Pracownia Podstaw Chemii Analitycznej
Przepisy do wykonywanych ¢wiczen

Cwiczenie 1. Oznaczanie NaOH
Roztwér 0.2 mol/l HCI. Przygotowac przez rozcieficzenie 17 ml stezonego HCl lub 34

ml roztworu HCI (1+1) do 1 litra wodq destylowang (w butelce).
Roztwér HCI po nastawieniu miana i oznaczeniu NaOH zachowa¢ do ¢wiczenia 2!!!

Nastawianie miana HCl na odwazke Na,CO;. Wykorzysta¢ odwazke wykonang w
ramach ¢wiczen wstepnych. Jedli trzeba wazenie powtdrzyé, do naczynka wagowego

pobrac¢ od laboranta okoto 2,0 £ 0.1 g wysuszonego Na,COs, a nastepnie odwazy¢ na

wadze analitycznej. Odwazke przeniesc ilosSciowo do kolby miarowej o poj. 100 ml,
rozpusci¢ w wodzie destylowanej, dopetni¢ do kreski i wymieszac.

Miareczkowanie. Do kolb stozkowych o poj. 250 ml odpipetowa¢ minimum 3 czesci
wspotmierne (ok. 1/5) roztworu Na,COs i rozcienczy¢ kazda do 60 ml woda dest. Dodac
1-2 krople oranzu metylowego jako wskaznika i miareczkowa¢ za pomocag 0.2 mol/l HCI
do zabarwienia, jakie ma bufor poréwnawczy.

Bufor poréwnawczy - do kolby stozkowej o poj. 250 ml doda¢ 2.7 ml 3 mol/I
CH;COONa, 7.7 ml 6 mol/l CH3;COOH, 90 ml wody dest. i 1-2 krople oranzu
metylowego.

Miareczkowanie NaOH. Do kolb stozkowych o poj. 250 ml odpipetowa¢ minimum 3
czesci wspotmierne (ok. 1/5) analizowanego roztworu NaOH, rozcienczy¢ kazdg wodq
dest. do 60 ml, doda¢ 1-2 krople oranzu metylowego i miareczkowa¢ 0.2 mol/l HCI do
pierwszej zauwazalnej zmiany barwy wskaznika.

Cwiczenie 2. pH-metryczne oznaczanie amoniaku

Roztwoér 0.2 mol/l HCL. Przygotowanie roztworu i wyznaczenie jego miana jak w

¢wiczeniu 1.

Na ¢wiczenie nalezy przyniesé; pipete, biurete, roztwér HCI, dziennik laboratoryjny,

przybory do pisania.

Miareczkowanie NHs.

Wykonanie éwiczenia:

1. Kolbe pobrang na sali ¢éwiczen 349, zawierajgcq analize ( zapisa¢ numer prébki! )
dopetni¢ wodg destylowang do kreski i starannie wymieszag,

2. Biurete o pojemnosci 50 ml przemy¢ mianowanym roztworem HCI, a nastepnie
uzupemic poziom cieczy w biurecie,

3. Do zlewki o pojemnosci 250 ml odpipetowaé - po przemyciu pipety analizowanym

roztworem - cze$¢ wspdtmierng (ok.1/5) analizowanego roztworu, doda¢ 50 ml wody

destylowanej, wrzuci¢ mieszadetko magnetyczne,

Ustawic zlewke na ptycie mieszadta i zanurzy¢ w roztworze elektrode kombinowang,

Dodawa¢ z biurety porcjami po 1 ml roztwér HCl notujac kazdorazowo odczytang

warto$¢ pH. Na podstawie narysowanej na papierze milimetrowym krzywej

miareczkowania okresli¢ punkt kofnicowy miareczkowania i odpowiadajgcq mu objetos¢

HCI,

6. Przygotowac drugq probke i wykonac¢ miareczkowanie, w ktérym w zakresie Vpx £ 3
ml dodawac titrant w ilosci 0.2 ml. Obliczy¢ wartosci pierwszej pochodnej. Wyznaczy¢
graficznie PK miareczkowania i na jego podstawie obliczy¢ zawarto$¢ NHs; w
otrzymanej analizie,

7. Krotki opis ¢wiczenia wraz z wykresami oddac¢ asystentowi prowadzgcemu ¢wiczenie.

vk



Cwiczenie 3. Oznaczanie jonow CI" metoda Mohra

Roztwor 0.05 mol/l AgNOs.

