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ZADANIE LABORATORYJNE 1

Badanie zanieczyszczen Sciekow
A. Oznaczanie kwasowosci

Oznaczanie kwasowoS$ci jest jednym z podstawowych badan w analizie $ciekow
poprodukcyjnych. Okreéla si¢ w tym badaniu zawarto$¢ jonéw H™ (w mmol) na 1 dm’
badanych $ciekow, poprzez miareczkowanie probki mianowanym roztworem NaOH. Jesli
roztwory sa intensywnie barwne, to wizualna detekcja punktu koncowego miareczkowania
jest utrudniona, a uzyskane wyniki trzeba traktowac jako orientacyjne.

W takiej sytuacji zalecana metoda wyznaczania punktu koncowego miareczkowania jest
pomiar konduktometryczny. W tej metodzie krzywa miareczkowania sktada si¢ z dwoch
prostych, przecinajacych si¢ w PK miareczkowania. Proste te mozna wyznaczy¢ na podstawie
wynikow pomiaru przewodnictwa dwoch roztwordow o stopniu zmiareczkowania 0,2 1 0,7
oraz dwoch roztworéw, do ktérych dodano 1,2 oraz 1,7 ilosci titranta potrzebnej do
zobojetnienia badanego roztworu.

W kolbie miarowej o poj. 200 cm’, opisanej litera K i numerem startowym zawodnika,
znajduje si¢ probka ciekow. Przygotowano ja przez pobranie 100,00 cm® surowych $ciekow
1 przesaczenie przez saczek S$redniej gestosci. Saczek kilkakrotnie przemyto woda, ktéra
dotaczono do kolby K.

B. Oznaczanie ChZT

Chemiczne zapotrzebowanie tlenu, ChZT (mgO/dm’), jest umownym wskaznikiem
obciazenia §ciekow zwiazkami organicznymi. Jego wyznaczenie polega na utlenieniu w $cisle
okreslonych warunkach (utleniacz, kwasowo$¢, czas ogrzewania, temperatura) zwiazkow
organicznych i niektdrych nieorganicznych zawartych w probee $ciekow a nastgpnie
przeliczeniu ilo$ci zuzytego utleniacza na masg tlenu.

W kolbie miarowej o poj. 100 cm’, opisanej litera C i numerem startowym zawodnika,
znajduje si¢ probka $ciekoOw po utlenieniu. Probke przygotowano w sposdb nastepujacy:
w kolbie okraglodennej ogrzewano przez 10 minut pod chtodnica zwrotna 50,00 cm’
surowych $ciekow z dodatkiem 10,00 cm® roztworu dichromianu(VI) potasu o stezeniu
0,0600 mol/dm’ i 20 cm’ stezonego kwasu siarkowego(VI). Po ostudzeniu zawarto$¢ kolby
okraglodennej przeniesiono ilosciowo do kolby miarowe;.

Masz do dyspozycii nastepujace roztwory:

Odczynnik: Stezenie:

NaOH 0,0020 mol/dm?>, roztwor mianowany
siarczan(VI) zelaza(Il) i amonu 0,0200 mol/dm’, roztwor mianowany
kwas siarkowy(VI) 2 mol/dm’

fenoloftaleina, roztwor w etanolu 0,1%

tymoloftaleina, roztwor w etanolu 0,2%

ferroina, roztwor wodny 0,025 mol/dm?®




Sprzet znajdujacy sie na stanowisku kazdego zawodnika:

kolba miarowa na 100 cm’ 3 kolby stozkowe

pipeta jednomiarowa na 25 cm’ maly lejek

cylinder miarowy na 25 cm’ tryskawka z woda destylowana
biureta arkusz papieru milimetrowego

4 plastikowe pojemniki opisane numerem startowym i kolejno: 20%, 70%, 120%, 170%.
Konduktometry dostgpne sa na wyznaczonych stanowiskach.

Przepisy wykonawcze:

Oznaczanie kwasowosci z wizualnq detekcjq punktu koncowego

Zawarto$¢ kolbki K (badane S$cieki) rozciencz woda do kreski 1 pobierz do kolby
stozkowej probke 25,00 cm’ tego roztworu. Dodaj 5-6 kropli odpowiedniego wskaznika i
miareczkuj mianowanym roztworem NaOH wobec $wiadka (roztworu poréwnawczego).
Miareczkowanie zakoncz po uzyskaniu zmiany zabarwienia w poroOwnaniu z roztworem
niezmiareczkowanym. Odczytana objgtos¢ titranta shluzy do obliczenia orientacyjnej
kwasowosci (w mmol/dm’) badanych $ciekow.

