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ANALIZA WAGOWA



Oznaczenie Ba?* w postaci BaSQO4

Metoda polega na wytraceniu 0sadu BaSOs z goracego, zakwaszonego kwasem solnym roztworu BaCl»

poprzez dodawanie rozcienczonego roztworu HzSOa.

BaClz + H2SO4 — BaSOs+ + 2 HCI

Badany roztwor chlorku baru, znajdujacy sie w zlewce 0 poj. 400 cm?® rozcienczyé

3 stezonego roztworu HCI. Otrzymany roztwér ogrzaé

do okoto 200 cm® i zakwasi¢ 2 cm
do wrzenia.
Oddzielnie do zlewki o poj. 100 cm® wlaé¢ 50 cm® roztworu HzSOs o stezeniu 0,05 mol/dm?®
i rowniez podgrza¢ do wrzenia.
BaSO; stracaé nalezy dos¢ szybko, dodajac do roztworu BaClz po bagietce podgrzany roztwor HaSOa.
Nalezy energicznie mieszac i starac si¢ nie dotykac bagietka dna oraz Scianek zlewki. Po dodaniu prawie
catej ilosci H2SOs (z wyjatkiem kilku kropli), nie wyjmujac bagietki, nakry¢ zlewke szkietkiem
zegarkowym 1 odstawi¢ do opadnigcie osadu. Po opadnigciu osadu na dno naczynia nalezy sprawdzié
catkowito$¢ wytracenia si¢ osadu, dodajac (po $ciance zlewki) do roztworu nad osadem pozostaty roztwor
kwasu siarkowego(VI). Roztwor nie powinien zmgtnie¢. Zlewke z osadem pozostawi¢ na okres tygodnia.
Klarowny roztwor znad osadu nalezy zdekantowa¢ przez twardy saczek do zlewki,
osad w zlewce przemy¢ 2-krotnie uzywajac za kazdym razem 25-50 cm® wody destylowanej z dodatkiem
Kilku kropel roztworu 2 M H2SO4 (efekt wspolnego jonu). Powstaty osad przenosi si¢ ilosciowo na saczek
przemywajac go w zlewce kilka razy wodg destylowang do zaniku reakcji na jon Cl~ (proba z roztworem
AgNO3). Sagczek z osadem ztozy¢ i pozostawi¢ do wyschnigcia do nastgpnych zaj¢é. Nastepnie sgczek z
osadem umiesci¢ w tyglu porcelanowym doprowadzonym wczesniej do statej masy (réznica pomiedzy
kolejnymi wazeniami nie powinna by¢ wigksza niz + 0,0004g). Tygiel z saczkiem umiesci¢ nad palnikiem
gazowym i ostroznie spali¢ saczek, a osad wyprazy¢. Nie wolno dopusci¢ do powstania ptomienia z saczka
poniewaz wtedy sg duze straty analitu. Ostatni etap analizy polega na prazeniu osadu w piecu (w temp. ok.
800°C) przez okoto 30 minut. Tygiel wystudzi¢ w eksykatorze (okoto 30 min.), zwazy¢ i ponownie prazy¢
do uzyskania stalej masy. Z masy otrzymanego osadu obliczy¢ zawarto$¢ Ba?* w probce.
Tlo$¢ Ba?* w probee (w gramach) oblicza sie korzystajac z zaleznoéci:

= Mg, —m. 137,34 _

M gaso, 23340

m - 0,5884

gdzie:
X— zawarto$¢ baru w probce (g),

m — masa otrzymanego osadu siarczanu(V1) baru (g).



ALKACYMETRIA



Wyznaczanie wspolmiernosci kolby z pipeta

Stosunek objetosci kolby do pipety, tzw. wspdtmiernos¢ kolby i pipety wyznacza si¢ metoda wagowa. W
tym celu nalezy zwazy¢ na wadze analitycznej suche zamknig¢te naczynko wagowe o odpowiedniej
pojemnosci. Nastepnie do zwazonego naczynka odmierza si¢ pipeta wod¢ destylowang 1 wazy szczelnie
zamknigte naczynko z woda. Przy napenianiu
1 oproznianiu pipety nalezy przestrzega¢ zasad prawidtowego pipetowania. Etap ten wykonuje si¢
trzykrotnie.

Nastepnie na wadze technicznej wazy si¢ czysta i suchg kolbe miarowa (kolby nie nalezy suszy¢ w
suszarce). Kolbe suszymy przemywajac dwukrotnie mata porcjg acetonu. Po wylaniu acetonu do zlewek
nalezy odczekaé az aceton catkowicie odparuje (brak zapachu acetonu). Potem napetnia si¢ ja woda
destylowang i wazy na wadze technicznej. Etap ten wykonuje si¢ dwukrotnie.

Stosunek masy wody w kolbie do masy wody w pipecie wyznacza wspélmiernos¢ kolby z pipeta.
Odwazki wody zpipety nie powinny si¢ ro6zni¢ miedzy soba wigcej niz o 0,01 g,
awyniki wazenia wody z kolby miarowej nie powinny si¢ rozni¢ wigcej niz 0,1 g. Prawidtowe wyznaczenie
wspotmiernosci jest istotne, poniewaz blednie oznaczona wspdimierno$¢ pomnozona przez ilo$¢
oznaczanego sktadnika doprowadzi do ztego wyniku calej analizy.

