PROGRAM CWICZEN LABORATORYJINYCH Z KLASYCZNEJ
ANALIZY ILOSCIOWEJ DLA II ROKU OML

. ALKACYMETRIA

1. Oznaczanie weglanéw - KoCO3

. NADMANGANIANOMETRIA

Oznaczanie wody utlenionej — H,0,

. ARGENTOMETRIA

Oznaczanie chlorkéw metodg Mohra - NaCl

. KOMPLEKSONOMETRIA

1. Oznaczanie cynku - ZnSO;, - 7H,0



Zagadnienia teoretyczne analizy iloSciowej

Przy wykonywaniu i zaliczaniu ¢éwiczen z analizy ilosciowej, tzw. klasycznej,
obowiazuje wszystkich studentéw znajomos$¢ podstaw teoretycznych na ktérych opieraja
sie te oznaczenia !

Wiedza ta jest sprawdzana w czasie ¢wiczen przez asystentow prowadzgcych. Wchodzi ona tez
w zakres kolokwium zaliczeniowego, a po6zniej takze egzaminu.

Podstawowe podreczniki:

1. Z.S. Szmal i T. Lipiec ,,Chemia analityczna z elementami analizy instrumentalnej -
PZWL, Warszawa.
2. R. Kocjan ,,Chemia analityczna Podrg¢cznik dla studentow” — PZWL, Warszawa.

Przed rozpoczeciem ¢wiczen nalezy przyswoic sobie nastepujgcy zakres materiatu:

1. Podstawy teoretyczne chemii analitycznej
2. Technika laboratoryjna

3. Analiza ilo$ciowa, zagadnienia ogdlne

4. Analiza miareczkowa, zagadnienia ogolne.



ANALIZA
MIARECZKOWA

W kazdym dziale student samodzielnie przygotowuje roztwory mianowane.

ALKACYMETRIA
Kazdy student przygotowuje 1 litr okoto 0,1 mol/l HCI i 0,5 litra okoto 0,1 mol/l NaOH.

Mn ( HCI) = 36,47g/mol
M ( NaOH ) = 40,00 g/mol

Sposob przygotowania 1 litra okoto 0,1 mol/l HCI

Do butli o pojemnosci 1 litra odmierzamy cylindrem miarowym ok. 35 ml 10% HCI o gestosci
d = 1,05 i rozcienczamy wodg destylowang do objetosci ok. 1 litra. Po wymieszaniu roztworu
mianujemy go, stosujgc jako substancj¢ wzorcowg KHCO3 ( Mm=100 ), wysuszong w temperaturze
60°C przez czas 1 godziny i wystudzeniu do temperatury pokojowej — min. 45 min.

Mianowanie ok. 0,1 mol/l HCI

Mianowanie wykonujemy metodq bezposrednich odwazek.

Wielkos$¢ odwazki ustalamy tak, aby na jedng probke substancji wzorcowej zuzy¢ od 20 do 30
ml roztworu, ktory mianujemy( tutaj odwazka KHCOs3 z przedziatu 200-300 mg).

Na wadze technicznej wazymy wstepnie naczynko wagowe z KHCOs. Nastgpnie, na wadze
analitycznej, wazymy ponownie naczynko wraz z substancja z doktadnoscig do 0,1mg. Do kolbki
stozkowej na 200 ml odsypujemy KHCOs 0 masie z przedziatu 200-300 mg i naczynko wagowe
Z pozostalo$cig substancji wazymy ponownie. Z réznicy mas otrzymujemy ilos¢ KHCOs3 przesypana do
kolbki stozkowej. W analogiczny sposob dokonujemy jeszcze dwoch nastepnych odwazek.



[ PRZYKLAD: ]

Niech:
mo = 21,9782 g - masa poczqtkowa naczynka z wysuszong substancjg
m1 = 21,7219 g - masa naczynka po pierwszym odsypaniu substancji
m, = 21,5001 g - masa naczynka po drugim odsypaniu substancji
ms = 21,2016 g - masa naczynka po trzecim odsypaniu substancji
stad:
ar=mo—my=21,97829-21,7219 g = 0,2563 g «— masa pierwszej odwazki
a2=my—my=21,7219 g - 21,5001 g = 0,2218 g «— masa drugiej odwazki
as=my—-m3 = 21,5001 g - 21,2016 g = 0,2985 g «— masa trzeciej odwazki

Odwazong substancj¢ rozpuszczamy w 20 - 30 ml wody destylowanej, dodajemy 2 krople
oranzu metylowego 1 miareczkujemy ok. 0,1 mol/l HCl do zmiany zabarwienia z zoéitego na
cebulkowy. Miareczkujemy w ten sposob trzy probki, za kazdym razem uzupeiniajgc poziom roztworu
HCI1 w biurecie do kreski ,,0”.

