírová v trojnásobném nadbytku k vypočítaného množství. Poměr zředění byl 1:1 (konc. H2SO4, voda). Směs byla přivedena k varu a pod zpětným chladičem zahřívána (dle použitého oxidu) po dobu 20 – 30 minut. Po zreagování veškerého oxidu byla směs ochlazena a přefiltrována přes Büchnerovu nálevku. Vzniklé krystaly byly volně sušeny na vzduchu.  
	 
	2.3 Příprava tris(oxaláto)železitanu draselného K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O 

	 
	Tris(oxaláto)železitan draselný je světle zelená krystalická látka. Dobře se rozpouští ve vodě a je nerozpustný v alkoholech. Jeho kyselý roztok se na světle rozkládá. 
	 
	Tris(oxaláto)železitan draselný byl připravován dvěma způsoby. První způsob je založený na vzniku hydroxidu železitého, který je následně rozpouštěn hydrogenšťavelanem draselným za vzniku tris(oxaláto)železitanu draselného. Hydroxid železitý byl připravován reakcí železitých solí, jejichž příprava je popsána v kapitolách 2.1 a 2.2, s 25% roztokem amoniaku. Ve druhém postupu vzniká šťavelan železnatý, který dále reaguje se šťavelanem draselným a peroxidem vodíku za vzniku tris(oxaláto)železitanu draselného a hydroxidu železitého. Hydroxid železitý je poté rozpouštěn hydrogenšťavelanem draselným za vzniku tris(oxaláto)železitanu draselného. 
	              
	2.3.1 Příprava K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O ze soli obsahující Fe(III). 

	 
	Nejdříve byl připraven hydroxid železitý ze solí připravených v kapitole 2.1 a 2.2: 
	 
	NH4Fe(SO4)2 + 3 NH3 + 2 H2O   FeO(OH) + 2 (NH4)2SO4 (30) 
	 
	Fe2(SO4)3 + 6 NH3 + 4 H2O   2 FeO(OH) + 3 (NH4)2SO4 (31) 
	 
	Pracovní postup: 
	 
	Železitá sůl (síran železitý nebo síran amonno-železitý) byla rozpuštěna v kádince a po malých částech k ní byl přikapáván koncentrovaný roztok amoniaku ve stechiometrickém množství za vyloučení hydroxidu železitého. Získaný hydroxid byl následně třikrát dekantován, odfiltrován na Büchnerově nálevce a promyt horkou vodou.   
	 
	Výsledný tris(oxaláto)železitan draselný byl získán rozpouštěním hydroxidu železitého v hydrogenšťavelanu draselném: 
	 
	FeO(OH) + 3 KHC2O4   K3  [Fe(C2O4)3] + 2 H2O (32) 
	 
	Hydroxid železitý byl pozvolna rozpouštěn v kádince  v horkém roztoku KHC2O4  (připraveném smícháním nasyceného roztoku šťavelanu draselného a nasyceného roztoku kyseliny šťavelové). Po dosažení úplného rozpuštění byl roztok zahuštěn na varné desce ke krystalizaci, krystaly byly odfiltrovány na fritě a promyty studenou vodou a ethanolem.  
	 
	2.3.2 Příprava K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O z (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O 

	 
	Vznik šťavelanu železnatého z hexahydrátu síranu amonno-železnatého: 
	 
	(NH4)2Fe(SO4)2.6H2O + H2SO4 + H2C2O4  FeC2O4 +  (NH4)2SO4+ 2 H2SO4 + 6 H2O  (33) 
	 
	Pracovní postup: 
	V kádince byla v teplé vodě byla rozpuštěna  Mohrova sůl. Za stálého míchání bylo přidáno stechiometrické množství  zředěné kyseliny sírové v poměru 1:1 s vodou a po částech byl přidáván nasycený roztok kyseliny šťavelové připravený z dvojnásobku vypočítaného množství. Matečný roztok byl zahříván až do vysrážení žlutých krystalů šťavelanu železnatého. Roztok byl několikrát opatrně dekantován teplou vodou. Krystaly byly poté přefiltrovány přes fritu a propláchnuty nejdříve teplou vodou a poté ethanolem. 
	 