Wyniki oznaczen przedstawi¢ w formie tabel

Lp. Masa pustej kolby [g] Masa kolby z wodg [g] Masa wody [g] Srednia masa
wody [g]
1
2
Lp. Masa pustego naczynka | Masa naczynka z wodg Masa wody [g] Srednia masa
[d] [d] wody [g]
1
2
3

Z otrzymanych mas wyznaczy¢ wspotmiernosé (W) kolby z pipeta:

W= srednia masa wody z kolby miarowej [g]
srednia masa wody z naczynka wagowego [g]




Nastawianie miana kwasu solnego na Na;BsO7 - 10H,0O

Roéwnanie reakcji zobojetniania boraksu przez kwas solny przedstawiono ponize;j:

NazB4O7 + 2HCI + 5H.0 — 4H3BOs + 2NaCl

B4O-% + 2H" + 5H,0 — 4H3BO3

Na wadze analitycznej nalezy odwazy¢ od 0,4 do 0,6 g rekrystalizowanego tetraboranu disodu (boraksu).
Odwazke przenosi si¢ ilosciowo do kolby stozkowej i rozpuszcza w okoto 80-100 cm?® wody destylowane;j.
Roztwor podgrzewa si¢ w celu catkowitego rozpuszczenia boraksu. Nastepnie schtadza si¢ do temperatury

pokojowej, dodaje 5-6 kropli czerwieni metylowej i intensywnie mieszajac miareczkuje kwasem solnym,

az do zmiany barwy wskaznika z z6ltej na czerwong. Czynno$¢ nalezy powtdrzy¢ pieciokrotnie.

Stezenie kwasu solnego oblicza si¢ z nastgpujacego wzoru:
C 2m

V-M

gdzie:

C -stezenie molowe roztworu HCI (mol/dm?),

m — odwazka boraksu (g),

V — objeto$é zuzytego na miareczkowanie roztworu HCI (dm?),

M — masa molowa boraksu (g/mol).

Wyniki oznaczenia nalezy przedstawi¢ w postaci tabeli.

Lp. Odwazki boraksu [g] Objetosé roztworu HCI [dm®]

Stezenie HCI [mol/dm?]

gl B W N

Uzyskane wyniki wartoSci st¢zenia nalezy poddac analizie statystycznej (test Q, wartos¢ Srednia,

odchylenie standardowe, wzgledne odchylenie standardowe, przedzial ufnosci).




Oznaczanie weglanu disodu mianowanym roztworem HCI

W trakcie oznaczania zachodzi nast¢pujaca reakcja:

Na,COj3 + 2HCI —2NaCl + CO, T + H,0

Otrzymang do analizy probe w kolbie miarowej nalezy rozcienczyé woda destylowana do 100 cm?,
doktadnie wymiesza¢ i pobra¢ pipeta po 25 cm? analizowanego roztworu do 3 kolb stozkowych. Nastepnie
rozcienczyé woda destylowana do okoto 70-80 cm® i doda¢ 3—4 krople roztworu oranzu metylowego.
Miareczkowaé roztwor weglanu disodowego mianowanym roztworem HCI, az do zmiany barwy z zoltej

na pomaranczowa.

Uzyskane 3 objetosci kwasu solnego (V1; V2; V3) nalezy usrednié i przeliczy¢ na dm?®.

Vi=....... [cm?]
Vo=...... [cm?] Vg=....... [cm3]=....... [dmq]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mase otrzymanej proby Na,COs [g] korzystajac ze wzoru:

_1

m==.C-V,-M-W

gdzie:

m — masa weglanu di sodu (g),

M — masa molowa weglanu di sodu (g/mol),

C — stezenie molowe kwasu solnego (mol/dm?3),

V¢ — $rednia objeto$é roztworu kwasu solnego (dm®),

W — wspoimiernos¢ kolby z pipeta.



Nastawianie miana roztworu NaOH za pomoca mianowaneqo

roztworu HCI

Reakcje zobojetniania kwasu solnego wodorotlenkiem sodu przedstawia réwnanie:

HCI + NaOH — NaCl + H20

Do kolby stozkowej nalezy odpipetowaé (lub odmierzy¢ z biurety) po 25 cm? roztworu kwasu solnego o

znanym stezeniu. Nastepnie rozcienczy¢ woda destylowana do ok. 80 cm® doda¢ 3-4 krople oranzu

metylowego i miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku sodu do zmiany barwy z czerwonej na z6tts.

Stezenie molowe NaOH mozna obliczy¢ ze wzoru:

_ VHCI 'CHCI

CNaOH o V
NaOH

gdzie:
Chcl — stezenie molowe kwasu solnego (mol/dm?),
Vel — objetosé kwasu solnego (dm®),
VNaoH — objetoéé zuzytego wodorotlenku sodu (dm®),
CnaoH — stezenie molowe wodorotlenku sodu (mol/dm?).
Wyniki oznaczenia nalezy przedstawi¢ w postaci tabeli.

Lp Objetos¢ roztworu Objetos¢ roztworu Stezenie NaOH Srednie stezenie NaOH

HCI [dm?] NaOH [dm?] [mol/dm?] [mol/dm?q]
1
2




Oznaczanie kwasu solnego za pomocg mianowanego

roztworu wodorotlenku sodu

Reakcja kwasu solnego z wodorotlenkiem sodu przebiega nastepujaco:

NaOH + HCl — NaCl + H20

Otrzymana probe kwasu solnego nalezy rozcienczy¢é w kolbie na 100 cm® do  kreski
i doktadnie wymiesza¢. Nastepnie do kazdej z trzech kolb stozkowych odmierzyé pipeta po 25 cm?
otrzymanego roztworu kwasu. Roztwor rozcienczyé do 70-80 cm® woda destylowana, dodaé 3-4 krople
oranzu metylowego i miareczkowa¢ mianowanym roztworem wodorotlenku sodu do zmiany barwy

wskaznika z czerwonej na zo6tta.