Stezenie HCI obliczamy zgodnie z ponizszg reakcja

KHCO3; +HCI — KCI + H,0O + COzT

Wg nastgpujacego Wzoru: Masa odwazki KHCOs. ]

6oy =— 21000 oy

M KHCO, ~ Y HCI

‘ Masa molowa substancji wzorcowej — KHCO:s. ]

Vhei— objetosé w ml zuzytego roztworu HCI

Z trzech zgodnych (w granicach 1%) wartosci stezen wyliczamy warto$¢ Srednig (mol/l).



[ PRZYKLAD: ]

Niech na miareczkowanie podanych wyzej odwazek zuzyto kolejno nastepujace objetosci
roztworu HCI:

V1 =24,30 ml stqd c1=0,1055 mol/l
V2 = 21,10 ml stgd c2=0,1051mol/l
V3 =28,25ml stgd c3=0,1057 mol/Il

Wida¢, ze rdéznica migdzy obliczong najwicksza wartoscig stezenia c3 = 0,1057 mol/l
a najmniejsza wartoscia c2 = 0,1051mol/l (cs - c2 = 0, 0006 mol/1 ) nie przekracza wartosci 1 % wartosci
obliczonych stezen. Wyniki traktujemy w granicach dopuszczalnego btedu jako zgodne i obliczamy
wartos¢ srednig stg¢zenia HCI jako $rednig arytmetyczng:

o _GtCtG _ 01085+01051+01057 i 01064 mol/1

3 3

Uwaga:

1. Wyniki st¢zenia podajemy z czterema cyframi znaczacymi, tak, jak wyzej.
Np. w przypadku obliczenia warto$ci 0,1200245 mol/l podajemy wynik
0,1200 mol/I.

('nie 0,12 mol/l')

[ Te ,,zera” majg sens cyfr znaczacych.

Wyniki oznaczanych mas substancji podajemy réwniez z czterema cyframi znaczgcymi.

2. W przypadku, gdyby ktorys z wynikdéw znaczaco odbiegal od pozostatych, nalezy go
odrzuci¢ a wartos¢ $rednig liczy¢ z dwdch pozostatych, ale zgodnych w granicach
dopuszczalnego btedu migdzy prébkami — 1 %.

3. Gdyby wszystkie wyniki byly znaczagco rozbiezne, analiz¢ nalezy powtorzy¢, az do
uzyskania zgodnos$ci w granicach dopuszczalnego btedu.

4. We wzorach na st¢zenie roztworu lub mase oznaczanej substancji nalezy zwracac
szczegOlng uwage na prawidlowe wstawienie masy molowej — nie myli¢ masy
molowej substancji wzorcowej z masq molowg substancji 0znaczanej. Dla jasnosci w
podanych wzorach masy te wskazano strzaltkami z komentarzem.




Oznaczanie K,COs ( My =138,2 g/mol )

Zadanie otrzymane do analizy uzupetni¢ woda destylowang do kreski i kilkakrotnie
wymiesza¢. Do trzech kolb o pojemnosci 250 ml odpipetowa¢ po 20 ml analizowanego roztworu
i doda¢ po 3 krople oranzu metylowego. Miareczkowaé¢ mianowanym 0,1 mol/l roztworem HCI do
barwy cebulkowej. Zawartos¢ K>COs w gramach obliczamy zgodnie z nast¢pujaca reakcja

K2CO3; +2HCl — 2KCI + H,O + CO; 1

.
WQ nastepujacego WZOML: l { Masa molowa substancji oznaczanej — K,COs. ]

m _ MK2C03 'VHCI *Chci 'Wk/p
503 2-1000

Mn ( K2CO3) = 138,2 g/mol
Vel — Srednia objetosé z trzech miareczkowan zuzytego HCI

Wkip =5 - wspotmiernosé kolby do pipety



REDOKSYMETRIA

Kazdy student przygotowuje 1 litr ok. 0,02 mol/l KMnO4 oraz 1litr ok. 0,1 mol/l Na»S.0z na
2 tygodnie przed mianowaniem roztworow.

