5. BEVANDENIO CHROMO CHLORIDO SINTEZE

Ivadas

Bevandenés pereinamyjy metaly druskos pasizymi polinkiu sugerti vanden] ir sudaryti
kristalohidratus. D¢l sunkumy, susijusiy su $iy drusky iS§saugojimu ilgesnj laikg bevandenéje
formoje, jos daZniausiai ir parduodamos kristalohidraty formoje. Daugeliu atveju
akvakompleksai yra tinkami reagentai, pvz., reakcijose, vykdomose vandeninéje terpéje.
Taciau, kai reikalinga visiSkai bevanden¢ terpeé, kristalohidraty panaudojimas yra
nejmanomas. Tokiu atveju bevandené¢ druska gaminama laboratorijoje, ja sintetinant arba
dehidratuojant kristalohidratg. Sintez¢ paprastai atliekama nevandeningje terpéje arba vykdant
reakcijg tarp kietos medzZiagos ir sausy dujy. Dehidratuojant kristalohidratas kaitinamas arba,
jeigu S§is budas netinka dél vykstanciy paSaliniy reakcijy, kristalohidratas veikiamas
medziaga, kuri turi didesnj polinkj reaguoti su vandeniu, negu metalo katijonas. Pvz.,
bevandeniams pereinamyjy metaly chloridams gauti placiai naudojama reakcija su Svieziai
nudistiliuotu tionilo chloridu sausoje azoto atmosferoje. Minétus biidus galima iliustruoti
reakcijy lygtimis:

Cu + 2 N2O4 = Cu(NO3), +2 NO
2Cr+3Cl,=2CrCls;

Cry(SO4)3-18H,0 = Cry(SQOy)3 + 18 H,0
FeCl3-6H,0 + 6 SOCI; = FeCl; + 6 SO, + 12 HCI

Sio darbo tikslas yra susintetinti bevandenj CrCls tokiu badu:
(NH4)2CF207 = Cr203 + N, +4 Hzo
Cr,03+ 3 CCly =2 CrCl; + 3 COCl,

Antroje stadijoje CCl, garai neSami azoto dujomis vir§ jkaitinto Cr,O3. Reakcijoje
susidares CrCls gary formoje nuneSamas toliau ] truputj Saltesn¢ sriti, kur kondensuojasi,
susidarant graziems purpuriniams kristalams, dazniausiai zvyneliy formos. Bevandenis CrCls,
gaunamas pagal Sias reakcijas, yra pakankamai inertiSkas vandens atzvilgiu. Tadiau, jeigu
jame yra Cr(Il) junginiy priemaisy, Cr’* jony hidratacija katalizuojama susidariusiais
Cr(H20)62+ jonais. Tokiu atveju CrCls lengvai istirpsta vandenyje, susidarant CrCly(H,0)4"
CrCI(H,0)s*" ir Cr(H,0)s*".
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Darbo aprasymas

1. Cr,0O; sintezeé

2 g amonio bichromato suberiami j porcelianing Iékstele ir atsargiai Sildomi dujiniu
degikliu, kol prasideda skilimo reakcija. Susidares Cr,O3 plaunamas kar$tu vandeniu, po to -
keleta karty Saltu vandeniu, nudekantuojant nuosédas. Dziovinama esant mazdaug 110°C

temperatiirai. Apskaic¢iuojama iSeiga.

2. CrCl; sintezé

Priklausomai nuo CrCl; sintezés
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1 pav. Darbe naudojama jranga.

viename jo gale, taip, kad Cr,0O3; bity
apie krosnies vidurj. Vél jstatome kamst] ir termoporg. Patikriname, zitrédami pro antrg
krosnies vamzdzio galg, kad termopora biity apytikriai vamzdzio centre. Prie krosnies
kvarcinio vamzdzio per §litin] sujungimg prijungiame trigurkle kolba ir paleidZiame reikiamag
azoto dujy srautg (srauto reguliatoriaus la kanalas; apie 45 I/h, klausti laboranto).
Temperattros kontrolés bloke esan¢iame temperattiros kontroleryje (T-kontroleris) nustatome
660 °C uzduotj (zitr. prietaiso aprasyma) ir jjungiame bloko jungiklj J2. Krosnis pradeda
kaisti.

Krosnies temperatiirai pasiekus 660 °C ir jai nusistovéjus, j trigurkle kolba greitai

jpilama 100 ml CCly ir ji vél uzkemsama. Kolba su CCl, $ildoma vandens vonioje esant 50-
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60°C. Per CCl, barbatuojant azotui, CCl, garai neSami j krosnj vir§ Cr,Oj ir iSeing pro kita
krosnies vamzdzio galg kartu su dujiniais reakcijos produktais. Reakcija vykdoma 2 valandas,
po to krosnies kaitinimas iSjungiamas (jungiklis J2) ir, vis dar leidZiant azoto srove, sistema
atausinama iki ~200 °C. Po to sustabdomas azoto srautas ir auSinama kol temperatiira nukris
zemiau 50 °C. Tada vidinis vamzdis iSimamas. Tam tikroje vamzdzio zonoje susikaupe
purpuriniai  CrCls kristalai surenkami isgramdant ir supilami | uzdaromg indelj.
Apskaiciuojama CrCls iSeiga, iSmatuojamas nugaravusio CCly kiekis. Aprasoma susidariusiy
produkty iSvaizda.

Kiti susidar¢ pasaliniai produktai, pasiskirst¢ jvairiose vamzdzio zonose, toliau nebus
naudojami, tad vamzdis iSvalomas.

ISmatuojamas susintetinto CrClz magnetinis jautris ir paskaiCiuojamas chromo
nesuporuoty elektrony skaiCius junginyje (zidr. darbo “Pereinamyjy elementy junginiy
magnetiniy savybiy tyrimas‘ apraS§yma).

ISmatuojama rentgeno spinduliy difraktograma.

3. Klausimy temos darbo gynimui:
Naudojama jranga, darbo eiga, gaunami produktai, jy identifikavimo metodai
Bevandeniy drusky sintezés btidai

Magnetinés medziagy savybés
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