	Tris(oxaláto)železitan draselný byl připraven reakcí šťavelanu železnatého se šťavelanem draselným a peroxidem vodíku, za vzniku tris(oxaláto)železitanu draselného a hydroxidu železitého. Hydroxid následně reaguje s hydrogenšťavelanem draselným a vzniká tris(oxaláto)železitan draselný: 
	  
	 
	6 FeC2O4 + 3 H2O2 + 6 K2C2O4   4 K3  [Fe(C2O4)3] + 2 FeO(OH) + 2 H2O (34) 
	 
	2 FeO(OH) + 3 H2C2O4 + 3 K2C2O4   2 K3  [Fe(C2O4)3] + 4 H2O (35) 
	 
	Pracovní postup:  
	 
	Nejdříve byla připravena suspenze šťavelanu železnatého v nasyceném roztoku šťavelanu draselného. Při teplotě 40 °C bylo za stálého míchání pomalu přidáváno k matečnému roztoku takové množství koncentrovaného roztoku peroxidu vodíku, aby se dosáhlo úplného rozpuštění šťavelanu železnatého. Směs s vysráženým FeO(OH) byla zahřátá k varu a vysrážené krystaly byly rozpuštěny přídavkem roztoku kyseliny šťavelové. Roztok byl zahuštěn ke krystalizaci na topné desce, krystaly byly odfiltrovány na fritě a promyty studenou vodou a ethanolem.  
	 
	2.4 Příprava oxidu železitého Fe2O3 

	 
	Oxid   železitý   je   červenohnědá   krystalická  látka   nerozpustná   ve  vodě   a   rozpustná v anorganických kyselinách. 
	 
	Reakce probíhala podle rovnice: 
	 
	2 K3  [Fe(C2O4)3] 3 H2O + 3 O2   Fe2O3 + 12 CO2 + 3 K2O + 3 H2O (36) 
	 
	Pracovní postup: 
	 
	Navážený tris(oxaláto)železitan draselný byl kvantitativně převeden do železného kelímku a žíhán. Tepelný rozklad byl prováděn ve dvou stupních. V prvním stupni byl tis(oxaláto)železitan žíhán mírně ve větší vzdálenosti od kahanu po dobu 10 minut. Druhý stupeň probíhal na tzv. „červený“ žár po dobu 35 minut. 
	3  VÝSLEDKY A DISKUZE  
	 
	3.1 Síran železitý Fe2(SO4)3 

	 
	Síran železitý byl připravován dvěma postupy: oxidací FeSO4·7H2O peroxidem vodíku (30%) za přítomnosti konc. H2SO4  a rozpouštěním Fe2O3  ve zředěné kyselině sírové.  
	 
	3.1.1 Příprava Fe2(SO4)3 oxidací FeSO4·7H2O 

	 
	Při přípravě síranu železitého oxidací síranu železnatého bylo použito dvojnásobného stechiometrického množství 30% peroxidu vodíku. Dostatečná oxidace Fe(II) na Fe(III) byla ověřena kapkovou reakcí pomocí 1,10-fenatrolinu (směs se za přítomnosti Fe(II) barví do oranžova). Po přidání stechiometrického množství peroxidu byl test na přítomnost Fe(II) pozitivní. Neúplná oxidace s největší pravděpodobností byla způsobena stářím peroxidu (rozkládá se na kyslík a vodu), proto bylo zvoleno do postupu dvojnásobné množství. Síran železitý byl beze ztrát převeden z roztoku krystalizací na topné desce. Pro špatnou a pozvolnou rozpustnost  krystalů síranu železitého bylo v následných postupech pracováno s matečným roztokem síranu železitého. Celá tato příprava trvala 50 minut. Nejdéle přitom trvalo odpařování na topné desce. 
	 
	3.1.1.1 Praktický výtěžek 

	 
	Při přípravě bylo použito 11,53 g FeSO4 (tato navážka byla zvolena tak, aby při dalším využití produktu vzniklo 10 g tris(oxaláto)železitanu draselného). 
	 
	  
	   
	 
	Tabulka č.6: Výtěžky a výtěžnost Fe2(SO4)3 
	 
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	1
	7,2
	86,9
	2
	7,3
	88,1
	Průměr
	7,25
	87,5
	 
	Z tabulkových hodnot vyplývá celkem vysoká výtěžnost. Ztráty jsou způsobeny manipulací s roztokem a i přes pečlivost při kvantitativním převádění se jim nedalo zabránit. 
	 