NADMANGANIANOMETRIA

Sposob przygotowania ok. 0,02 mol/l KMnO4 ( M = 158,03 g/mol).
Na wadze technicznej odwazamy na szkietku zegarkowym ok. 3,5 g KMnOs, przesypujemy do

ciemnej butelki, rozpuszczamy w ok. 200 ml wody, a nastepnie uzupelniamy woda do objetosci
ok. 1 litra i mieszamy. Po uptywie dwoch tygodni roztwor mianujemy.

Mianowanie ok. 0,02 mol/l KMnO4

Jako substancje wzorcowa stosujemy Na.C20; (Mm=134), suszony 1 godzing w temperaturze
110°C i wystudzony do temperatury pokojowej — 45 minut. Mianowanie przeprowadzamy metoda
bezposrednich odwazek. W tym celu, z naczynka wagowego, do kolby stozkowej na 300 ml,
odwazamy z doktadno$cig do 0,1 mg trzy odwazki 0 masach zawartych miedzy 150 i 200 mg
(poréwnaj mianowanie 0,1 mol/l HCI).

Probke roztworu zawierajaca szczawian sodu rozcienczamy wodg do ok. 70 ml, zakwaszamy
30ml 9 mol/lL HSOs4, podgrzewamy do temperatury ok.70°C i miareczkujemy roztworem
ok. 0,02 mol/l KMnOa do uzyskania trwatego (1 min) lekko rézowego zabarwienia.

Stezenie roztworu KMnOg obliczamy zgodnie z reakcja

C2042' — 2C0O, + 2e
MnO4 + 8 H + 5e — Mn?* + 4H,0

2MnOy4 + 5C,04* + 16 H* — 2Mn?" + 10CO; + 8H,0

W@ nastepujacego Wzoru:

Masa odwazki Na>C»04. ]

2a-1000

C —
KMnO,
SM Na,C,0, 'VKMno4




Mm ( Na2C204)=134 g/mol [ Masa molowa substancji wzorcowej — Na2C20a. ]

Oznaczenie H,O, (Mnm=34,02 g/mol )

Do 20 ml roztworu doda¢ 10 ml H»>SO4 (1+3) i niezwlocznie miareczkowac¢ 0,02 mol/l
roztworem KMnOsa.

Zawarto$¢ H202 obliczamy zgodnie z reakcja

H.O, — 2H + O, + 2e
MnO4 + 8H* + 5e —> Mn?* + 8H,0

2MnOy + 5H,0; + 6 H* — 2Mn?" + 50, + 8H,0

wedtug nastepujacego wzoru:

Masa molowa substancji oznaczanej — H20.. ]

B 5CKMno4 'VKMno4 -M H,0, "W/ p

m =
120, 2.1000

Mu (H202)=34,02 g/mol
VKMnO4 — $rednia objetos¢ w ml zuzytego roztworu KMnOs

Wk/p =5 - wspoimierno$¢ kolby do pipety



ARGENTOMETRIA

Kazdy student przygotowuje 0,5 litra okoto 0,1 mol/l AgNOs. Mm AgNO3 = 169,88 g

Sposob przygotowania 0,5 litra ok.0,1 mol/l AgNO3

Na wadze technicznej w naczynku wagowym odwazamy ok. 8,5 g AgNOs, przesypujemy do
ciemnej butli i rozpuszczamy w ok. 0,5 | wody. Po rozpuszczeniu i wymieszaniu roztworu mianujemy
go stosujgc jako substancje wzorcowag NaCl suszony 1 godz. w 110°C i wystudzony do temperatury
pokojowej — 45 min.

Mianujemy, metoda bezposrednich odwazek - 3 probki odwazone z doktadnoscig do £0,1 mg, 0 masie
od 110 do 170 mg Tok postepowania jak przy oznaczaniu NaCl.
Stezenie roztworu AgNOs obliczamy zgodnie z reakcja

AgNOs + NaCl — AgCl | + NaNOs

4[ Masa odwazki NaCl. ]

a-1000

AgNO; — .
IYI NaCl VAgNo3

W( nastepujacego Wzoru:

C

Mm ( NaCl ) =58,45 g/mol —[ Masa molowa substancji wzorcowej — NaCl. ]

Oznaczanie NaCl ( M»=58,45 g/mol).