Oznaczanie kwasowosci konduktometrycznie

Do kolbki miarowej o poj. 100 cm® pobierz 25,00 cm® badanego roztworu. Dodaj z biurety
taka objeto$¢ mianowanego roztworu NaOH, by nastapilo zobojgtnienie ok. 20% zawartego
w probce kwasu (korzystajac z wynikdw oznaczenia kwasowos$ci wobec wskaznika).
Zawarto$¢ kolbki rozciencz woda do kreski, wymieszaj i przelej do plastikowego pojemnika
na probki opisanego numerem startowym i 20%. W podobny sposob napetnij pozostate
pojemniki, z tym, ze objgto$¢ dodanego titranta powinna by¢ taka, by osiagnaé w przyblizeniu
procent zmiareczkowania podany na pojemniku.

Zmierz na wyznaczonym stanowisku przewodno$¢ przygotowanych w pojemniczkach
roztworéw. Sporzadz wykres miareczkowania konduktometrycznego i na podstawie
uzyskanych pomiaréw oblicz parametry prostych przed i po PR miareczkowaniu. Odczytaj
objetos¢ titranta potrzebna na zmiareczkowanie zawartego w roztworze kwasu oraz
rachunkowo znajdz wspotrzedna V punktu przecigcia wyznaczonych prostych. Wyznaczona
objetos¢ titranta umozliwia obliczenie doktadnej kwasowosci badanych $ciekow.

Oznaczanie chemicznego zapotrzebowania tlenu

Zawartos¢ kolbki C rozciencz woda do kreski i do kolby stozkowej pobierz 25,00 cm’
mieszaniny po utlenianiu $ciekéw. Dodaj 25 cm® kwasu siarkowego(VI), krople roztworu
ferroiny 1 miareczkuyj mianowanym roztworem zelaza(Il) do zmiany barwy ze
szmaragdowo-zielonej na czerwona. Odczytaj objetos¢ titranta. Stanowi ona podstawe do
obliczenia zawarto$ci chromu(VI) w mieszaninie po utlenianiu $ciekoOw oraz wyznaczenia
ChZT (mg O/dm’) wzietych do badania $ciekow.

Polecenia:

al. (4,0 pkt.) Poslugujac si¢ podanymi przepisami wykonawczymi sformuluj plan toku
analizy oznaczenia kwasowo$ci S$ciekow. Wybierz wskaznik do miareczkowania,
uzasadnij swdj wybdr. Napisz réwnania zachodzacych reakcji.

a2. (0 — 2,0 pkt.) Oblicz przyblizona kwasowosé sciekéw (w mmol/dm?)

a3. (4,0 pkt.) Narysuj krzywa miareczkowania konduktometrycznego, znajdz rdéwnania
dwach prostych (przed PK i po PK), wyznacz z ich przecigcia Vpx



ad. (0- 6,0 pkt.) Oblicz doktadng kwasowos$é badanych $ciekow (w mmol H/dm?)

al. (3,0 pkt.) Wyjasnij, co jest gldowna przyczyna bledu w wizualnym wyznaczaniu PK.
W tym celu narysuj przebieg krzywej miareczkowania dla stgzen kwasu i zasady
odpowiadajacych cn,on W zadaniu, oraz dla stezen 50 razy wigkszych. Zwrd¢ uwage na
warto$¢ pH zmiany barwy wskaznika.

bl. (4,0 pkt.) . Na podstawie tre$ci zadania oraz odpowiedniego przepisu wykonawczego
przedstaw plan pracy, jaka musiatby$S wykonaé, gdyby$ otrzymat probke surowych
sciekow w celu oznaczenia chemicznego zapotrzebowania tlenu. Napisz, w formie
jonowej rownanie reakcji zachodzacej podczas miareczkowania. Zaproponuj sposob
przeliczenia wynikow miareczkowania (Vre, cre) na liczbg moli dichromianu(VI) potasu,
zuzytego do utlenienia zwiazkow organicznych.