	 
	 
	 
	 
	3.1.2 Příprava Fe2(SO4)3 rozpouštěním Fe2O3  ve zředěné H2SO4 

	 
	Pro rozpouštění byly použity dva oxidy železité lišící se svojí přípravou.  
	 
	První oxid železitý byl připraven žíháním tris(oxaláto)železitanu draselného. Po pěti minutách varu suspenze kyseliny sírové a oxidu železitého bylo pozorováno zesvětlení hnědého roztoku v důsledku vylučování bílých krystalů  síranu železitého. Přeměnu oxidu železitého na síran železitý bylo možno dobře pozorovat a určit tak konec reakce. Celková doba rozpouštění 3 g Fe2O3 trvala 20 minut. Vzniklý síran byl téměř beze ztrát kvantitativně filtrován přes Büchnerovu nálevku. Vzhledem vysoké kyselosti roztoku je doporučeno použít k filtraci skleněný filtrační papír a krystaly sušit volně na Petriho misce. Příprava trvala 35 minut. 
	 
	Druhý oxid železitý byl připraven prudkým žíháním uhličitanu železnatého. Takto připravený oxid železitý  podléhal hůře rozpouštění než oxid železitý připravený z tris(oxaláto)železitanu draselného. Roztok během zahřívání neměnil barvu a krystaly síranu železitého vykrystalizovaly až po ochlazení roztoku. Doba rozpouštění 3 g Fe2O3 trvala 45 minut. Filtrace se řídila stejnými podmínkami jako v předešlém případě. Příprava trvala 55 minut. 
	 
	  
	 
	Obrázek č.4: Síran železitý připravený v kapitole 2.2.2 
	 
	3.1.2.1 Praktický výtěžek 

	 
	Při přípravě bylo použito 3 g Fe2O3. 
	  
	  
	  
	Tabulka č.7: Výtěžky a výtěžnost Fe2(SO4)3 
	 
	Oxid
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	Fe2O3(z FeCO3)
	1
	7,2
	94,55
	2
	7,3
	95,89
	Průměr
	7,25
	95,22
	Oxid
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	Fe2O3(z K3  [Fe(C2O4)3])
	1
	3,8
	50,6
	2
	3,6
	47,93
	Průměr
	3,7
	49,27
	 
	Výtěžnost síranu železitého připravovaného z oxidu železitého, který byl připraven žíháním uhličitanu železnatého, je velmi vysoká díky snadné manipulaci s vyloučenými krystaly. Oproti tomu je výtěžnost síranu železitého připravovaného z oxidu železitého, který byl připraven z tris(oxaláto)železitanu draselného, velmi nízká. Je způsobena znečištěním oxidu železitého vzniklém při jeho přípravě a jeho nejistou stechiometrií. 
	 
	3.1.3 Kontrola čistoty 

	 
	Kontrola čistoty  byla provedena pomocí „kapkových“ reakcí s vybranými činidly. Byly proměřeny tři vzorky z předešlých příprav. Pomocí činidla 1,10-fenantrolin (0,5%) bylo zjištěno, že ve sloučenině není přítomno železo v oxidačním stavu III. Zkoumaný vzorek se nezabarvil do sytě oranžova. Činidlem hexakyanoželeznatanem draselným bylo potvrzeno, že vzorek obsahuje železo v oxidačním stavu III. Ze zkoumaného vzorku se ihned vyloučily modré krystaly berlínské modři.  
	 
	Tabulka č.8: Kontrola čistoty Fe2(SO4)3  pomocí činidel 
	 
	Vzorek číslo
	1,10-fenantrolin
	Hexakyanoželeznatan draselný
	1
	ne
	ano
	2
	ne
	ano
	3
	ne
	ano
	 
	Z tabulky vyplývá, že všechny vzorky neobsahují Fe(II), avšak obsahují Fe(III). Produkt je v tomto smyslu čistý. 
	 
	3.2 Dodekahydrát síranu amonno-železitého NH4Fe(SO4)2·12 H2O 

	 
	Dodekahydrát síranu amonno-železitého byl připravován dvěma postupy. V prvním postupu jako výchozí sloučenina byl použit FeSO4·7H2O oxidovaný H2O2 (30%). Ve druhém postupu byly zvoleny jako výchozí sloučeniny FeSO4·7H2O a  (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O  oxidovány  koncentrovanou HNO3. 
	 