Uzyskane 3 objetosci wodorotlenku sodu (V1; Vz; V) nalezy usrednié i przeliczyé na dm?.

Vi=...... [cm?]
Vo=...... [cm?] Vg=....... [cm3]=....... [dm®]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mase otrzymanego kwasu solnego [g] korzystajac ze wzoru:

m=C-VgM-W
gdzie:
m — masa kwasu solnego (g),
C — stezenie roztworu NaOH (mol/dm?),
Vi — $rednia objeto$é roztworu NaOH (dm?3),
M — masa molowa kwasu solnego (g/mol),

W —wspotmiernos¢ kolby z pipeta.



Oznaczanie kwasu octowego za pomoca mianowanego roztworu

wodorotlenku sodu

Reakcja kwasu octowego z wodorotlenkiem sodu przebiega nast¢pujgco:

CH3COOH + NaOH — CH3COONa + H.0
Otrzymana probe kwasu octowego nalezy rozcienczyé woda destylowana w kolbie miarowej na 100 cm?®
do kreski i doktadnie wymiesza¢. Nastgpnie do kazdej z trzech kolb stozkowych odmierzy¢ pipeta po 25
cm?® otrzymanego roztworu kwasu. Roztwor rozcieficzyé do 70-80 cm® woda destylowang, dodaé 3-4 krople
fenoloftaleiny i miareczkowa¢ mianowanym roztworem wodorotlenku sodu do pojawienia si¢ malinowej

barwy wskaznika.

Uzyskane 3 objetosci wodorotlenku sodu (V1; Vz; V) nalezy usrednié i przeliczyé na dm?.

Vi=...... [cm?]
Vo=...... [cm?] Vg=....... [cm3]=....... [dm®]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mase otrzymanego kwasu octowego [g] korzystajac ze wzoru:

m=C-V¢M-W

gdzie:

m — masa kwasu octowego (g),

C — stezenie roztworu NaOH (mol/dm?),

Vi — $rednia objeto$é roztworu NaOH (dm?3),
M — masa molowa kwasu octowego (g/mol),

W —wspotmiernos¢ kolby z pipeta



ARGENTOMETRIA



Nastawianie miana roztworu AgNOs na odwazki NaCl

Podczas oznaczania przebiegaja nastepujace reakcje:
Ag* + CI- - AgCId
2Ag+ + CrOs> — Ag2CrOs4|

Na wadze analitycznej odwazy¢ 0,07-0,09 g odpowiednio czystego, wyprazonego w 400 °C 1 ostudzonego
w eksykatorze NaCl. Przenie$¢ ilosciowo chlorek sodu do kolby stozkowej i rozpuscié¢ go w okoto 50 cm?®
wody destylowanej. Doda¢ 5-6 kropli 10% K>CrOas (chromian(VI) potasu) jako wskaznika. Miareczkowac
roztworem AgNOs energicznie mieszajac. Podczas miareczkowania wytraca si¢ biaty osad AgCl, a w PK
miareczkowania obserwuje si¢ zmiang¢ barwy miareczkowanej mieszaniny z Cytrynowej na ciemnozotta do

pomaranczowej. Analize nalezy wykona¢ pieciokrotnie.

Stezenie molowe azotanu(V) srebra (mol/dm?®) oblicza si¢ nastepujaco:
m

C=—
M-V
gdzie:

C — stezenie molowe AgNO3 (mol/dm?)

m —odwazka NaCl (g),

M — masa molowa NaCl (g/ mol),

V — objetosé zuzytego AgNO3 (dmd).

Wyniki oznaczenia nalezy przedstawi¢ w postaci tabeli.

Lp Masa NaCl [g] Objetosé AgNO3 [dm?] Stezenie AgNO3 [mol/dm?]

gl B W N -

Uzyskane wyniki warto$ci st¢zenia nalezy podda¢ analizie statystycznej (test Q, warto$¢ Srednia,

odchylenie standardowe, wzgledne odchylenie standardowe, przedzial ufnosci).



Oznaczanie NaCl mianowanym roztworem azotanu(V) srebra(l)
metoda Mohra

Otrzymang probke NaCl rozcienczyé do 100 cm® w kolbie miarowej i doktadnie wymieszaé. Pobra¢ pipeta
25 (20) cm? roztworu (3 proby) i umiesci¢ w kolbie stozkowej. Rozcieficzy¢ woda destylowana do okoto
50 cm?® i dodaé 5-6 kropli 10% K2CrOjs (chromian(VI) potasu) jako wskaznika. Miareczkowaé roztworem
AgNOs3 energicznie mieszajac. Podczas miareczkowania wytraca si¢ biaty osad AgCl, a w PK
miareczkowania obserwuje si¢ zmian¢ barwy miareczkowanej mieszaniny z cytrynowej na ciemnozo6tta do

pomaranczowej.

Uzyskane 3 objetosci roztworu azotanu(V) srebra (V1; Vz; V) nalezy usrednié i przeliczyé na dm?.

Vi=...... [cm?]
Vo=...... [cm?] Va=....... [cmd]=....... [dmq]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mase otrzymanego otrzymanego chlorku sodu [g] korzystajac ze wzoru:

m=C-V,-M-W

gdzie:

m — masa chlorku sodu (g),

C- stezenie molowe AgNO3 (mol/dmq),
V¢ — $rednia objetosé AgNOs (dm?),

M — masa molowa NacCl,

W — wspoimierno$¢ kolby z pipeta.