b2.(3,0 pkt.) Napisz roOwnania reakcji metanolu oraz etanalu z dichromianem(VI) potasu,
zaktadajac maksymalne utlenienie zwiazkow organicznych

b3. (0 — 6,0 pkt.) Oblicz zawarto$¢ (w mg) chromu(VI) w mieszaninie po utlenianiu $ciekdw.
b4. (4,0 pkt.) Oblicz ChZT badanych $ciekow

Wyniki oznaczen wpisz do tabeli zbiorczej znajdujacej si¢ na stanowisku

ZADANIE LABORATORYJNE 2

Wtasciwosci substancji a stopien utlenienia
W probowkach opisanych cyframi 1 - 4 znajduja si¢ wodne roztwory soli nieorganicznych,
z czego dwa roztwory zawieraja po jednej soli a pozostate dwa, mieszaniny dwoch soli.
W tabeli 1 podane sa wzory substancji, sposrod ktorych wybrano sze$¢ do sporzadzenia tych
roztworéw. Wiadomo tez, ze ich st¢zenia nie przekraczaja 5%.
Tabela 1

KI (NH4),S,05
KIO Na,SO;
KIO;3 K5S,0s5
KIO4 Na,S,0;

W analizie pomocne beda nastepujace informacje, dotyczace badanych roztworow:

* Kazda substancja wystepuje w nich tylko jeden raz.

*  Zwiazki siarki nie wystgpuja razem ze zwiazkami jodu.

* Liczba zwiazkéw siarki jest rowna liczbie zwiazkow jodu.

Przydatne moga by¢ tez dodatkowe informacje o analizowanych substancjach:

= Jodan(V), w odrdznieniu od jodanu(VII) nie reaguje z jonami jodkowymi w roztworze
o pH powyzej 6.

= Jodan(VII) w sposob charakterystyczny reaguje z prostymi zwiazkami
wielowodorotlenowymi.

= Zwiazki siarki(IV) daja charakterystyczna reakcje z aldehydem mréwkowym (niemal
obojgtne roztwory po zmieszaniu wydzielaja jony OH").

Probowki opisane literami A - D zawieraja wodne roztwory substancji wymienionych
w tabeli 2. Ich st¢zenia nie przekraczaja 10%.
Tabela 2

mannitol | metanal (aldehyd mrowkowy)

skrobia | propan-2-ol (alkohol izopropylowy)




Do dyspozycji masz roztwory i wskazniki z zadania 1.

Na stanowisku zbiorczym znajduja sie:

roztwor NaOH o stezeniu 1 mol/dm®  paski bibuty

roztwor czerwieni metylowe;j papierki wskaznikowe

Polecenia:

a. (2,0 pkt.) Podaj systematyczne nazwy zwiazkow siarki przedstawionych w tabeli 1.

b. (4,0 pkt.) Okresl, jaki bedzie odczyn roztwordw substancji nieorganicznych. Uzasadnij
sktad mozliwych mieszanin, uwzgledniajac odczyn roztworu i wiasciwosci redoks substancji.

¢. (5,0 pkt.) Przedstaw plan analizy

d. (10 pkt) Zidentyfikuj substancje, z ktorych sporzadzono roztwory, podaj uzasadnienie
uzupetniajac je rdwnaniami zachodzacych reakcji (dla zwiazkdéw nieorganicznych).
e. (3 pkt) Zaproponuj, w jaki sposob korzystajac z roztworéw uzywanych w zadaniu 1, mozna
wykry¢ reduktory

UWAGA!
DYSPONUJ ROZTWORAMI OSZCZEDNIE, PORCJE ROZTWORU WPROWADZAJ PO KROPLL, OBSERWUJAC
ZACHODZACE ZMIANY. WYNIKI IDENTYFIKACJI WPISZ DO PRZY GOTOWANEJ TABELKI.

Punktacja:

zadanie 1 - 36 pkt.
zadanie 2 - 24 pkt.

RAZEM 60 pkt.

Wazne! W tabelke zbiorcza wynikow wpisz nazwy substancji wykrytych w probowkach
1-4 oraz A-D.

Opis rozwiazania prowadz starannie i czytelnie, pozostawiajac dwucentymetrowy
margines (zaginajgc kartke) wyraznie zaznaczajac podpunkty odpowiedzi.

Prace nieczytelne moga mie¢ obnizona punktacje i nie beda uwzgledniane

w odwolaniach!

