Cwiczenie nr 2
Zageszczanie jonow zelaza(I1l) na zywicy jonowymiennej.

1. Proces wymiany jonowej

Proces wymiany jonowej obok metod straceniowych (obecnie coraz rzadziej stosowanych)
i ekstrakcji ciecz-ciecz, jest jedng z podstawowych metod rozdzialu 1 zageszczania
stosowanych w analizie chemicznej. Mozliwos$ci rozdziatu jakie daje ta metoda wykorzystuje
si¢. w celu oddzielenia analitu od innych sktadnikow probki utrudniajacych lub nawet
uniemozliwiajgcych pomiar interesujacych nas indywiduéw chemicznych. Mozliwosci
zageszczania analitu pozwalaja na obnizenie granic wykrywalnosci co prowadzi do
zwigkszenia czuto$ci lub doktadnosci stosowanej metody analityczne;.

Zywica  jonowymienna  (jonit) to cialo state, zwykle kopolimer styrenu
z diwinylobenzenem. Jej podstawowa wlasnoscig jest zdolno§¢ wymiany jondéw w nim
zawartych na inne, znajdujace si¢ w roztworze. Uzyskuje si¢ to poprzez modyfikacje szkieletu
polimerowego odpowiednimi jonowymi grupami funkcyjnymi (np. sulfonowa, octanowa,
tiolowa, aminowa). Umieszczenie zywicy jonowymiennej w kolumnie i przepuszczenie
roztworu probki przez zloze jonitu wymusza wielokrotne osigganie stanu rOwnowagi miedzy
ciecza a roztworem. W ten sposob mozna zastapi¢ wielokrotne wytrzasanie zywicy
z analizowanym roztworem. Wplywa to na wydajno$§¢ procesu wymiany jonowej
1 przys$piesza cala procedure analityczng.

2. Spektrofotometryczne oznaczanie zelaza(I11I) — metoda tiocyjanianowa

Oznaczenie to wykonuje si¢ w roztworach wodnych lub acetonowo-wodnych. Jego
podstawg jest tworzenie barwnych kompleksow (barwa czerwona) Fe(SCN)?**, Fe(SCN)."....,
az do Fe(SCN)¢*, ktore wykazujag maksimum absorpcji w przedziale 470-530 nm.
Oznaczenie to wykonuje si¢ w roztworach o pH ponizej 3, by nie dopusci¢ do hydrolizy
jonéw Fe**. Roztwory badane tg metoda nie mogg by¢ jednak zbyt kwasne by zapewni¢
odpowiednie stezenie jondw SCN".

3. Wykonanie ¢wiczenia

Odczynniki

roztwor wzorcowy Fe(IlI) o stezeniu 100 mg/dm?
roztwor NH4SCN o stezeniu 50% (m/v)

roztwor HCl o stezeniu 4 mol/dm?

3.1 Przygotowanie roztworow wzorcowych

Do sze$ciu ponumerowanych kolb miarowych o objetosci 25,0 cm? odpipetowaé roztwor
wzorca Fe(III) (w objeto$ci zapewniajgcej otrzymanie stezen 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 mg/dm?)
oraz po 4,0 cm® r-ru HCIL. Nastepnie doda¢ 10,0 cm?® roztworu rodanku, dopetni¢ do kreski
woda destylowang i cato$¢ doktadnie wymieszacd.



3.2 Przygotowanie badanej probki

Otrzymany w kolbie (na 200,0 cm®) roztwér do analizy rozcienczyé woda destylowana do
kreski 1 doktadnie wymieszac.

1. Analiza bezposrednia (bez zaggszczenia)

Pobra¢ 10,0 cm? analizy do kolby miarowej o objetosci 25,0 cm?. Nastepnie doda¢ 4,0 cm?
r-ru HCI i 10,0 ¢cm?® roztworu rodanku. Zawarto$¢ dopeti¢ do kreski wodg destylowang
i cato$¢ doktadnie wymieszac.

11. Wymiana jonowa. Osadzanie jonow Zelaza na kationicie oraz poZniejsza elucja

Pobiera¢ 100,0 cm?>.analizy do zlewki. Roztwor ten przepusci¢ przez zloze jonowymienne,
kontrolujgc szybkos$¢ przeptywu. Po osadzeniu analit wymy¢ 10,0 cm?® 4 mol/dm* HCI do
kolby miarowej o objetosci 25,0 cm?. Doda¢ 10,0 cm?® roztworu rodanku, dopetni¢ do kreski
i cato$¢ doktadnie wymieszac.

Uwaga: Do wzorcow i badanych probek roztwor rodanku dodajemy w tym samym czasie,
a pomiar absorbancji dokonujemy w czasie nie diuzszym niz 30 min. od wymieszania
rozZtworow.

3.3 Pomiar absorbancji roztworow wzorcowych oraz probek
Wykona¢ pomiary absorbancji roztworéw wzorcowych jak i badanych prébek (bez oraz po
uprzednim zaggszczeniu) przy A=510nm.

3.4 Opracowanie i dyskusja wynikow

Na podstawie wykonanych pomiarow dla roztworéw wzorcowych wykresli¢ krzywa
wzorcowa. Poda¢ wyrazenie na krzywa kalibracji wyznaczone metodg regresji liniowej (y = ax),
wraz ze wspolczynnikiem dopasowania (R?). Na podstawie krzywej wzorcowej obliczyé i porownaé
stezenia Fe(Ill) (w mg/dm?®) w analizowanych probkach przed i po zageszczeniu
(z uwzglednieniem wspotczynnika (krotno$ci) zageszczenia). Obliczy¢ wartos¢ odzysku
(w %) dla badanych jondéw. Przedyskutowaé otrzymane wyniki (pod katem zastosowania
zywic jonowymiennych w analizie §ladowej) i podaé ostatecznie stezenie Fe(IIl) (w mg/dm?)
w probee (kolba na 200,0 cm?) otrzymanej do analizy.

Zagadnienia do kartkowki

- charakterystyka zywic jonowymiennych, budowa, rodzaje i wtasciwos$ci

- proces wymiany jonowej oraz zjawiska towarzyszace

- analityczne aspekty wymiany jonowej: zastosowania, ograniczenia, zrédta btgdow
- spektrofotometryczne oznaczenie zelaza (metoda tiocyjanianowa)
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