Oznaczanie KSCN mianowanym roztworem
azotanu(V) srebra(l) metoda Volharda

Podczas oznaczania przebiegajg nastepujace reakcje:

Agt+ SCN”— AgSCNY{

Fe3* + SCN- — Fe(SCN)?*
Oznaczenie wykonuje si¢c otrzymujac dwukrotnie ta sama probe w kolbce miarowej na 100 cm?.
Otrzymana probe KSCN rozcienczy¢ woda destylowana do 100 cm® w kolbie miarowej i doktadnie
wymiesza¢. Otrzymanym roztworem przeptuka¢ biurete a nastgpnie napetnic¢ ja ponownie. Pobra¢ pipeta
25 (20) cm® mianowanego roztworu AgNO3 (3 proby) i umiescié w kolbie stozkowej. Rozcienczy¢ woda
destylowang do okoto 50 cm® i doda¢ 5-6 kropli (NH4)2Fe2(SOas)a'24H,0 (potocznie: alun zelazowo-

amonowy). Miareczkowac¢ roztworem KSCN do pojawienia si¢ pomaranczowego zabarwienia roztworu.

Uzyskane 3 objetosci roztworu KSCN (V1; Vz2; V3) nalezy usredni¢ i przeliczy¢ na dm?,

Vi=...... [cm?]
Vo=...... [cm?] Vg=....... [cm3]=....... [dm®]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mase otrzymanego Otrzymanego tiocyjanianu potasu korzystajac ze wzoru:

o _01C VoM
V2

gdzie:

m — masa rodanku potasu (g)

C1 — stezenie molowe AgNO3 (mol/dm?3),

V1 — objetosé AgNO3 (dmd),

V; — érednia objeto$¢ zuzytego KSCN (dm?),

M — masa molowa KSCN (g/mol).



KOMPLEKSOMETRIA



Nastawianie miana roztworu soli disodowej kwasu

etylenodiaminotetraoctowego na odwazki CaCQOs3

Na wadze analitycznej odwazy¢ 0,10 — 0,13 g CaCOzs 1 przenies¢ ilosciowo do kolby stozkowej. Do
weglanu wapnia doda¢ 10 cm® 1M roztworu HCI i poczekaé do catkowitego rozpuszczenia sie weglanu
wapnia. Nastepnie probe rozcienczy¢ woda destylowana do okoto 50 cm® i dodaé ok. 10 cm® 1M roztworu
NaOH w celu zobojetnienia nadmiaru kwasu. Nastepnie dodaé sie jeszcze ok. 2 cm® 1M roztworu NaOH
w celu zalkalizowania roztworu (razem ok. 12 cm®) Alkalizacja moze wywotaé¢ zmetnienie roztworu.

Nastgpnie dodaé niewielka ilos¢ mureksydu i miareczkowaé przygotowanym roztworem EDTA do zmiany

barwy roztworu z r6zowej na fioletowa. Procedure powtdrzy¢ pieciokrotnie.

Stezenie molowe EDTA oblicza si¢ nastgpujaco:

c=_n"

M-V
gdzie:

C — stezenie molowe EDTA (mol/dm?),

m — odwazka CaCQOs (g),

M — masa molowa CaCOs (g/mol),

V — objetosé zuzytego EDTA (dm?).

Wyniki oznaczenia nalezy przedstawi¢ w postaci tabeli.

Lp. Masa CaCOs [g] Objetosé roztworu EDTA [dm?]

Stezenie EDTA [mol/dmq]

gl B~ W N -

Uzyskane wyniki wartosci stezenia nalezy podda¢ analizie statystycznej (test Q, warto$¢ Srednia,

odchylenie standardowe, wzgledne odchylenie standardowe, przedziat utnosci).




Oznaczanie Ca?* przy pomocy mianowanego roztworu EDTA

Badang prob¢ nalezy uzupetli¢ woda destylowang w kolbie miarowej do kreski, wymieszac
i pobraé pipeta po 25 cm® (20 cm?®) do trzech kolb stozkowych. Kazda probe rozcienczyé do okoto 80 cm?,
doda¢ 10 cm® roztworu 1M NaOH i miareczkowa¢ wobec mureksydu do zmiany zabarwienia z ré6zowego

na fioletowe.

Uzyskane 3 objetosci roztworu EDTA (V1; Vz2; V3) nalezy usrednic¢ i przeliczy¢ na dm®.

Vi=....... [cm?]
Vo=...... [cm?] Vg=....... [cm3]=....... [dm®]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mase jonow wapnia zawartych w roztworze [g] korzystajac ze wzoru:

m=C-V,-M-W

gdzie:

M — masa jonow wapnia (g),

C — stezenie molowe EDTA (mol/dm?3),
Vi — $rednia objetosé EDTA (dm?3),

M — masa molowa wapnia (g/mol),

W — wspotmiernos¢ kolby z pipeta.



Oznaczanie Mg?* przy pomocy mianowanego roztworu EDTA

Badang prob¢ nalezy uzupetni¢ woda destylowang w kolbce miarowej do kreski, wymieszad
i pobraé pipeta po 25 cm® (20 cm?®) do trzech kolb stozkowych. Kazda probe rozcienczyé do okoto 80 cm?,
doda¢ 5 cm® roztworu buforu amoniakalnego i miareczkowa¢ wobec niewielkiej ilosci czerni

eriochromowej T do zmiany zabarwienia z fioletowego na niebieskie.