	3.2.1 Příprava NH4Fe(SO4)2·12 H2O z FeSO4 

	 
	Příprava dodekahydrátu síranu amonno-železitého probíhala přes meziprodukt síranu železitého. Se síranem železitým bylo pracováno z matečného roztoku. Poté byl k roztoku přidán síran amonný. V prvních pokusech byl  roztok necháván odpařován na topné desce. Docházelo ale pouze k navyšování viskozity a směs nekrystalizovala ani po ochlazení. Bylo zkoušeno také  přidání 20 cm3 ethanolu k vysrážení kamence. Přidání ethanolu však mělo za následek vznik velmi soudržného lepkavého gelu. Neochota ke krystalizaci je s největší pravděpodobností dána tím, že kamenec krystalizuje jako dodekahydrát a uspořádání krystalů musí probíhat volně. Bylo tedy přistoupeno k tomu, že po přidání síranu amonného byla směs chvíli (cca 5 minut) povařena a roztok rozdělen na dvě poloviny. Jedna byla nechána volně krystalizovat po dobu sedmi dní a s druhou polovinou roztoku kamence se pracovalo dále k přípravě dalších sloučenin. Z roztoku nechaného krystalizovat volně se za sedm dní vytvořily velké nafialovělé krystaly.  Příprava roztoku dodekahydrátu síranu amonno-železitého trvala 40 minut, poté byl ponechán sedm dní k volné krystalizaci.  
	 
	  
	 
	 
	Obrázek č.5: Dodekahydrát síranu amonno-železitého připravený v kapitole 2.1.1 
	 
	 
	3.2.1.1 Praktický výtěžek 

	 
	Při přípravě bylo použito 11,53g FeSO4 (tato navážka byla zvolena tak, aby při dalším využití produktu vzniklo 10g tris(oxaláto)železitanu draselného). 
	 
	  
	  
	 
	 
	Tabulka č.9: Výtěžky a výtěžnost Fe2(SO4)3 
	 
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	1
	0
	0
	2
	9,1
	91
	3
	9,8
	97,8
	Průměr
	9,45
	94,4
	 
	Z tabulky vyplývá zvětšování výtěžnosti vlivem zdokonalování postupu. 
	 
	3.2.2 Příprava  NH4Fe(SO4)2·12 H2O z FeSO4·7H2O a  (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O  

	 
	Na přípravu dodekahydrátu síranu amonno-železitého byly navážky připraveny v přesném stechiometrickém poměru. Na oxidaci Fe(II) obsaženém v síranu železnatém a Mohrově soli byla použita koncentrovaná kyselina dusičná. Při přidávání kyseliny dusičné docházelo k bouřlivé reakci a uvolňování rezavě hnědých dýmu oxidů dusíku. Poté byla směs ponechána volně krystalizovat šest dní. K vyloučení krystalů kamence ovšem nedošlo. V kádince vznikl velmi viskózní světle hnědý gel.  Při opakování postupu bylo zjištěno, že mateční roztok s kamencem má pH = 0 a ke krystalizaci opět nedošlo. Vysoká kyselost roztoku má s největší pravděpodobností za následek nevykrystalizování kamence. Příprava roztoku dodekahydrátu síranu amonno-železitého trvala 75 minut, k volné krystalizaci byl ponechán sedm dní. 
	 
	3.2.3 Kontrola čistoty 

	 
	Kontrola čistoty byla založena na měření teploty tání síranu amonno-železitého a na reakci s činidly na ověření přítomnosti Fe(III).  
	 
	Měření teploty tání bylo prováděno pomocí aparatury  složené z teploměru, k němuž byla v úrovni nádobky se rtutí připevněna zatavená kapilára obsahující síran amonno-železitý. Teploměr s kapilárou byl umístěn na vodní lázeň, která byla pomocí kahanu pomalu zahřívána. Při změně skupenství byla zaznamenána teplota. Měření bylo prováděno pro tři vzorky. 
	 
	Tabulka č.10: Teploty tání NH4Fe(SO4)2·12H2O 
	 
	Měření č. :
	Teplota tání (°C) 
	Korekce metody (-3 °C)
	1
	45
	42
	2
	44,5
	41,5
	3
	44
	41
	Průměrná hodnota
	44,5
	41,5
	 
	Tabelovaná hodnota tání dodekahydrátu síranu amonno-železitého je 39-41 °C. Z naměřených hodnot lze usoudit, že připravovaný produkt byl dodekahydrát síranu amonno-železitého s teplotou tání maximálně o 1 °C odlišnou od tabelované.  
	 