Pamigtaj o koniecznosci zachowania zasad bezpieczenstwa w trakcie
wykonywania analiz!

Czas trwania zawodow: 300 min
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Rozwiqzania zadan laboratoryjnych

ROZWIAZANIE ZADANIA 1
A.

al. Plan analizy

1. Oznaczanie kwasowosci w obecnosci wskaznika

1.1. Miareczkowanie probki §ciekow za pomoca roztworu NaOH o stgzeniu cnaon — wedlug
podanego przepisu, wobec tymoloftaleiny.

1.2.0bliczenie orientacyjnej kwasowos$ci na podstawie objetosci zuzytego titranta (VNaon)
2. Konduktometryczne oznaczanie kwasowosci

2.1. Przygotowanie, wedtug podanego przepisu, czterech roztworow, w ktorych taka sama
ilo¢é $ciekow (25,00 cm®) jest zmieszana z roznymi objeto$ciami roztworu NaOH:
V1= 0,2 -Vnaon, V2=0,70 -Vaon, V3=1,20 -VNaon 1 V4=1,70 -Vnaon

2.2. Pomiar przewodnosci roztwordw za pomoca konduktometru — wyniki: Sy, Sa, Sz S4

2.3. Sporzadzenie na papierze milimetrowym wykresu zaleznosci S od V i odczytanie
w punkcie przecigcia prostych, objetosci Vpk_ (lub obliczenie Vpk z parametrow prostych).

2.4. Obliczenie doktadnej kwasowosci Sciekow na podstawie Vpk.  za plan analizy 2,0 pkt

Poniewaz $cieki maja czerwone zabarwienie, jako wskaznika nalezy uzy¢ tymoloftaleiny,
ktéra zabarwia si¢ na niebiesko w pH powyzej 9,5. Umozliwi to zauwazenie PK
miareczkowania, gdyz roztwdr zmieni zabarwienie z czerwonej na fioletowa po zuzyciu

Veon titranta. 1,0 pkt
Podczas miareczkowania zachodza reakcje opisane réwnaniami:
H;O0" + OH S 2H,0 0,5 pkt
InH + OH S In” + H,O 0,5 pkt
bezbarwna niebieska

a2. Obliczajac kwasowos$¢ sciekow trzeba uwzgledni¢ wspotmiernos¢ kolby 1 pipety
(200/25 = 8) oraz objeto$¢ pobranych do analizy surowych $ciekéw (100 cm® = 0,1 dm®):

K[mmol/dm3 1= VNaOH[cm3]‘CNaOH[mmol/Cm3 1-8/0,1 dm’ 0-2,0 pkt

a3. Sporzadzenie wykresu krzywej miareczkowania konduktometrycznego.

Wykres przedstawia zmierzone wartosci przewodno$ci roztwordw: Si, S,, Sz 1 Ss [uS]
w funkcji objetosci roztworu NaOH: V,V, V31 Vy [cm3 ].



krzywa miareczkowania konduktometrycznego

3

V,cm

Obliczenie parametrow prostych (a - wspoétczynnik kierunkowy, b - wyraz wolny):
Przed punktem koncowym: S = a;-V + by, po punkcie koncowym: S =a,-V + b,

a1 = (S2-S1)/(V2-Vi) b1 =(S1:V2 - So:V)/( V2-V)y)
ay = (S4—S3)/(V4—V3) bz = (S3‘V4 - S4V3)/( V4—V3)
VPK = (bz-bl)/(al-az)

4,0 pkt

(Odczytanie warto$ci Vpk z wykresu, bez obliczenia parametréw prostych powoduje

utrate 2 pkt.)
a4. Doktadna kwasowos¢ sciekdw mozna obliczy¢ ze wzoru:

K[mmol/dm’] = Vpx[cm®]-cnaon[mmol/cm®] - 8 / 0,1 [dm’]

a$. Przy oznaczaniu kwasowosci stosuje si¢ titrant o stgzeniu 0,002 mol/dm’, podobne jest tez
stezenie kwasu w $ciekach. Krzywa miareczkowania, w odréznieniu od ukladu, w ktorym
titrant 1 roztwdr miareczkowany maja st¢zenia 0,1 mol/dm’, ma zdecydowanie mniejszy skok

0-6,0 pkt

1 zaczyna si¢ wyptaszczac¢ juz przy pH ok. 10, co wida¢ na przedstawionym rysunku.