Uzyskane 3 objetosci roztworu EDTA (V1; Vz2; V3) nalezy usrednic¢ i przeliczy¢ na dm®.

Vi=....... [cm?]
Vo=...... [cm?] Vg=....... [cm3]=....... [dm®]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mas¢ jonow magnezu zawartych w roztworze [g] korzystajac ze wzoru:

m=C-V,-M-W

gdzie:

M — masa jonow magnezu (g),

C — stezenie molowe EDTA (mol/dm?),
Vi — objetosé EDTA (dm?®),

M — masa molowa magnezu (g/mol),

W — wspdimiernos¢ kolby z pipeta.



Oznaczanie Ca?* obok M@g?* przy pomocy mianowaneqo

roztworu EDTA

Oznaczenie wykonuje si¢ otrzymujac dwukrotnie ta samg probe zawierajacq jony magnezu i wapnia
w kolbce miarowej na 100 cm?. Z jednej proby oznaczamy zawarto$¢ jondw wapnia postepujac zgodnie
z instrukcja oznaczania jonow Ca?* a z drugiej porcji oznaczamy sume wapnia i magnezu postepujac

zgodnie ze sposobem wykonania oznaczenia jonow Mg?*.

I. Otrzymane 3 objetosci roztworu EDTA zuzyte na miareczkowanie jonéw wapnia usrednic.

I1. Otrzymane 3 objetosci roztworu EDTA zuzyte na miareczkowanie sumy jondw wapnia i magnezu

usrednic.
V=.... [cm?]
V=.... [cm?] Vo= ... [cm]=....... [dm?3]
V=.... [cm?]

I1l. Mas¢ jonéw wapnia (wyrazong w gramach) zawartych w roztworze oblicza si¢ wedtug wzoru:

m=C-V,-M-W

gdzie:

C — stezenie molowe EDTA (mol/dm?3),

V1 — érednia objetos¢ EDTA zuzyta na miareczkowanie jondw wapnia (dm?),
M — masa molowa wapnia,

W — wspdimiernos¢ kolby z pipeta,



IV. Mase jondw magnezu (wyrazong w gramach) zawartych w roztworze oblicza si¢ wedlug wzoru:
m=C-(V,-V,)-M-W

gdzie:

¢ — stezenie molowe EDTA (mol/dm?3),

V7 — érednia objeto$¢ EDTA zuzyta na miareczkowanie sumy jondw wapnia i magnezu (dm?),
V1 — $rednia objetosé EDTA zuzyta na miareczkowanie jonéw wapnia (dm?),

(V2 — V1) - objetos¢ EDTA zuzyta na miareczkowania jonéw magnezu (dm?),

M — masa molowa magnezu (g/mol),

W — wspotmiernos¢ kolby z pipeta.



MANGANOMETRIA



Nastawianie miana KMnO,s na odwazki H.C,O, 2H>0O

Reakcja kwasu szczawiowego z manganianem(V1I) potasu przebiega nastepujaco:

S5SH>C204 + 2KMnO4 + 3H2SO4 — 2MnSO4 + K2SO4 + 10CO21+ 8H20
2MnO4~ + 5C204% + 16H30" == 2Mn %" + 10CO; + 24H,0

Odwazy¢ na wadze analitycznej i przenies¢ ilosciowo do kolby stozkowej 0,15 —0,20 g dihydratu kwasu
szczawiowego. Rozpuscié go w okoto 70 cm® wody destylowanej; nastepnie dodaé¢ 25 cm?® roztworu 2M
H2SO4. Catos¢ ogrza¢ do okoto 80°C 1 miareczkowac¢ roztworem manganianu(VII) potasu do pojawienia

si¢ trwalego (30 s.) blador6zowego zabarwienia. Procedure powtorzy¢ pigciokrotnie.

Stezenie molowe (mol/dm?®) przygotowanego roztworu KMnQOs oblicza sie ze wzoru:
C_ 2-m
5-M-V
gdzie:
C — stezenie molowe KMnO4 (mol/dm?),
m — odwazka H2C204 - 2H20 (Q),
V — objetosé zuzytego KMnO4 (dm®),
M — masa molowa H2C204 - 2H20 (g/mol).
Wyniki oznaczenia nalezy przedstawi¢ w postaci tabeli.
Lp. | Masa H2C204 [g] Objetosé roztworu KMnOg4 [dm?] Stezenie KMnO4 [mol/dm?]

gl B~ W N

Uzyskane wyniki warto$ci st¢zenia nalezy poddac analizie statystycznej (test Q, warto$¢ Srednia,

odchylenie standardowe, wzgledne odchylenie standardowe, przedziat utnosci).



Oznaczanie Na,C,Q4 przy pomocy mianowaneqo roztworu

manganianu(\VV11) potasu

Reakcja szczawianu sodu z manganianem(V1II) potasu przebiega nastepujaco:

5NazC204 + 2KMnO4 + 8H2S04 — 2MnSO4 + K2SO4 + 10C0O2+5Na2S04 + 8H20

Otrzymana probe szczawianu sodu nalezy rozcienczyé w kolbie na 100 cm® do kreski i doktadnie
wymiesza¢. Nastepnie do kazdej z trzech kolb stozkowych pobra¢ pipeta po 25 cm? (20 cm?3) otrzymanego
roztworu soli. Roztwor rozcienczyé do okoto 70 cm® woda destylowana, dodaé 25 cm? roztworu 2M HzSO4
1 ogrza¢ do okoto 80°C. Miareczkowaé do pierwszego (trwatego) bladorézowego zabarwienia roztworu

(utrzymujacego si¢ ok. 30 sekund).