	 Kontrola čistoty reakcí s vhodnými činidly byla prováděna pro tři vzorky. 
	 
	Tabulka č.11: Kontrola čistoty (NH4)2Fe(SO4)2  pomocí činidel 
	 
	Vzorek č:
	1,10-fenantrolin
	Hexakyanoželeznatan draselný
	1
	ne
	ano
	2
	ne
	ano
	3
	ne
	ano
	 
	Z tabulky vyplývá, že všechny vzorky neobsahují Fe(II), avšak obsahují Fe(III). Produkt je v tomto smyslu čistý. 
	 
	3.3 Tris(oxaláto)železitan draselný  

	 
	Tris(oxaláto)železitan draselný byl připravován dvěma postupy. Pro první postup byla jako výchozí sloučenina zvolena sůl obsahující Fe(III) (síran železitý nebo síran amonno-železitý). Ve druhém postupu byla jako výchozí sloučenina zvolena Mohrova sůl. 
	 
	3.3.1 Příprava K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O ze soli obsahující Fe(III) 

	 
	Tris(oxaláto)železitan draselný byl připravován přes meziprodukt hydroxid železitý. Hydroxid železitý (první část postupu) byl připravován z matečných roztoků síranu železitého nebo dodekahydrátu síranu amonno-železitého. Po pomalém přidávání roztoku amoniaku k matečnému roztoku se začal tvořit hnědý hydroxid železitý ve formě gelu. Konec vysrážení se dal pozorovat náhlou absorpcí většiny kapaliny roztoku do gelu. Pomalá sedimentace hydroxidu železitého byla upravena povařením roztoku. Hydroxid železitý byl poté dekantován přidáním 50 cm3 destilované vody (4-5krát). Po filtraci na Büchnerově nálevce byl hydroxid dán na 10 minut do sušárny (snažší oddělení od filtračního papíru). Rozpouštění hydroxidu železitého v roztoku hydrogenšťavelanu draselného (oproti teoretickému postupu) bylo prováděno k dosažení co nejmenšího objemu roztoku tak, že k hydroxidu železitému v kádince byla postupně přilévána směs hydrogenšťavelanu draselného do úplného rozpuštění. Roztok se začal barvit vznikajícím tris(oxaláto)železitanem draselným světle zeleně. Po krystalizaci na topné desce a následné filtraci byly získány malé světlezelené krystalky tris(oxaláto)železitanu draselného. Celá příprava trvala 100 minut.  Nejdelší dobu si vyžádalo odpařování na topné desce (30 minut). 
	 
	3.3.1.1 Praktický výtěžek  

	 
	Na přípravu bylo použito 9,8 g  NH4Fe(SO4)2·12H2O teoretického množství nebo 8,14 g Fe2SO4 (tato navážka byla zvolena tak, aby při dalším využití produktu vzniklo 10 g tris(oxaláto)železitanu draselného). 
	 
	  
	  
	 
	  
	  
	 
	Tabulka č.12: Výtěžky a výtěžnost K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O 
	 
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	1
	8,9
	89
	2
	8,8
	88
	3
	9,6
	96
	Průměr
	9,1
	91
	 
	Vysoká výtěžnost produktu je dána odpařováním matečného roztoku na topné desce. 
	 
	3.3.2 Příprava K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O z (NH4)2Fe(SO4)2·12H2O 

	 
	Příprava tris(oxaláto)železitanu draselného probíhala přes meziprodukt šťavelan železnatý. Ten vznikl jako sytě žlutá krystalická látka ihned po přidání kyseliny šťavelové k roztoku Mohrovy soli a kyseliny sírové. Při přidávání peroxidu vodíku ke štavelanu železnatému ve formě suspenze v nasyceném roztoku šťavelanu draselného vznikal tmavě zelenohnědý roztok. Poté byla k tomuto roztoku přidávána kyselina šťavelová. Po přidání určitého množství přešel roztok náhle na světle zelenou barvu. Po krystalizaci na topné desce a filtraci byly získány malé světlezelené krystalky tris(oxaláto)železitanu draselného. Doba přípravy trvala 140 minut. 
	 
