ARGENTOMETRIA

Oznaczanie chlorkéw metoda Mohra

Metoda polega na bezposrednim miareczkowaniu obojetnego roztworu zawierajacego chlorki
mianowanym roztworem AgNOs w obecnosci jondw chromianowych jako wskaznika.
Azotan(V) srebra strgca trudno rozpuszczalny osad chlorku srebra

Ag"+ ClI"— AgCl |

Gdy cala ilo$¢ jonéw chlorkowych zostanie wytracona, nadmiar roztworu AgNOs wytraca
chromian srebra, ktérego czerwonobrunatne zabarwienie wskazuje na koniec miareczkowania

2Ag* + CrOs* — AgzCrOs |

Odczyn badanego roztworu powinien by¢ w zakresie 7 < pH < 10,5, poniewaz w roztworach
kwasnych jony wodorowe tacza si¢ z jonami CrO4>

2Cr04% + 2H" — Cr,07% + H,0
Natomiast w roztworach zasadowych nastepuje wytracenie osadu Ag>O
2Ag* + 20H — Ag.0 + H,0
Innymi jonami przeszkadzajacymi sa:

> Br, I, PO, COs*
> Ba?*, Sr¥*, Pb?*, Fe?*

Sposéb wykonania

Otrzymany w kolbce miarowej roztwor rozcienczy¢ wodg destylowang do kreski. Nastepnie
pobraé¢ 10 cm?® badanego roztworu (odczyn obojetny) i rozcienczyé woda destylowang do ok.
70 cm®. Dodaé¢ 1 cm® 5 %-owego roztworu K,CrOs i miareczkowaé 0,05 M roztworem
AgNOs3, dobrze mieszajac, do pojawienia si¢ osadu o brunatnej barwie.

Obliczy¢ zawarto$¢ chlorkéw w otrzymanej do analizy probce.


Wlodas
Tekst maszynowy
.


Oznaczanie chlorkéw metoda Volharda

Metoda polega na posrednim oznaczaniu chlorkow w $rodowisku rozcienczonego kwasu
azotowego(V). W badanym roztworze straca si¢ chlorki w postaci AgCl przez dodanie
nadmiaru mianowanego roztworu AgNOs3

Ag*"+Cl'=AgCl |

Nie zwigzane jony srebra odmiareczkowuje si¢ mianowanym roztworem tiocyjanianu potasu
(lub amonu)

Ag® + SCN" = AgSCN |

Wskaznikiem punktu koncowego miareczkowania sg jony Fe®*, ktore po straceniu catej ilosci
srebra tworzg z jonami tiocyjanianowymi czerwony kompleks:

Fe3* + SCN™ = Fe(SCN)?*

Sposéb wykonania:

Otrzymany w kolbce miarowej roztwor rozcienczy¢ woda destylowang do kreski.

Do 10 cm? badanego roztworu doda¢ 5 cm® HNOj3 (1:1), rozcienczy¢ woda do objetoéci ok.
100 cm® i doda¢ 15 cm® 0,05 M roztworu AgNOs. Nastepnie dodaé 1 cm® 10 %-owego
roztworu atunu zelazowo-amonowego i miesza¢ zawarto$¢ kolby przez ok. 1 min. Nadmiar
jonoéw srebra miareczkowaé 0,05 M roztworem KSCN do wystapienia trwatego rézowego
zabarwienia roztworu przez powstajacy kompleks. Zawartos¢ chlorku oblicza si¢ z réznicy
poczatkowej objetosci roztworu AgNO3 1 objetosci dodanego nadmiaru, ktérg okresla si¢ na
podstawie zuzytej objetosci roztworu tiocujanianu.

Po odmiareczkowaniu AgNO3 tiocyjanianem, nadmiar dodanego KSCN zaczyna reagowac
Z uprzednio wytraconym AgCl, na skutek czego roztwor si¢ odbarwia.

AgCl + SCN" = AgSCN + CI

Barwa kompleksu FeSCN?* zanika w ciggu ok. minuty, dalszy dodatek KSCN przywraca
chwilowo r6zowe zabarwienie, ktore nastepnie zanika na skutek powyzszej reakcji. Dlatego
zuzycie tiocyjanianu bedzie znacznie wyzsze niz jest to konieczne do osiggnigcia punktu
rownowaznosci (PR). Btad moze by¢ rzedu 10%.



ANALIZA WAGOWA

Wagowe oznaczanie niklu w postaci dimetyloglioksymianu niklu(l1)

Metoda polega na wytrgceniu z roztworu amoniakalnego jondéw  niklu(Il)
dimetyloglioksymem (dmg). Otrzymujemy klaczkowaty czerwony osad wewngtrznego
chelatu, ktory jest trudno rozpuszczalny w wodzie.

Sposob wykonania:

Roztwoér badany otrzymany w zlewce rozcienczy¢ dodajac cylindrem miarowym okoto 100
cm?® wody destylowanej. Nastgpnie doda¢ cylindrem miarowym 2 cm® HCI (1:1) i ogrzaé
prawie do wrzenia. Usung¢ palnik i mieszajgc roztwor szklang bagietka, doda¢ cylindrem
miarowym 10 cm?® dimetyloglioksymu (1% alkoholowy roztwér) oraz roztworu amoniaku
(1:2), az do wystgpienia jego wyraznego zapachu. Wytraca si¢ czerwony osad:

a
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Nastepnie roztwor ogrzewac 45 minut w temperaturze okoto 70°C.

W przygotowanym wczesniej zestawie do saczenia pod zmniejszonym ci§nieniem umiesci¢
szklany tygiel o znanej masie z dnem o porowato$ci G4. Osad przenies¢ na tygiel, nastgpnie
przemy¢ $cianki zlewki oraz bagietke woda destylowang przenoszac pozostaty osad. Osad na
tyglu nalezy przemy¢ dwukrotnie goraca woda. Tygiel wraz z osadem umie$ci¢ w suszarce
laboratoryjnej i wysuszy¢ w temperaturze 120°C w ciggu 90 minut.

Po tym czasie tygiel umiesci¢ w eksykatorze 1 po ostygnieciu zwazy¢ na wadze analityczne;.
Procedure powtarza¢ az do osiggnigcia statej masy.

Na podstawie masy pustego tygla 1 tygla zawierajagcego osad wysuszony do stalej masy
ustali¢ mas¢ osadu. Nastepnie obliczy¢ zawartos$¢ niklu(Il) w analizowanym roztworze na
podstawie masy uzyskanego osadu i warto$ci odpowiedniego mnoznika analitycznego.