Uzyskane 3 objetosci roztworu KMnOs (V1; Vz2; V3) nalezy usredni¢ i przeliczy¢ na dm?.

Vi=...... [cm?]
Vo=...... [cm?] Vg =....... [cm®] = ....... [dm?3]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ masg szczawianu sodu [g] korzystajac ze wzoru:

5.V_-C-M
m= :
2

W

gdzie:

m — masa szczawianu sodu (g),

Vi — objetos¢ zuzytego KMnOg4 (dm?),

¢ — stezenie molowe KMnO4 (mol/dm3),

M — masa molowa szczawianu sodu (g/mol),

W — wspotmierno$¢ kolby z pipeta.



Oznaczanie Fe(l1l) przy pomocy mianowanego roztworu

manganianu(\VV11) potasu

W trakcie oznaczania jondéw zelaza(Ill) metoda manganometryczng zachodza nastepujace reakcje
chemiczne.
2FeCl3 + SnCl, = 2FeClz + SnCl4
SnClz + 2HgCl2 — SnClg+ HgaClod
5FeCly + KMnOg4 + 4H,SOs = 3FeCl3 + Fez(S04)s + MnSO4 + KCI + 4H,0

Prébe soli zelaza otrzymujemy w kolbie stozkowej z waska szyjka. Roztwor zakwasi¢ 10 cm?® stezonego
kwasu solnego a $cianki sptuka¢ malg ilosciag wody destylowanej. Kolbe przykry¢ matym szkietkiem
zegarkowym i ogrzewa¢ do momentu wrzenia. Uwaga: Nie ogrzewa¢ dluzej! Kolbg zestawié¢, sptukac
szkietko woda destylowang 1 mieszajac doda¢ kroplami roztwoér chlorku cyny(Il) do odbarwienia probki
(plus jedna krople nadmiaru). Kolbe schtodzi¢ pod biezaca woda a nastepnie dodaé 10 cm? roztworu HgClo.
Zawarto$¢ (z biatym jedwabistym osadem) przenies¢ ilosciowo do parownicy porcelanowej zawierajacej
400 cm® wody wodociagowej i 25 cm® mieszaniny Reinharda-Zimmermanna. Uwaga: Przed
przeniesieniem probki dodaé¢ 2 krople roztworu KMnOs do parownicy. Miareczkowaé, mieszajac

bagietka do osiggniecia trwatej blador6zowej barwy roztworu (utrzymujacej sie ok. 30 sekund).

Mase jonow zelaza(Ill) w gramach zawartg w roztworze oblicza si¢ nastgpujaco:

m=5-C-V-M
gdzie:
M — masa jonow zelaza (g),
C — stezenie molowe KMnO4 (mol/dm?),
V — objetosé KMnOy4 (dm?),

M — masa molowa zelaza (g/mol).



Oznaczanie wapnia za pomoca mianowanego roztworu KMnQO4

W trakcie oznaczania zachodzg nastepujace reakcje:
CaClz + H2C204 — CaC204 ¥ + 2HCI
5CaC204 + 2KMnO4 + 8H2S04 — 5CaS0O4 + 10CO2 + 2MnSO4 + 8H20 + K2SO4
2MnO4~ + 5C204% + 16H30* — 2Mn 2* + 10CO; + 24H,0

Otrzymang probe jonow Ca?* rozcienczyé do ok. 100 cm® woda destylowana, doda¢ 5 cm?® stezonego
roztworu kwasu solnego, 3 krople oranzu metylowego i rozcienczyé do 200 cm® woda destylowana. Doda¢
25 cm?® nasyconego roztworu (NH4)2C204 i ogrzaé do ok. 80°C, zlewke zestawié¢ z ptytki i powoli dodaé
10% roztworu amoniaku do zmiany barwy z czerwonej na z6tta. Wytracony osad pozostawi¢ do nastgpnych
zaje¢ (minimum 24 godziny) w celu zestarzenia si¢ osadu, a nastepnie przesaczy¢ przez $redni sgczek
I przemy¢ matymi porcjami wody destylowanej do ujemnego wyniku na jony CI~ (reakcja z AgNO3).
Przemyty osad rozpusci¢ w 100 cm® goracego 1 M roztworu HzSO4. W tym celu nalezy saczek z osadem
roztozyé na wewnetrznej $cianie zlewki o poj. 400 cm?® (tej samej w ktorej stracany byl wapn), pola¢
gorgcym roztworem 1 M H2SO i cato$¢ miareczkowaé na goraco roztworem KMnOs do rézowego
zabarwienia od pierwszej kropli. Nastepnie nalezy zanurzy¢ saczek w roztworze i miareczkowac dalej do
pojawienia si¢ trwalego lekko r6zowego zabarwienia utrzymujacego si¢ przez 30 sekund.
Zawarto$¢ wapnia w probce w gramach oblicza si¢ wedtug nastepujacego wzoru:

o _5V.C-M

2

gdzie:
M — masa jonow wapnia (g),
V — objeto$é zuzytego KMnO4 (dmd),
C — stezenie molowe KMnO4 (mol/dm?),

M — masa molowa wapnia (g/mol).