	 
	  
	 
	Obrázek č.6: Tris(oxaláto)železitan draselný připravený v kapitole 2.3.1 
	 
	 
	  
	 
	Obrázek č.7: Šťavelan železnatý připravený v kapitole 2.3.3 
	 
	3.3.2.1 Praktický výtěžek  

	 
	Na přípravu šťavelanu železnatého bylo použito 10 g Mohrovy soli. 
	 
	  
	  
	 
	Tabulka č.13: Výtěžky a výtěžnost FeC2O4 
	 
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	1
	3,5
	94,6
	2
	3,6
	97,3
	Průměr
	3,55
	95,95
	 
	Vysoká výtěžnost produktu je dána snadnou manipulací s krystaly šťavelanu železnatého v důsledku jeho malé rozpustnosti ve vodě. 
	 
	Na přípravu šťavelanu železnatého bylo použito 10 g Mohrovy soli. 
	 
	  
	  
	 
	 Tabulka č.14: Výtěžky a výtěžnost K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O 
	 
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	1
	9,1
	91
	2
	9,4
	94
	Průměr
	9,25
	92,5
	 
	Vysoká výtěžnost produktu je dána odpařováním matečného roztoku na topné desce. 
	 
	3.3.3 Kontrola čistoty 

	 
	Kontrola čistoty byla založena na měření konverze tris(oxaláto)železitanu draselného na šťavelan železnatý. Měření bylo prováděno pomocí bodotávku Electrotermal 9100. 
	 
	Tabulka č.15: Teploty konverze K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O 
	 
	Vzorek číslo
	Teplota konverze (°C)
	Průměrná hodnota (°C)
	1
	230,4
	231,2
	230,6
	230,73
	2
	230,6
	231,1
	230,8
	230,83
	3
	230
	229,9
	230
	229,97
	 
	Tabelovaná hodnota konverze tris(oxaláto)železitanu draselného je 230 °C. Z naměřených dat je zřejmé, že připravená sloučenina je tris(oxaláto)železitan draselný. 
	 
	Kontrola čistoty byla prováděna i pro meziprodukt z kapitoly 2.3.2 šťavelan železnatý. Byla měřena teplota konverze na oxid železitý. 
	 
	Tabulka č.16: Teploty konverze FeC2O4 
	 
	Vzorek číslo
	Teplota konverze (°C)
	Průměrná hodnota (°C)
	1
	189,6
	190,2
	189,7
	189,833
	2
	190,6
	190,9
	190,6
	190,7
	 
	Tabelovaná hodnota konverze šťavelanu železnatého je 190 °C. Z naměřených dat je zřejmé, že připravená sloučenina je šťavelan železnatý. 
	 
	Kontrola čistoty reakcí s vhodnými činidly byla prováděna pro 2 vzorky. 
	 
	Tabulka č.17: Kontrola čistoty K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O  pomocí činidel 
	 
	Vzorek číslo
	1,10-fenantrolin
	Hexakyanoželeznatan draselný
	1
	ne
	ano
	2
	ne
	ano
	 
	Z tabulky vyplývá, že všechny vzorky neobsahují Fe(II), avšak obsahují Fe(III). Produkt je v tomto smyslu čistý. 
	Tabulka č.18 Kontrola čistoty FeC2O4  pomocí činidel 
	 
	Vzorek číslo
	1,10-fenantrolin
	Hexakyanoželeznatan draselný
	1
	ano
	ne
	2
	ano
	ne
	 
	Z tabulky vyplývá, že všechny vzorky neobsahují Fe(III), avšak obsahují Fe(II). Produkt je v tomto smyslu čistý. 
	 
	3.4 Příprava oxidu železitého Fe2O3 

	     
	Oxid železitý byl připravován žíháním tris(oxaláto)železitanu draselného. Žíhání bylo prováděno ve dvou stupních. Na začátku žíhání se konvertoval světle zelený tris(oxaláto)železitan draselný na žlutý šťavelan železnatý, který se potom rozložil na červenohnědý oxid železitý. Příprava oxidu železitého trvala 50 minut. 
	 
	  
	 
	Obrázek č. 8: Oxid železitý připravený v kapitole 2.4 
	 
	3.4.1 Praktický výtěžek  

	 
	Na přípravu oxidu železitého bylo použito 10g Mohrovy soli. 
	 
