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ANALIZA OBJETOSCIOWA

Alkacymetria

- sporzadzenie roztworu 0,1 M NaOH.

Nastawienie miana roztworu NaOH na odwazki wodoroftalanu potasu

Odczynniki i roztwory:
- wodoroftalan potasu wysuszony w temp.120°C / 2 h;
- roztwor NaOH 0,1 M;
- fenoloftaleina — wskaznik.

Wykonanie oznaczenia:

Do trzech naczynieck wagowych odwazy¢ na wadze analitycznej
0,3 — 0,35 g odpowiednio czystego wodoroftalanu potasowego. Nastepnie,
kazda probe przenies¢ ilosciowo do kolbek stozkowych o pojemnosci
200 - 250 cm® rozpuszczajac w 70 cm® wody destylowanej i dokladnie
wymiesza¢ do catkowitego rozpuszczenia soli. Doda¢ nastepnie 3 — 4 krople
alkoholowego roztworu fenoloftaleiny i miareczkowa¢ roztworem NaOH,
ktorego miano wustala si¢ do pojawienia jasnorozowego zabarwienia

utrzymujacego si¢ ok. 30 s.

Stezenie roztworu NaOH obliczamy ze wzoru:

. m
“NaOH ~v.020422"

w ktorym:

m — odwazka wodoroftalanu potasu (g);

V — objetosé roztworu NaOH (cm®);

0,20422 — milirownowaznik wodoroftalanu potasu (g/mmol).



Oznaczenie kwasu siarkowego
Odczynniki i roztwory:
- roztwor NaOH 0,1 M o doktadnie nastawionym mianie;

- oranz metylowy — wskaznik.

WyKkonania ozanaczenia

Roztwor kwasu siarkowego otrzymany w kolbie miarowej o poj. 100 cm®
dopetni¢ woda destylowana do kreski i doktadnie wymieszaé. Pobra¢ 3 x 20 cm®
otrzymanego roztworu do kolbek stozkowych o pojemnosci 200 — 250 cm®, do
kazdej probki dodaé ok. 50 cm® wody destylowanej i 1-2 krople oranzu
metylowego. Miareczkowa¢ roztworem NaOH do calkowitej zmiany

zabarwienia wskaznika z czerwonego na zoélte.

Oznaczong ilos¢ H,SO, (g) obliczamy ze wzoru:

™H,50, =YNaOH “°NaOH ‘w-0,04904,

gdzie:

V — objetosé (cm®) zuzytego roztworu NaOH;
¢ — molowos¢ roztworu NaOH;

0,04904 — milir6wnowaznik H,SO,4 (g/mmol);
W — wspotmiernos¢ kolby 1 pipety.



Jodometria

Mianowanie roztworu Na,S,03; za pomoca mianowanego roztworu
KMnO,

Miano oznaczane jest zawsze mniej doktadne od miana nastawianego,
poniewaz stosuje si¢ tu nie nawazki substancji, tylko mianowany roztwor, przy
nastawianiu ktérego zawsze popeinia si¢ pewne bledy. Do oznaczania miana
tiosiarczanu mozna uzy¢ nastawionego miana roztworu KMnQO,.

W kwasnym S$rodowisku nadmanganian wydziela z jodku potasu jod, ktory
odmiareczkowuje si¢ tiosiarczanem:

2 KMnO, + 10KI + 8 H,SO4, -2 MnSO, + 51, + 6 K,SO, + 8H,0
10 Na,S,03 + 51, — 5 Na,S,0¢ + 10 Nal

Odczynniki i roztwory:
- roztwor KMnQy, o stezeniu 0,02 M;
- roztwor H,SO, o stezeniu 1 M (2 n);

- staly KI;
- roztwor skrobi 1 % - wskaznik.

Sposob wykonania:

Do kolby stozkowej (z korkiem na szlif) o objetosci 250 cm® pobraé
20 cm® (pipeta lub z biurety) mianowanego 0,02 M roztworu KMnO,, dodaé
5cm® 1 M H,S0, i 2 g statego KI. Zamknaé kolbe, po starannym wymieszaniu
odstawi¢ roztwor w ciemne miejsce na okres 5 minut. Odmiareczkowac
wydzielony jod roztworem tiosiarczanu, dodajac pod koniec miareczkowania
3 cm® roztworu skrobi.

Stezenie molowe (C . ,s,0,) roztworu tiosiarczanu obliczy¢ ze wzoru:

203
CkMno, "VKMno, " TNa,s,0.  5-CkMno. "VKMnO
4 4 803 N9y N4

C =
Na,S,0 !
273 f v v
KMnOy " Na,s,0, Na,S,0,

gdzie:

YNa,$,05 " objetosé roztworu NayS;03 (cm®) zuzyta na zmiareczkowanie probki;
VKMno, - Obigtosé roztworu KMnOy (20 cm®) pobranego z biurety;

CKMnO4 - stezenie molowe roztworu KMnOQj,.