JODOMETRIA



Nastawianie miana Na>S>O3z na odwazki K103

Reakcje przebiegaja wedtug nastepujacych rownan:
KIO3+5KI+6 HCl -» 3 12+ 6 KCI + 3 H20
2 Na2S203 + 12 > NaxS406 + 2 Nal

Na wadze analitycznej odwazy¢ 0,10-0,12 g wysuszonego jodanu(V) potasu a nastgpnie przeniesé
ilosciowo do kolby stozkowej i rozpuscié¢ w 40-50 cm® wody destylowanej. Do otrzymanego roztworu
doda¢ 2 g jodku potasu i 10 cm® roztworu 1M HCI. Wydzielony jod odmiareczkowaé roztworem
tiosiarczanu sodu dodajac pod koniec miareczkowania (gdy brunatne zabarwienie roztworu przejdzie w
jasnozotte) swiezo przygotowanego roztworu skrobi. Opisang procedure wykonac pigciokrotnie.

Stezenie molowe roztworu tiosiarczanu sodu oblicza si¢ ze wzoru:

6-m
M-V
C — stezenie molowe tiosiarczanu sodu (mol/dm?3)
m — masa KlOs (g)

M - masa molowa K103 (g/mol)

V — objeto$é zuzytego titranta (dm?3)

Wyniki oznaczenia nalezy przedstawi¢ w postaci tabeli.

Lp. Masa K103 [g] Objeto$é roztworu NapS203 [dm®] Stezenie Na2S203 [mol/dm?]

o B~ W N

Uzyskane wyniki wartos$ci stezenia nalezy poddac analizie statystycznej (test Q, wartos¢ S$rednia,

odchylenie standardowe, wzgledne odchylenie standardowe, przedziat ufnosci).



Oznaczanie miedzi(ll) przy pomocy mianowanego roztworu
tiosiarczanu sodu

Podczas oznaczania zachodzg nastepujace reakcje
2CU* +41 > 2Cul +1;
I + 2 52032 — 2 I + S406%

Prébe zawierajaca s6l miedzi(Il) rozcienczy¢ woda destylowana w kolbie miarowej do 100 cm?, pobraé
pipeta 3  probki po 25cm® (20 cm®) do kolb stozkowych, doda¢ 5cm?
1M roztworu H2SO4 oraz 1g Kl i odstawi¢ na 5 min. w ciemne miejsce (do szafki). Nast¢gpnie probe
miareczkowa¢ mianowanym roztworem NazS;03. Kiedy brunatne zabarwienie roztworu zmieni si¢ na
z6lte, doda¢ Swiezo przyrzadzonego roztworu skrobi (ok. 1 cm?®)
1 miareczkowac do zaniku granatowej barwy.

Uwaga: Nie dodawa¢ KI do wszystkich kolb jednocze$nie ale wykonywa¢ oznaczenia po kolei!

Uzyskane 3 objetosci roztworu NazS;03 (V1; Vz2; V3) nalezy uérednié i przeliczyé na dm?.

Vi=...... [cm?]
Vo= ... [cmi] Vg=....... [cm®]=....... [dm?]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ mase mase jonow miedzi(Il) [g] korzystajac ze wzoru:

m=C-V,-M-W

gdzie:

C — stezenie molowe tiosiarczanu sodu (mol/dm?3),
Vi — objeto$¢ zuzytego tiosiarczanu sodu (dm?),
M — masa molowa miedzi (g/mol),

W - wspdimiernos¢ kolby z pipeta.



Oznaczanie K>Cr,O7 przy pomocy mianowanego roztworu

tiosiarczanu sodu

Reakcje przebiegajg wedlug nastepujgcych rownan:
K2Cr07 + 6KI + 7H2S04 — Cr2(S04)3 +312 + 4K2S04 + 7H20
2NaxS;03 + 12 > NaxS406 + 2Nal

Probke zawierajacg dichromian(VI) potasu rozcienczyé wodg destylowang w kolbie miarowej o poj. 100
cm?® do kreski i doktadnie wymieszaé. Nastepnie do trzech kolb stozkowych ze szlifem pobraé pipeta 3
probki po 25 cm?® (20 cm®), dodaé 5 cm® 1 M roztworu H,SO;4 oraz 1 g KI. Uwaga: Podobnie jak w
przypadku oznaczania miedzi(II) nie nalezy dodawaé KI do wszystkich prob jednocze$nie, lecz
bezposrednio przed wykonaniem analizy. Kolbke zamkna¢ korkiem i odstawi¢ w ciemne miejsce (do
szafki) na 5 minut. Po tym czasie korek i szlif kolby sptuka¢ woda z tryskawki i miareczkowac
mianowanym roztworem Na»S,03 do barwy stomkowej. Nastepnie doda¢ roztworu skrobi i miareczkowac

az barwa roztworu zmieni sie z granatowej na niebieskozielong (barwa uwodnionych jonow Cr®").

Uzyskane 3 objetosci roztworu NazS;03 (V1; V2; V3) nalezy uérednié i przeliczyé na dm?.

Vi=...... [cm?]
Vo=...... [cmi] Vg=....... [cm®]=....... [dm?]
Vi=...... [cm?]

Obliczy¢ zawarto$¢ K2Cr207 [g] korzystajac ze wzoru:

C-V-M-W
m= 5

m — masa dichromianu(V1) potasu (g),

C — stezenie roztworu tiosiarczanu sodu (mol/dm?),
M - masa molowa K>Cr.O7 (g/mol),

V — objetos¢ zuzytego titranta (dm°),

W — wspdimiernos¢ kolby z pipeta.