	  
	  
	 
	 Tabulka č.14. Výtěžky a výtěžnost Fe2O3 
	 
	Pokus číslo
	Výtěžek (g)
	Výtěžnost (%)
	1
	2,60
	325,00
	2
	2,50
	312,50
	3
	2,30
	287,50
	Průměr
	2,47
	308,33
	 
	Až 225% nadbytek je dán znečištěním Fe2O3 oxidem draselným nebo vznikem oxidu K2Fe2O4. 
	 
	3.4.1.1 Kontrola čistoty 

	 
	Kontrola čistoty vzhledem k nerozpustnosti a vysoké teplotě tání nemohla být provedena ani jedním způsobem. Vzhledem k výtěžnosti a výsledkům navazujících příprav je čistota produktu velmi malá. Oxid železitý je znečištěn příměsmi draslíku, kdy při žíhání může vznikat podvojný oxid draselno-železitý. Barva a chování vzniklé sloučeniny je velmi podobná oxidu železitému.  
	 
	3.5 Zhodnocení dosažených výsledků 

	 
	Na  přípravu řady tří po sobě jdoucích sloučenin byly vybrány síran železitý, dodekahydrát síranu amonno-železitého a tris(oxaláto)železitan draselný. Druhá možná řada šťavelan železitý, tris(oxaláto)železitan draselný a oxid železitý byla vyloučena z důvodu „nečistého“ složení oxidu železitého připraveného žíháním tris(oxaláto)železitanu draselného.  
	 
	  
	 
	Obrázek č.9 : Časový harmonogram reakcí 
	 
	3.5.1 Síran železitý 

	 
	Síran železitý ve vybrané řadě byl připravován podle postupu z kapitoly 2.2.1. Příprava popsaná v kapitole 2.2.1 má jasný průběh. Oxidace síranu železnatého se dá jednoduše ověřit pomocí reakce s 1,10-fenantrolinem. Nepoužitá příprava popsaná v kapitole 2.2.2. nebyla vybrána pro vysokou kyselost matečného roztoku, kdy na přípravu muselo být použito trojnásobného množství koncentrované kyseliny sírové. Kyselost matečného roztoku komplikuje filtraci produktu a manipulování s produktem. 
	 
	3.5.2 Dodekahydrát síranu amonno-železitého 

	 
	Na přípravu dodekahydrátu síranu amonno-železitého pro vybranou řadu byla použita příprava popsaná v kapitole 2.1.1. Tato příprava  má oproti přípravě popsané v kapitole 2.1.2 výhodu v tom, že při volné krystalizaci bylo dosaženo vyloučení krystalů kamence, což v přípravě 2.2.2 nedošlo. K přípravě 2.2.1 byl použit jako výchozí produkt síran železitý, a tím byly dosaženy podmínky navržení řady  po sobě jdoucích sloučenin. 
	 
	3.5.3 Tris(oxaláto)železitan draselný  

	 
	Tris(oxaláto)železitan draselný ve vybrané řadě byl připravován podle postupu popsaném v kapitole 2.3.1. Jeho příprava byla vybraná proto, že navazuje na produkt přípravy 2.1.1 dodekahydrát síranu amonno-železitého, a tím jsou splněny podmínky navržení řady  po sobě jdoucích sloučenin. Je tedy výhodnější oproti přípravě popsané v kapitole 2.3.2. 
	 
	3.6 Konečný postup přípravy řady tří po sobě jdoucích sloučenin 

	 
	Jako konečný postup přípravy navazující řady tří sloučenin železa byly vybrány tyto sloučeniny: síran železitý, dodekahydrát síranu amonno-železitého a tris(oxaláto)železitan draselný. Jako první je připravován síran železitý oxidací hepatahydrátu síranu železnatého. Se vzniklým síranem železitým je dále pracováno v matečném roztoku a je použit jako výchozí sloučenina k přípravě dodekahydrátu síranu amonno-železitého. Dodekahydrát síranu amonno-železitého vzniká reakcí síranu železitého se síranem amonným. Polovina vzniklého roztoku kamence je nechána k volné krystalizaci a druhá slouží jako výchozí sloučenina pro tris(oxaláto)železitan draselný. Ten vzniká přes meziprodukt hydroxid železitý, připravený reakcí roztoku amoniaku s  dodekahydrátem síranu amonno-železitého. Dále je hydroxid rozpouštěn hydrogenšťavelanem draselným za vzniku tris(oxaláto)železitanu draselného. Navážky jsou zvoleny tak, aby vzniklo 10 g tris(oxaláto)železitanu draselného. Celá příprava trvá 190 minut. 
	 