Do 20 ml oznaczanego roztworu NaCl doda¢ jako wskaznika 5% roztwor KoCrO4: 5-10 kropli.
Miareczkowaé roztworem 0,1 mol/l AgNOs do barwy lekko pomaranczowe;.
Zawarto$¢ oznaczanego sktadnika Zgodnie z powyzsza reakcja obliczamy wg nastepujacego wzoru:

4[ Masa molowa substancji oznaczanej — NaCl. ]

. CAgNo3 M NaCl 'VAgNo3 Wy, p

m =
NacCl 1000




KOMPLEKSONOMETRIA

Kazdy student przygotowuje 500 ml 0,04 mol/l roztworu wersenianu dwusodowego (EDTA),
ktéry mianuje przy pomocy CaCOs.

M (CaCO3)= 100,09 g/mol Mmn (EDTA ) = 372,25 g/mol

Mianowanie wersenianu (EDTA)

Mianowanie wykonujemy metodg posrednig, korzystajac z pigciokrotnie wigkszej odwazki
rozpuszczonej w kolbie miarowej na 100 ml.

Na wadze technicznej w naczynku wagowym odwazamy ok. 0,5 g CaCOs i suszymy w temp.
110°C ok. 1 godziny. Nastepnie, po ostudzeniu, wykonujemy wazenie naczynka na wadze analitycznej
z doktadnoscia do 0,1 mg. CaCOs przesypujemy przez suchy lejek z krotkg ndzka do kolbki miarowe;j
na 100 ml, a naczynko wagowe, z ewentualng niewielkg pozostatoscig CaCO3, wazymy ponownie.
Z r6znicy mas otrzymujemy ilos¢ CaCOs przesypang do kolbki miarowej. Lejek splukujemy doktadnie
niewielkg iloscig wody destylowanej, kierujac ostroznie strumien wody z tryskawki na gorng czesé
lejka. CaCOs rozpuszczamy przez dodanie do kolbki 15 ml 2 mol/l HCI. Cato$¢ uzupetniamy woda
destylowang do kreski. Po doktadnym wymieszaniu roztworu, pobieramy pipetg (20 ml) trzy probki do
trzech kolbek stozkowych na 300 ml.

Do kazdej kolbki stozkowej dodajemy do ok. 150 ml wody destylowanej, 15 ml 2 mol/l NaOH
i ok. 0,2 g kalcesu.

Miareczkujemy wersenianem do zmiany barwy réozowo - fioletowej na niebieska.

Miano EDTA obliczamy zgodnie z reakcja

EDTA ]

Ca?*+H,Y* —»CaY?% +2H*

wg nastepujacego wzoru: Masa odwazki CaCOs. ]

a-1000

Cepta = (mol /1)
MCaCO3 'VEDTA'Wk/ p

M (CaCO3) = 100, 09 g/mol

V- objetos¢ w ml zuzytego roztworu
Wip = 5 - wspolmiernos¢ kolby do pipety
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Oznaczanie ZnSQO4 - 7TH20 ( Mp= 287,55 g/mol )

Do 20 ml doda¢ 5 ml amonowego roztworu buforowego (pH=10) ok. 0,2 g czerni
eriochromowej, 20 ml wody i miareczkowa¢ mianowanym roztworem wersenianu dwusodowego
(EDTA) do zmiany zabarwienia z fioletowego na niebieski.

Zawarto$¢ oznaczanego sktadnika obliczamy zgodnie z reakcja

Zn** +HoY? — ZnY?Z +2H7

W(g nastepujacego Wzoru:

Masa molowa substancji oznaczanej —
ZnSQO4 - 7TH0

m _ Cepra 'VEDTA -M
ZnSO,-7H,O — 1000

m

Mmn (ZnSO,4 - 7TH,0) = 287,55 g/mol
V- objetos¢ w ml zuzytego roztworu EDTA

Wkip = 5 - wspoimiernos¢ kolby do pipety
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