STATYSTYCZNA OCENA
WYNIKOW



Przedstawianie wynikow analizy

W wyniku analizy nalezy poda¢ tylko cyfry znaczace, tj. cyfry majace fizyczny sens dla danego oznaczenia,
a niebedgce rezultatem matematycznych obliczen. W przedstawianym wyniku powinno byc¢ tyle cyfr
znaczacych, aby tylko ostatnia byta cyfra watpliwa,
a przedostatnia — pewng. Doktadnos¢ wyniku koncowego nie moze przekraczaé¢ doktadnosci najmniej

doktadnego wyniku pomiarowego.

Analiza statystyczna oznaczania miana roztworu

Uzyskane wyniki analizy powinny by¢ opracowane pod wzgledem statystycznym. Ma to na celu odrzucenie
wynikéw obarczonych bledem grubym, a nastgpnie ocen¢ niepewnosci wyniku spowodowang btedami
przypadkowymi. Ocena niepewnosci wyniku powinna by¢ podawana zawsze wraz z wynikiem analizy.
Ponizej przedstawiono kolejno$¢ wykonywanych obliczen.

1. Odrzucanie wynikéw odbiegajacych

Dos¢ czesto, po wykonaniu wigkszej serii pomiaréw okazuje sig¢, ze jeden z otrzymanych wynikow odbiega
znaczaco od pozostatych i prawdopodobnie obarczony jest przypadkowym btedem grubym. Jednym ze
sposobow oszacowania, czy nalezy go odrzuci¢ przy obliczaniu sredniej z uzyskanych pomiaréw jest test
Q Dixona. Q jest to parametr bedacy stosunkiem bezwzglednej wartosci roznicy miedzy wynikiem
watpliwym a najblizszym wynikiem w serii do wartosci rozstgpu wynikow. W celu okreslenia, czy wystapit
btad gruby nalezy wyniki analizy uszeregowa¢ od najmniejszego do najwiekszego. Nastepnie obliczy¢

wartos¢ Q zgodnie ze wzorem:

Q — | X2 — x4
R

gdzie:

X1 — wynik watpliwy,

X2 — najblizszy sasiadujacy wynik,

R — rozstep wynikow w serii.

Rozstep (rozrzut wynikow, D) jest to roznica migdzy najwiekszym i najmniejszym wynikiem pomiaru w
danej serii.
Wynik watpliwy nalezy odrzucié, jesli wyliczona wartosé¢ Q jest wieksza od krytycznej wartosci Q dla

danej liczby wynikow oraz dla danego poziomu istotnosci.



Krytyczne wartosci Q do odrzucania wynikow odbiegajacych

Liczba Poziom istotnosci
pomiarow m 0.90 0.95 0,99
3 0.886 0.941 0.988
4 0.679 0.765 0.889
5 0.557 0.642 0.760
6 0.482 0.560 0.698
7 0.434 0.507 0.637
8 0.399 0.468 0.590
9 0.370 0.437 0.555
10 0.349 0.412 0.527

2. Srednia arytmetyczna wynikéw (Xsr)
Srednia arytmetyczna ($rednia) jest to suma wynikow (xj) 0znaczen lub pomiaréw w danej serii podzielona

przez ich liczbe (n).

IXj
— 2]
Xér =
n

3. Odchylenie standardowe sredniej arytmetycznej (S)

Jest to wielko$¢, ktora pozwala oceni¢ rozproszenia wynikow, jest miara precyzji rezultatu pomiarow, ale
nie oznacza, ze wartos¢ rzeczywista musi zawierac si¢ W granicach Xg — Sgr I Xgr + Sgr.
Jest to dodatni pierwiastek kwadratowy z wariancji - sumy kwadratow r6zni¢ pomigdzy uzyskanymi

wynikami a warto$cig $redniej arytmetycznej.

n-—1

1
5= |- 2 —x) ?

4. Wzgledne odchylenie standardowe (Sr)

Jest to stosunek odchylenia standardowego do sredniej arytmetycznej:



Wielkos$¢ ta umozliwia porownanie precyzji réznych metod analitycznych, a takze precyzji wynikoéw

uzyskiwanych tag sama metoda przy réznych zawartosciach danego sktadnika.

5. Przedzial ufnosci

Przedziat ufnoéci to zakres obejmujacy sSrednig arytmetyczna, o ktorej mozna powiedziec,

ze przy zalozonym prawdopodobienstwie (poziomie ufnosci) wartos¢ prawdziwa jest w niej zawarta.

U=XgEtS

Stosowana we wzorze wartosc t jest zalezna od poziomu prawdopodobienstwa oraz liczby stopni swobody
(liczby pomiaréw). W tabeli ponizej przedstawiono obliczone wartosci t dla prawdopodobienstwa 95% i
99%. Im wigksze prawdopodobienstwo, tym wieksza wartos¢ t, a wigc szerszy przedziat ufnosci. W
praktyce najczesciej przyjmuje si¢ poziom ufnosci 95 %.

Wartos¢ wspolczynnika 7-Studenta w zaleznosci od n dla roinych poziomow
prawdopodobienstwa

Liczba Liczba stopni Prawdopodobienstwo
pomiaréw swobody 95%p | 999
K=n-1 t
2 1 12,71 63.66
3 2 4.30 2,92
4 3 3.18 5.84
5 4 2.78 4.60
6 5 2.57 4,03
7 6 2.45 3.71
8 7 2,37 3.50
9 8 2.31 3.36
10 9 2,26 3.25
11 10 2.23 3.17
15 14 2.15 2,98
20 19 2.09 2.86
25 24 2.06 2,80




