Oznaczanie $ladowych ilo$ci Fe** obok Cu?*
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Celem ¢wiczenia jest oznaczenie $ladowych ilosci zelaza(Ill) w roztworze soli

miedzi oraz oznaczenie miedzi w tym roztworze dwiema metodami. Analiza

sktada si¢ z nastepujacych etapow:

a) oddzielenie zelaza(Ill) od miedzi(Il) poprzez jego wydzielenie z no$nikiem
Al(OH);,

b) spektrofotometryczne oznaczenie Fe*" metodg tiocyjanianowa,

c) kompleksometryczne oznaczenie miedzi w przesaczu po oddzieleniu miedzi
od zelaza

d) jodometryczne oznaczenie miedzi w roztworze pierwotnym.

1. Oznaczenie sladowych ilosci zelaza(I1I)

Oznaczenie jonow zelaza w roztworze soli miedzi metodg tiocyjanianowa
(rodankowa) wymaga wstepnego rozdzielenia jonéw Fe’* od Cu**, najlepiej przez
stragcenie zelaza amoniakiem w postaci Fe(OH)s. Powstaly osad nalezy nastepnie
roztworzy¢ i w otrzymanym roztworze oznaczy¢ kolorymetrycznie zelazo. Chcac
wydzieli¢ stragceniowo z roztworu $ladowe (mikrogramowe) ilosci jonow Fe*
stosuje si¢ metode wydzielania z zastosowaniem nos$nika, ktory dodaje si¢ do
roztworu w celu wspotstracenia z nig substancji $ladowej. Odpowiednim
nos$nikiem do wydzielenia §ladowych ilosci zelaza(Ill) amoniakiem jest glin,
stracajacy si¢ podobnie jak zelazo w postaci wodorotlenku.

Wykonanie oznaczenia

1.1. Oddzielenie Fe** od Cu?' przez stracanie z noénikiem glinowym

Otrzymang w kolbie miarowej analiz¢ (roztwor soli miedzi zawierajacy Sladowe
ilosci soli zelaza) dopetni¢ do kreski woda destylowana i doktadnie wymieszac.
Nastepnie do dwoch zlewek o pojemnosci 100 cm?® odpipetowaé po 25,00 cm®
otrzymanego roztworu, dodaé do kazdej z nich po 4 cm’® roztworu soli AI**,
wymieszaé bagietka i zada¢ 10,0 cm® roztworu NHs,q (1:5) (odmierzyé cylindrem
miarowym). Po wymieszaniu otrzymany roztwor odstawi¢ na 15 min, po czym
odsaczy¢ powstaty osad przez migkki saczek jakosciowy. Przesacze zbiera¢ do
kolb stozkowych w celu kompleksometrycznego oznaczenia miedzi (pkt. 2.1.).

Osad nalezy doktadnie przemy¢ przy pomocy 50 em® rozcienczonego roztworu

amoniaku (1:50), az do usuni¢cia niebieskiego zabarwienia saczka pochodzacego
od kompleksu aminamiedzi(II), a nastepnie wody destylowanej w ilosci 15 em®.
Osad na saczku, bedacy mieszaning Fe(OH)s i AI(OH)s;, roztworzy¢ na
gorgco za pomocg 10 em® 0,5 M HCI do zlewki na 100 cm?, a nastepnie saczek
przemy¢ dokladnie 10 em® goracej wody w celu catkowitego wyptukania Fe**.
Poczeka¢, az roztwor w zlewce ostygnie 1 wtedy przenies¢ ten roztwor ilosciowo
do kolby miarowej na 50 cm®, zuzywajac przy tym nie wiecej niz 15 em® wody
destylowanej (Uwaga: nie uzupelnia¢ kolby woda do kreski!!!). W tak
otrzymanym roztworze nalezy oznaczy¢ zelazo spektrofotometrycznie (pkt. 1.2.)

UWAGA: Wszystkie objetosci roztworéw uzywane do roztwarzania
i przemywania nalezy odmierzy¢ doktadnie cylindrem miarowym.

1.2. Spektrofotometryczne oznaczanie Fe?*

a) przygotowanie wzorcOw i wyznaczenie krzywej wzorcowej

Do przygotowania roztworow wzorcowych wykorzystywany jest roztwor soli
Fe** o stezeniu 10 ug Fe/cm®.

W celu sporzadzenia roboczych roztworéw wzorcowych do wyznaczenia
krzywej wzorcowej nalezy przygotowaé 6 kolb miarowych o pojemnosci 50 cm?.
Do kolb doda¢ z biurety kolejno nastgpujace ilosci roztworu zelaza o stgzeniu 10
ug/cm3 : 0 (8lepa proba), 2,0; 4,0; 6,0; 8,01 10,0 cm’. Nastepnie do kazdej kolby
doda¢ 5,00 cm® 20% roztworu tiocyjanianu potasu i uzupetni¢ zawarto$é kolby
do kreski 0,1 M roztworem HCI.

Uwaga: Kompleks zelazo-tiocyjanian jest nietrwaty, dlatego nalezy dodawac

tiocyjanian do wszystkich probek bezposrednio przed pomiarem.