Do suchego naczynka wagowego pobraé¢ od laboranta okoto 2.1 + 0.1 g statego AgNO3.
Odczynnik wysuszy¢ przez 15-20 min. w temp 140 °C, nastepnie naczynko umiesci¢ w
eksykatorze i wystudzi¢ w pokoju wagowym. Odwazke AgNOs; wykona¢ na wadze
analitycznej, przenies¢ ilosciowo do kolby o poj. 250 ml, rozpusci¢ w wodzie
destylowanej, dopetni¢ do kreski i wymieszad.

Miano roztworu obliczy¢ na podstawie masy odwazki i pojemnosci kolby.

Oznaczanie jonéw CI".

Do kolb stozkowych o poj. 250 ml odpipetowaé minimum 3 czesci wspdétmierne (ok. 1/5)
analizowanego roztworu i rozcienczy¢ do 60 ml woda dest. Doda¢ do kazdej jako
wskaznik 1 ml 0.25 mol/l K,CrO,; i miareczkowaé roztworem AgNO; powoli,
intensywnie mieszajac do pierwszej zauwazalnej zmiany barwy (trwatej przez 20 sek)
z cytrynowej na brudnozotta.

Poniewaz zmiana barwy jest mato wyrazna, miareczkowanie mozna prowadzi¢ wobec
roztworu niedomiareczkowanego ($wiadka) do uzyskania barwy innej niz jego
cytrynowa barwa. Przygotowanie swiadka - do pierwszej przemiareczkowanej probki
nalezy doda¢ kilka kropli analizowanego roztworu do przywrdécenia barwy cytrynowej
sprzed punktu koncowego.

Uwaga : resztki roztworu AgNO3 oraz roztwory po miareczkowaniu ( z osadem AgCl )
zlewa¢ do butli ,zlewki metali ciezkich”! Szkto majace kontakt z roztworem AgNOs3
przeptukac niezwtocznie i bardzo starannie wodg destylowana.

Cwiczenie 4. Manganometryczne oznaczanie jonéw Ca**

Stracanie CaC,0,4. Do zlewek o poj. 400 ml odpipetowac 4 czesci wspotmierne (ok. 1/5)
analizowanego roztworu, kazdg rozcienczy¢ do 100 ml wodg dest. i doda¢ 5 ml 2 mol/I
HCI.

Umiesci¢ w zlewkach bagietki, roztwory ogrzac¢ prawie do wrzenia i nie zdejmujac zlewek
z palnika doda¢ 15 ml 0.5 mol/l H,C,0,4 i 2 krople oranzu metylowego. Zmniejszy¢
ptomien do minimum, aby nie doprowadzi¢ do wrzenia roztworéw po straceniu osadu.
Mieszajac bagietka roztwory dodawaé kroplami z pipetki 6 mol/1 (10%) NHs do zmiany
barwy wskaznika z czerwonej na zétta. Pozostawi¢ roztwory na 20 minut pilnujac, aby nie
zawrzaty. Po ostudzeniu sprawdzi¢ catkowito$¢ stracenia dodajac kilka kropli roztworu
kwasu szczawiowego.

Saczenie i przemywanie osadu CaC,0,.

Przygotowac zestawy do sgaczenia: lejek szklany + twardy saczek + czysta zlewka poj.
300-400 ml. Saczenie probki prowadzi¢ tak, by jak najwiecej osadu pozostato w
zlewcel!

Po odsaczeniu cieczy osady w zlewkach, scianki zlewek i osady na saczkach przemy¢
kolejno 3 razy porcjami po 20 ml 0.01 mol/l (NH4),C,0,4, a na zakonczenie 2 razy
porcjami po 10 ml zimnej wody destylowanej. Ciecze odmierza¢ cylindrem!. Kazda z
porcji cieczy przemywajgcej musi by¢ odsaczona przed dodaniem nastepnej porcji

cieczy!.

Tylko w tym momencie mozna przerwacé analize ( jesli do konca pracowni zostato mniej
niz 1.5 godziny i nie ma czasu na zmiareczkowanie prébek ).

Sgczki wyjaé z lejkéw i umiesci¢ w zlewkach z odmytymi osadami. Zlewki przykry¢
szkietkami zegarkowymi i przechowaé w szafce.