	  
	 
	Obrázek č.10: Konečné schéma přípravy řady tří po sobě jdoucích sloučenin 
	 
	3.6.1 Síran železitý Fe2(SO4)3 

	 
	Pracovní postup: 

	 
	11,5g heptahydrátu síranu železnatého (zelená skalice) rozpustíme v   takovém množství vody (28,8 cm3), aby vznikl nasycený roztok. Opatrně přidáme koncentrovanou kyselinu sírovou v 10% nadbytku oproti vypočítanému množství (1,3 cm3 96% H2SO4) a poté dvojnásobné množství vypočítaného množství 30% peroxidu vodíku (4,4 cm3). Reakční směs krátce povaříme a přesvědčíme se o úplnosti oxidace pomocí roztoku 0,5% 1,10 fenantrolinu. Do zkumavky dáme jednu kapku oxidovaného roztoku a jednu kapku roztoku 1,10-fenantrolinu. V přítomnosti Fe(II) vznikne oranžové zbarvení. Jestliže byla oxidace neúplná, přidáme do reakční směsi opět peroxid, povaříme a postup kontroly úplnosti oxidace opakujeme. Dále budeme pracovat se síranem železitým jako vzniklým tmavě hnědým roztokem. 
	 
	3.6.2 Dodekahydrát síranu amonno-železitého NH4Fe(SO4)2·12H2O 

	 
	Pracovní postup: 

	 
	Vzniklý roztok síranu železitého z předešlé přípravy ( kapitola 3.6.1) zahustíme na topné desce na poloviční objem a přidáme horký roztok vypočítaného množství síranu amonného nasyceného při 60°C (2,7 g v 3,3 cm3 dest. H2O). Poté směs rozdělíme pomocí odměrného válce dvě poloviny. Jednu polovinu necháme 7 dní volně krystalizovat a druhou polovinu použijeme k přípravě tris(oxaláto)železitanu draselného. 
	3.6.3  Tris(oxaláto)železitan draselný K3  [Fe(C2O4)3]·3H2O  

	 
	Pracovní postup: 
	 
	K roztoku dodekahydrátu síranu amonno-železitého z předešlé přípravy ( kapitola 3.6.2) přidáváme v digestoři roztok koncentrovaného amoniaku, dokud se tvoří hnědá sraženina hydroxidu železitého. Ke sraženině poté přidáme 100 cm3 destilované vody a krátce ji povaříme, aby se vzniklý hydroxid železitý lépe usazoval. Sraženinu poté třikrát dekantujeme, odfiltrujeme na Büchnerově nálevce a dáme ji i s filtračním papírem na 10 minut sušit do sušárny při 100 °C. Mezitím si připravíme horký roztok šťavelanu draselného (10,8 g rozpustíme ve 20 cm3 destilované vody) a horký roztok kyseliny šťavelové (7,4 g rozpustíme v 12 cm3 destilované vody). Připravené roztoky slijeme dohromady. Vyjmeme hydroxid železitý ze sušárny a kvantitativně ho převedeme z filtračního papíru do 250 cm3 kádinky. K hydroxidu poté přiléváme za stálého míchání připravený roztok hydrogenšťavelanu draselného do jeho úplného rozpuštění. Získaný světle zelený roztok přefiltrujeme a filtrát odpaříme na topné desce ke krystalizaci. Krystaly odfiltrujeme, promyjeme malým množstvím destilované vody a ethanolem. 
	 
	  
	4 ZÁVĚR 
	Cílem této práce byla příprava navazující řady tří sloučenin železa s cílem vypracování pracovních návodů pro využití v praktiku anorganické chemie. V teoretické části mé práce byly popsány chemické a fyzikální vlastnosti, přípravy a použití železa a jeho vybraných sloučenin. V praktické části byl optimalizován postup přípravy navazující řady tří sloučenin železa. Při přípravách byl sestaven časový harmonogram a u produktů byla ověřena čistota dostupnými metodami, kterými jsou vybaveny laboratoře č. 2002 a 2005 na Fakultě chemické VUT v Brně, kde byla praktická část prováděna.  
	 
	Cíle bakalářské práce byly splněny. 
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