Krzywe miareczkowania kwasu roztworem NaOH
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Wyznaczona przy uzyciu tymoloftaleiny objgtos¢ titranta w punkcie koncowym
miareczkowania r6zni si¢ od objgtosci titranta w punkcie rownowaznikowym. 3,0 pkt

B.
bl1. Oznaczanie ChZT
1. Ogrzewanie pod chlodnica zwrotna probki §ciekOw o znanej objetosci z roztworem
dichromianu(VI) potasu, o $cisle okreslonym st¢zeniu i objetosci oraz z dodatkiem
kwasu siarkowego(VI)
2. Ostudzenie roztworu i przeniesienie go do kolby miarowe;j
3. Pobranie porcji roztworu pipeta jednomiarowa i1 miareczkowanie mianowanym
roztworem soli zelaza(IT) wobec ferroiny, do zmiany barwy ze szmaragdowo-zielone;j
na czerwona.
4. Obliczenie liczby moli dichromianu(VI) zuzytego na utlenienie zwiazkow organicznych

5. Obliczenie wskaznika ChZT za plan pracy 2,0 pkt
Podczas miareczkowania zachodzi reakcja opisana rownaniem:
Cr,02" +6Fe” +14H" — 2Cr’" + 6Fe’" + 7TH,0 1,0 pkt
reakcja redukc;ji: Cr,02 +14H" + 66 — 2Cr*" + TH,0
reakcja utlenienia: Fe’* > Fe’ +e | x 6

Liczba moli dichromianu(VI) potasu, zuzyta do utlenienia zwiazkdéw organicznych, stanowi
réznicg pomigdzy liczba moli pobrana do utleniania a liczba moli oznaczona w mieszaninie
poreakcyjnej. Uwzgledniajac wspdtmiernos¢ kolby i pipety (100/25 = 4) mozna zapisac:

1
nKZCr207 = nKZCr207 pocz ~ g VFe[Cm3] . CFe[mmol/Cm3] . 4 1,0 pkt

b2. Utlenianie metanolu przebiega zgodnie z rOwnaniem:
Cr,0% + CH;0H + 8H" — 2Cr’" + CO, + 7H,0 1,0 pkt

reakcja redukcji: Cr,0% +6e+ 14H" — 2Cr’" + 7TH,0
reakcja utlenienia: CH;0H — 6e +H,0 — CO, + 6H"
Reakcje utleniania etanalu opisuje réwnanie:

5Cr,0%" + 3CH;CHO + 40H" — 10Cr’" + 6CO, + 26H,0 2,0 pkt
reakcja redukcji: 5Cr,0%" +30e + 70H" — 10Cr’* + 35H,0
reakcja utlenienia: 3CH;CHO - 30e +9H,0 — 6CO, + 30H"

b3. Masg¢ chromu(VI), pozostala w mieszaninie poreakcyjnej po utlenieniu substancji
organicznych, po uwzglednieniu wspotmiernosci kolby 1 pipety (100/25 = 4) oblicza si¢ z
nastgpujacego wzoru:

Cr[mg] = %\/Fe[cmﬁ-c}:e[mmol/cm3 ]-4-52,0[mg/mmol] 0-6,0 pkt

b4. Liczb¢ moli dichromianu(VI) potasu, ny .., , zuzyta do utlenienia zwiazkow

organicznych oblicza sig¢ nast¢pujaco:
Ny 0, [Mmol] = 10[cm’] - 0,06[mmol/cm’] - %VFe[Cm?’] - cpe[mmol/cm’]

Przy obliczaniu ChZT nalezy zauwazy¢, ze tlen utleniajac zwiazki organiczne redukuje si¢ do
anionu tlenkowego O, przyjmujac 2 elektrony. Tak wigc liczba moli tlenu musi byé
trzykrotnie wigksza niz moli dichromianu(VI) potasu, by nastapita wymiana takiej same;j



liczby elektrondw. Uwzgledniajac objetos¢ éciekow (50 cm’) wzieta do utleniania wzor
przyjmie postac:
ChZT[mg 0/dm’] = 3. Ny cro, [Mmol]-16[mg/mmol]-1000/50
ChZT =960-ny ¢, [mg O/dm’] 4,0 pkt

Przvklad obliczen:

