REDOKSYMETRIA

Manganometryczne oznaczanie wapnia

Zasada oznaczania wapnia polega na wytragceniu jonOwW wapnia szczawianem amonu
W postaci szczawianu wapnia:
Ca’* + C,04” — CaC,0,

nastepnie po odsgczeniu i przemyciu osad rozpuszcza si¢ w kwasie siarkowym:
CaC,04 + H,SO4 — H,C504 + CaS0Oy

I wydzielony kwas szczawiowy (w ilo$ci rownowaznej do ilo$ci wapnia) miareczkuje si¢
mianowanym roztworem nadmanganianu potasu:

5H,C,04 + 2KMnO4 + 3H,S0,4 —» 2MnSO,4 + 10CO, + K,SO4 + 8H,0

Sposéb wykonania

Do wydanej przez prowadzacego w zlewce analizy, zawierajacej oznaczane jony Ca®", doda¢
cylindrem miarowym ok. 100 cm® wody destylowanej, wymieszaé catoé¢ bagietka, nastepnie
doda¢ przy uzyciu cylindra miarowego 5 cm® HCI (1:1), 3 krople oranzu metylowego 1 50
cm?® nasyconego roztworu szczawianu amonu. Roztwoér ogrza¢ do temp. ok. 80°C (prawie do
wrzenia) i mieszajagc dodawaé powoli roztwor amoniaku (1:2) do zmiany zabarwienia
wskaznika na zotte.

Pozostawi¢ roztwor z osadem na ok. 0,5 godz. w celu otrzymania grubokrystalicznego osadu,
po czym osad odsaczy¢é na saczku z bibuty. Osad przemywaé 3-4 razy woda z matym
dodatkiem amoniaku w celu odmycia jonow chlorkowych 1 wolnych jondw szczawianowych.

Do zlewki wla¢ 100 cm® 1M H,SO,, saczek z przemytym osadem CaC,O, przylepi¢ do
scianki zlewki, sptuka¢ osad silnym strumieniem wody destylowanej z tryskawki. Roztwor
lekko ogrza¢ do rozpuszczenia osadu 1 miareczkowa¢ mianowanym roztworem (c1/5 = 0,1N)
KMnO, do pojawienia si¢ rézowego zabarwienia roztworu. Nastgpnie, saczek zanurzy¢
w roztworze i kontynuowa¢ miareczkowanie do uzyskania trwalego lekko ro6zowego
zabarwienia.

Obliczy¢ zawarto$¢ wapnia w wydanej przez prowadzgcego analizie (W mg).



Bromianometryczne oznaczanie kwasu salicylowego lub fenolu

Metoda bromianometryczna jest szczegdlnie korzystna przy oznaczaniu wielu substancji
organicznych, zwlaszcza fenoli. Polega ona na dodaniu do analizy okreslonej ilo$ci roztworu
bromianu potasu oraz nadmiaru bromku potasu i kwasu solnego. Wydzielony brom w
pierwszej fazie bromuje kwas salicylowy lub fenol tworzac kwas 3,5-dibromosalicylowy, a
nastepnie powoduje dekarboksylacje tego zwiazku z utworzeniem 2,4,6-tribromofenolu. W
nastgpnym etapie oznaczania do roztworu dodaje si¢ jodku potasu. Wydzielong réwnowazng
ilo$¢ jodu odmiareczkowuje si¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu wobec skrobi

KBrO; + 5KBr + 6 HCI — 3Br; + 6KCI + 3H,0
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Br, +2I" = 2Br + 1,
I, + 25,032 — 21" +S,0¢>

Sposéb wykonania

Otrzymang do badania probk¢ w kolbie miarowej poj. 100 cm?®, uzupetni¢ wodg destylowang
do kreski i starannie wymieszac. Pobra¢ doktadnie pipetg jednomiarowg 10 cm® uzyskanego
roztworu i przeniesé do kolby stozkowej ze szlifem. Doda¢ doktadnie 25 cm® 0,02 M
roztworu bromianu potasu, 5 cm® roztworu 10% bromku potasu i 15 cm® 2 M HCI i
natychmiast zamkna¢ kolbg. Wytrzasa¢ intensywnie zawarto$¢ kolby przez 2 minuty, po
czym odstawi¢ ja na 15 min w ciemne miejsce i co pewien czas zamiesza¢. Uchyli¢ lekko
korek i doda¢ 20 cm® 10% roztworu jodku potasu. Zmyé korek woda z tryskawki, zamknaé
kolbe, wymiesza¢ zawarto$¢ 1 pozostaw ja na 5 minut. Nastgpnie odmiareczkowaé
wydzielony jod mianowanym roztworem 0,1 M tiosiarczanu sodu, az brunatna barwa
roztworu przejdzie w zo6ttg. Nastgpnie dodac kilka kropli roztworu skrobi 1 kontynuowac
miareczkowanie do odbarwienia roztworu.

Obliczy¢ zawarto$¢ kwasu salicylowego lub fenolu w otrzymanej do badania probie (w
gramach).