Po doktadnym wymieszaniu, zmierzy¢ absorbancj¢ roztworéw wzorcowych przy
dlugosci fali A=500 nm, stosujac jako odnos$nik roztwodr S$lepej proby.
Na podstawie uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ krzywa wzorcows.

b) oznaczenie zawartosci zelaza

Do zebranego w kolbie miarowej roztworu zawierajacego jony Fe'* (roztwor z
pkt. 1.1) dodaé¢ 5,00 cm® 20% roztworu tiocyjanianu potasu i uzupeti¢ woda do
kreski. Po doktadnym wymieszaniu roztworu, zmierzy¢ jego absorbancj¢ przy



dlugosci fali A=500 nm i w oparciu o krzywa wzorcowg okresli¢ zawartos$¢
zelaza(IIl) w probce otrzymanej do analizy. Wynik poda¢ w mg.

2. Oznaczanie zawartosci miedzi(II)

2.1. Kompleksometryczne oznaczanie Cu?*

Wykonanie oznaczenia

Zebrany w kolbach stozkowych przesacz z pierwszej czgsci ¢wiczenia, po
oddzieleniu wodorotlenkéw glinu i zelaza (pkt. 1.1), zawierajacy jony Cu*’,
rozcienczyé w razie potrzeby do okoto 100 cm’, dodaé szczypte wskaznika —

mureksydu i miareczkowa¢ mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy
z pomaranczowo-czerwonej (truskawkowej) na intensywnie fioletowa.

W oparciu o otrzymane wyniki miareczkowania, obliczy¢ zawarto§¢ miedzi
w probcee otrzymanej do analizy. Wynik poda¢ w mg.

UWAGA: Mureksyd, czyli amonowa s6l kwasu purpurowego, w roztworach stabo alkalicznych
(pH~9) przyjmuje zabarwienie czerwono fiotkowe, ktore przy wzroscie pH staje si¢ fioletowe.
Kompleks miedz-mureksyd jest pomaranczowy, ale na poczatku miareczkowania roztwdr moze by¢
z6ttordzowy ze wzgledu na obecnos¢ niebieskiego kompleksu tetra amina miedzi(Il). W zaleznosci
od ilosci dodawanego wskaznika barwa miareczkowanego roztworu moze by¢ roézowa lub
pomaranczowa. Nalezy wiec dodawaé mureksyd ostroznie, malymi porcjami i obserwowaé barwe
roztworu.

2.2. Jodometryczne oznaczanie Cu?*

Jodometryczne oznaczenie zawarto$ci miedzi opiera si¢ na reakcji redukcji jonow
miedzi(IT) do miedzi(I) przy pomocy jonoéw jodkowych:
2Cu® +4I' = |2Cul + I, @

Wydzielony jod, w ilosci stechiometrycznie réwnowaznej oznaczanej miedzi,
miareczkuje si¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu w obecnosci skrobi
jako wskaznika:

I + 25,0:* — 2" + S406> Q)

Miareczkowanie nalezy wykona¢ szybko, aby zapobiec utlenianiu jonow
jodkowych tlenem z powietrza do jodu (jony Cu®" katalizuja ta reakcje).

Jodometrycznemu oznaczaniu miedzi przeszkadzaja substancje mogace
utlenia¢ jodki do jodu, np. zelazo (III), Niewielkie ilosci zelaza mozna maskowaé
fluorkami, wicksze ilosci zelaza (IIT) oddziela si¢ ekstrakcyjnie lub straceniowo.
W analizowanym roztworze nie powinno by¢ jondéw chlorkowych tworzacych
kompleksy z jonami miedzi.

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej odmierzyé 25,00 cm’® analizowanej probki, rozcienczyé
wodg destylowang do okoto 50 cm® i dodaé szczypte NaF w celu zamaskowania
jonoéw zelaza(Ill). Catos¢ doktadnie wymieszaé. Nastepnie doda¢ 5 cm’® 45%
roztworu KI. Zawarto$¢ kolby doktadnie wymiesza¢ i natychmiast miareczkowac
wydzielony jod mianowanym roztworem Na;S>03; do jasno-zottego zabarwienia,
doda¢ 1 cm® roztworu skrobi i szybko dokonczy¢ miareczkowanie (do
catkowitego odbarwienia sie roztworu). Ewentualnego, ponownego wystapienia
niebieskiego zabarwienia roztworu po zakonczeniu miareczkowania, nie
uwzglednia sig.

Obliczy¢ zawarto§¢ miedzi w probce otrzymanej do analizy. Wynik podac
w mg.

Porowna¢ wyniki oznaczenia miedzi(Il) otrzymane dwiema metodami
1 przedyskutowac przyczyny ewentualnych roznic.

Zagadnienia do kolokwium:

1. Straceniowe metody rozdzielania substancji sladowych stosowane w chemii
analitycznej (teoria i przyktady).

2.  Spektrofotometryczne metody oznaczania $ladow - metoda krzywej
wzorcowej, metoda dodatku wzorca.

3. Spektrofotometryczne metody oznaczania zelaza.

4. Jodometryczne oznaczanie miedzi.

5. Obliczenia dotyczace kompleksometrii, jodometrii 1 oznaczen
spektrofotometrycznych.
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