11. KALIO TRIOKSALATOFERATO (111) TRIHIDRATO
SINTEZE IR ANALIZE

Ivadas

Kalio trioksalatoferato (I11) trihidratas Ks[Fe(C204)3]- 3H,0 yra §viesiai zalia kristaliné
medziaga, gerai tirpstanti karStame vandenyje. Druska pasizymi fotojautrumu, nes Sviesos
spinduliai, kuriy bangos ilgis mazesnis uz 450 nm, kompleksiniame anijone suzadina
intramolekuling oksidacijos — redukcijos reakcija. Jos metu Fe (III) redukuojasi iki Fe (1), o
viena i§ oksalato grupiy oksiduojasi iki CO,. Fotocheminés reakcijos metu atsirade Fe (II)
jonai kokybiskai aptinkami pagal jy reakcija su heksacianoferato (III) ([Fe(CN)e]™) jonais
susidarant ryskiai mélynos spalvos kompleksui (Turnbulio mélynajam).

Sio darbo tikslas — susintetinti kompleksine druska, jsitikinti jos fotojautrumu bei

nustatyti kristalizacinio vandens, oksalato ir gelezies kiekius gautame produkte.

Darbo eiga

1. K;[Fe(C,04)3]- 3H,0 sintezé

Apie 9,0 g kalio oksalato kristalohidrato (K,C,04- 3H,0) istirpinama 30 ml distiliuoto
vandens. Kad druska iStirpty, tirpalas Sildomas ant kaitlentés.

Kitoje stiklin¢léje minimaliame Salto vandens kiekyje (10 — 15 ml) iStirpinama 4,4 g
FeCls- 6H,O. pagamintas FeCls tirpalas maiSant supilamas j Siltg kalio oksalato tirpal.
Susidariusi kompleksiné druska iSkristalinama atSaldzius tirpalg ledo vonioje (kristalizacija ir
kitos tolimesnés operacijos atlickamos saugant susintetinta produkta nuo tiesioginiy saulés
spinduliy). Gauti kristalai nufiltruojami per Biichnerio piltuva, praplaunami 10 ml acetono ir
nusiurbiami, kol i§dzius. Produktas pasveriamas.

Druska gryninama, ja perkristalinant. Atsveriama 5,0 g gauto Kz[Fe(C,04)3]- 3H20 ir
Sildant istirpinama 13 ml distiliuoto vandens. Tirpalas greitai nufiltruojamas vakuuminio
filtravimo jranga, o filtras praplaunamas mazdaug 2ml karsto distiliuoto vandens. Filtratas
nedelsiant perpilamas ] Svarig cheming stikling ir atSaldomas ledo vonioje. ISkrite kristalai

nufiltruojami vakuuminio filtravimo jranga ir du kartus perplaunami 5 ml $alto distiliuoto
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vandens. Pabaigoje kristalai nusiurbiami iki sausumo ir dziovinimo krosnyje 50°C

temperatiiroje dziovinami apie 30 min. ISvalytas produktas pasveriamas.

2. K3[Fe(C,04)3]* 3H,0 fotojautrumo tyrimai

1) Konusingje kolbutéje 100 ml distiliuoto vandens istirpinama 0,7 g susintetinto
komplekso (kadangi tyrimas tik kokybinis, galima naudoti ir neperkristalintg druska). | tirpala
pridedama 3 ml 2M H,SO,.

I tris pazymétus megintuvélius jpilama po 10 ml paruosto tirpalo. Vienas megintuvélis
laikomas tamsoje, o kiti du apSvieCiami iSlaikant juos atitinkamai tris ir deSimt minuciy
apiel0 cm nuo stipraus $viesos $altinio, pvz., 100 — 150W lempos (mégintuvéliai gali bati
apSvieciami ir laikant juos rySkiuose saulés spinduliuose).

Po eksponavimo fotocheminés reakcijos rezultatai kokybiskai stebimi j kiekvieng
mégintuveélj pridedant po 1ml 0,1M K3[Fe(CN)g] tirpalo.

2) 25ml anksCiau pagaminto tirpalo supilama j Petri 1€kStele ir jame sumirkomas
mazdaug 5 X 5cm dydzio filtrinio popieriaus gabalélis. Po to jis iSimamas pincetu, leidziama
skys€iui nuvarvéti ir iSdziovinamas dziovinimo spintoje (visos operacijos atlickamos
saugantis ryskios Sviesos).

Ant tokiu bidu paruoSto “fotopopieriaus” padedama keletas smulkiy plok$¢iy
nepermatomy daikty (monety, rakty ir pan.) ir apie 30min. eksponuojama i§ arti apSvieiant
lempa.

Atspaudas “rySkinamas” pamerkiant eksponuotg popieriy j Petri 1€kstele su 10 ml 0,1M
Ks[Fe(CN)¢] tirpalo. Po to gautas atspaudas iSimamas, praplaunamas vandeniu ir

iSdZiovinamas.

3. K3[FE(C204)3]' 3H,0 analizé

3.1. Kristalizacinio vandens nustatymas

Petri 1éksteléje analitiném svarstyklém atsveriama 1,0 g perkristalintos kompleksinés
druskos. Kaitinama 110°C temperatiiroje dziovinimo spintoje iki pastovaus svorio (apie 30

min.).
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3.2. Oksalato jony nustatymas.

Standartizuoti 0,04M KMnOQ;, tirpalui j konusing kolbut¢ su 20 ml 0,1M Na,C,04
tirpalo pridedama 25 ml 1M H,SO, ir pasildoma iki 80°C. Karstas tirpalas titruojamas kalio
permanganato tirpalu, kol atsirandanti silpnai roziné¢ spalva nebeiSnyksta per 30 s.
Apskaiciuojama tiksli KMnQO,4 koncentracija.

0,4 g perkristalintos kompleksinés druskos istirpinama 25 ml 1M H,SO, tirpalo
konusinéje 100 ml kolbutéje. Tirpalas pasildomas iki iki 80°C ir titruojamas KMnOj tirpalu

kaip ir standartizuojant. Apskai¢iuojamas oksalato jony kiekis druskoje.
3.3. GeleZies jony nustatymas

AtauSinus jau nutitruotg tirpala, ] jj pridedama metalinio cinko (apie 10 granuliy) ir
plakama 10min. Po to tirpalas nupilamas nuo cinko granuliy j 100ml matavimo kolbute, o
granulés perplaunamos 30 ml 0,1M H,SO,, kuri prijungiama prie nupilto tirpalo. Visas
kolbutés turinys praskiedziamas iki zymeés. Gauto tirpalo 20 ml kambario temperatiroje
titruojami 0,0008M KMnQ, tirpalu iki silpnai rozinés spalvos. (0,0008M KMnO, tirpalg
gaminama taip: su fiksuoto tario pipete paima 2 ml standartizuoto KMnQO, tirpalo ir supilama
1 100 ml matavimo kolbute. Tada skiedZiama iki zymés.)

Nutitravus apskaiciuojamas gelezies jony kiekis druskoje. Apskai¢iuojamas molinis

oksalato ir gelezies jony santykis susintetintoje druskoje.
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