Oznaczenie powtarza si¢ 3 — 4 razy i jak wynik koncowy stezenia roztworu Na,S,03
przyjmuje si¢ warto$¢ srednig z poszczegdlnych oznaczen.



Oznaczenie miedzi Cu** (wedlug Musakina)

Odczynniki i roztwory:
- roztwor H,SO, o stezeniu 1 M (2 n);
- staty KI;

- roztwor skrobi 1 % - wskaznik.

Wykonanie oznaczenia:

Roztwor soli miedzi otrzymany w kolbie miarowej o pojemnosci 100 cm®
dopelni¢ woda destylowang do kreski 1 dokladnie wymiesza¢. Odmierzy¢
20 cm® roztworu do kolbki stozkowej o pojemmnosci 200 — 250 cm?®, dodaé
4 — 8 cm® 1 M roztworu H,SO, oraz 1,5 — 2 g jodku potasowego, zmieszaé
1 zaraz zmiareczkowaé roztworem tiosiarczanu. Pod koniec miareczkowania
doda¢ 2 cm® wskaznika skrobiowego.

Miareczkowanie konczy si¢ w chwili, gdy znika niebieska barwa
kompleksu skrobia — jod i pozostaje osad bialo — ro6zowy. Zmiang barwy widac

najlepiej w tym miejscu roztworu, gdzie padajg krople roztworu tiosiarczanu.

Oznaczona ilo§¢ Cu®* (g) obliczamy ze wzoru:

m =V -C -w-0,06354,
Cul+ Na28203 Na25203

gdzie:

V — objetosé¢ (cm®) zuzytego roztworu NayS,0s;
¢ — molowos¢ roztworu Na,S,03;

0,06354 — milirdwnowaznik miedzi (g/mmol);
W — wspotmiernos¢ kolby 1 pipety.



Kompleksometria

Oznaczanie zawartosci magnezu obok wapnia metodg
kompleksometryczng

Odczynniki i roztwory:

- bufor amonowy o pH =10,

- roztwor NaOH o stezeniu 1 M,

- wskazniki: czern eriochromowa i kalces,
- roztwor EDTA o stezeniu 0,01 M.

WYykonanie oznaczenia:

Otrzymany w kolbie miarowej o pojemnosci 250 cm® roztwor do analizy
dopetni¢ woda destylowang do kreski 1 doktadnie wymieszac.

Oznaczenie magnezu metodq wersenianowgq wobec czerni eriochromowej

Do kolbek stozkowych o pojemnosci 200 — 250 cm® dodawaé kolejno
nastgpujace roztwory:
- 2 cm® buforu amonowego o pH = 10 (doktadnie odmierzy¢ pipeta),

- 50 cm® wody,
- szczypte wskaznika — czerni eriochromowej — do uzyskania barwy
niebieskiej,

- 20 cm® probki soli magnezu.

Oznaczenie steZenia wapnia metodg wersenianowq wobec kalcesu

Do kolbek stozkowych o pojemnosci 200 — 250 cm® dodawaé kolejno

nastepujace roztwory:
-20 cm® 1 M NaOH,

- 50 cm® wody,
- szczypte wskaznika — kalcesu — do uzyskania barwy niebieskiej,

- 20 cm® probki soli wapnia.

Miareczkowa¢ 0,01 M EDTA do zmiany barwy z r6zowej do niebieskie;.



Miareczkowanie strgceniowe

Oznaczenie chlorkow metoda Mohra

Odczynniki i roztwory:
- roztwor AgNOj; o stezeniu 0,05 M,

- roztwoér K,CrO,4 o stezeniu 5 %.

Wykonanie oznaczenia:

Otrzymany w kolbie miarowej o pojemnosci 100 cm?® roztwor do analizy
dopetni¢ woda destylowang do kreski 1 doktadnie wymieszac.

Do 3 kolbek stozkowych o pojemnosci 200 — 250 cm® pobraé pipeta
jednomiarowa po 20 cm® analizowanej probki i rozcieficzyé woda destylowana
do objetosci okoto 100 cm®. Dodaé okolo 1 cm® 5 % roztworu K,CrO,
i miareczkowa¢ mianowanym 0,05 M roztworem AgNQOs;, intensywnie
mieszajac do zmiany zabarwienia z mlecznozottego na zéitobrunatne.

W celu doktadnego okreslenia PK nalezy miareczkowa¢ wobec roztworu
porownawczego (Swiadka), tj. roztworu przemiareczkowanego, do ktérego
dodano nieco statego NaCl, aby cofng¢ zabarwienie.

Zawarto$¢ chlorkow (g) obliczy¢ ze wzoru:
m,- =Vv-¢-0,035457-w,
gdzie:

v- objetosé (cm®) roztworu AgNO; zuzyta na zmiareczkowanie probki,
c- stezenie roztworu AgNO; (mmol/cm?),
0,035457 — masa milimola jonow CI™ (g/mmol),

w - wspotmiernos$¢ kolby i pipety.