Rozpuszczanie osadu CaC,0, i miareczkowanie manganometryczne. Do
rozpuszczenia osadow przygotowac roztwér rozcienczonego H,SO,4 ( 100 ml wody dest.
+ 15 ml 3 mol/l H,S04 na jedng probke). Przygotowany roztwor ogrzac i wlac¢ do zlewki
z osadem CaC,0,4 i saczkiem. Po rozpuszczeniu osadu (mieszaé bagietkg) do gorgcego
roztworu o temp ok. 60°C doda¢ jednorazowo 1-2 ml roztworu 0.02 mol/l KMnO,,



zamiesza¢ i poczeka¢ do odbarwienia sie roztworu, a nastepnie kontynuowac
miareczkowanie do uzyskania lekko rézowego zabarwienia trwatego w ciggu 30 sek.
mieszania.

Mianowany roztwdér KMnO, (miano podane na tablicy) dostepny jest na sali ¢wiczen i
nalezy pobiera¢ go do czystej i suchej zlewki - nie wiecej niz 200 ml! Resztek roztworu
nie wolno wlewac do butli.

Cwiczenie 5. Kompleksometryczne oznaczanie jonéw Ca%*

Roztwor 0.05 mol/l EDTA. Odwazy¢ na wadze technicznej 18 — 19 g Na,H,Y ® 2H,0.
Odwazke przenies¢ ilosciowo do butelki o poj. 1l, rozpusci¢ w wodzie dest., dopetni¢ do
kreski i wymieszac.

Uwaga: Na,H,Y ® 2H,0 rozpuszcza sie dos$¢ powoli. Roztwdr nalezy przygotowac
wczesniej np. na pracowni poprzedzajacej wykonywanie ¢wiczenia.

Nastawianie miana EDTA na ZnO.

Roztwér wzorcowy Zn?*.

Pobra¢ od laboranta tygiel kwarcowy z okoto 1.2 g ZnO i prazy¢ w ptomieniu palnika
przez 15-20 min. Nastepnie umiesci¢ tygiel w eksykatorze i ostudzi¢ w ciggu ok. 30
minut (pokdj wagowy!!!). Odwazy¢ w naczynku wagowym na wadze potanalitycznej ok.
0.8 g i dalej postepowad jak przy wykonywaniu odwazki kazdej substancji wzorcowej
(Ew. wstepne 2). Przenie$¢ odwazke ilosciowo do kolby miarowej o poj. 100 ml.
Odwazony ZnO rozpusci¢ w 10 ml 6 mol/l HCI (z pipety miarowej o poj. 10 ml
wprowadzaé¢ kwas kroplami sptukujgc scianki lejka i szyjke kolby). Rozpuszczony ZnO
rozcienczy¢ wodg dest., a nastepnie dopetni¢ wodg destylowang do kreski i wymieszac.
Miareczkowanie.

Czesci wspotmierne minimum 3 (ok. 1/5) przygotowanego roztworu wzorcowego Zn?*
odpipetowac do kolb stozkowych o poj. 250 ml. Nastepnie do kazdej dodawacé kroplami
roztwor 10% NHs az do rozpuszczenia sie powstajgcego osadu wodorotlenku cynku. Do
kolby doda¢ jeszcze: 2 ml buforu amonowego o pH=10 i 50 ml wody destylowanej i -2
tyzeczki czerni eriochromowej T. Otrzymany roztwor miareczkowac roztworem EDTA do
zmiany barwy z winno-czerwonej na zimno-niebieskg !!!!

Oznaczanie Ca. Do kolb stozkowych o poj. 250 ml odpipetowaé minimum 3 czesci
wspotmierne (ok. 1/5) analizowanego roztworu. Do kazdej doda¢ odwazone na wadze
technicznej 3 g statego KOH i po jego rozpuszczeniu rozciefnczy¢ roztwoér do 100 ml wodg
dest. Dodac¢ 1-2 tyzeczki kalceiny. Miareczkowanie prowadzi¢ na czarnym tle!. W trakcie
miareczkowania pojawi sie zielona fluorescencja tlumiona poczatkowo obecnoscig
weglandéw z KOH, a po rozpuszczeniu sie CaCOs staje sie bardzo wyrazna. Miareczkowac
powoli intensywnie mieszajgc do catkowitego zaniku zielonej fluorescencji - roztwor
bedzie miat barwe pomaranczowa. Jesli miareczkowanie bedzie wykonane zbyt szybko
mozna obserwowac pozorny punkt koncowy- po paru minutach wraca fluorescencja.