A.W oznaczeniu kwasowosci wobec tymoloftaleiny uzyskano Vyaon = 16,65 cm’.
Przyblizona kwasowos$¢ Sciekow:

K= 16,65[cm’]-0,002[mmol/cm’] - 8 /0,1 [dm’] = 2,66 [mmol/dm"]

Wyniki uzyskane w miareczkowaniu konduktometrycznym zestawiono w tabeli:

Roztwor Objetos¢ NaOH, cm’ | Przewodno$é roztworu, uS
20% 3,0 400
70% 10,0 230
120% 19,0 200
170% 28,0 345

Na podstawie uzyskanych wynikow sporzadzono wykres krzywej miareczkowania:

miareczkowanie kwasu roztworem NaOH
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Wyznaczenie parametrow prostych:
a; = (230-400)/(10-3) = -24,2857, b; =(400-10 - 230-3)/(10-3) = 472,8571
ap = (345-200)/(28-19) = 16,1111, by =(200-28 - 345-19)/(28-19) =-106,1110
ObliczenieVpk = (-106,1110 - 472,8571)/(-24,2857- 16,1111) = 14,33 [cm’]
Doktadna kwasowos$¢ SciekoOw wynosi:
K= 14,33[cm’]-0,002[mmol/cm’] - 8 /0,1 [dm’] = 2,29 [mmol/dm"]

B. Przy wyznaczaniu ChZT zuzyto w kolejnych miareczkowaniach 14,7; 14,6 i 14,55 cm’
roztworu soli zelaza(Il). Po odrzuceniu pierwszego wyniku $rednia objgtos¢ wynosi 14,575
cm’ soli zelaza(II). Podstawiajac dane do wzoru otrzymujemy:

Cr[mg] = %-14,575[cm3] -0,0200[mmol/cm’] - 4 - 52,0[mg/mmol] = 20,21 [mg]



ChZT =960-ny (., =960 (10[cm’]-0,06[mmol/cm’] - % 14,575[cm’] - 0,0200[mmol/cm’])
ChZT = 389,4 mg O/dm’

ROZWIAZANIE ZADANIA 2

Przyktadowy zestaw substancji

Nr probowki | Wzor lub nazwa substancji Identyfikacja Uzasadnienie
1 KI + KIOs, 1,0 pkt 1,0 pkt
2 Na,SO;5 + NayS,0; 1,0 pkt 1,0 pkt
3 KIO4 0,5 pkt 0,5 pkt
4 K»S,05 0,5 pkt 0,5 pkt
A mannitol 0,5 pkt 0,5 pkt
B skrobia 0,5 pkt 0,5 pkt
C metanal (aldehyd mrowkowy) 0,5 pkt 0,5 pkt
D propan-2-ol (alkohol izopropylowy) 0,5 pkt 0,5 pkt
a. Przyktadowe nazwy zwiazkow siarki: 2,0 pkt
Wz6r substancji Przyktadowa poprawna nazwa
(NH4),S,05 peroksodisiarczan(VI) diamonu
Na,SOs, siarczan(I1V) disodu
K»S,05 disiarczan(IV) dipotasu
NaS,0; tiosiarczan(VI) disodu

b. Odczyn roztwordw:
wyraznie kwasny - (NH4),S,0s,
stabo kwasny - Na,S,0s5 (w reakcji z woda powstaje wodorosiarczan(IV) sodu),
stabo alkaliczny - Na,SOs3,
wyraznie alkaliczny - KIO.
obojetny — roztwory pozostatych substancji. 1,0 pkt

Wilasciwos$ci redoks:

Reduktorami sa KI, KIO oraz zwiazki siarki z wyjatkiem (NH4),S,0Os.
Utleniacze to KIO, KIO; 1 KIO4 oraz (NHy4),S,0s 1,0 pkt

W roztworze kwasnym nie moga obok siebie wystgpowaé utleniacze i1 reduktory oraz sole
stabego kwasu siarkowego(IV) tj. NaxSOs 1 K,S,0s, a takze tiosiarczany.

W $rodowisku obojetnym, moga istnie¢ obok siebie dwa rozne utleniacze oraz dwa
reduktory lub utleniacz z reduktorem, z wyjatkiem KI 1 KIO4 oraz KI 1 KIO. Te substancje
moga istnie¢ w roztworze tylko w $rodowisku alkalicznym. Takze KIO istnieje tylko
w Srodowisku alkalicznym, w obojetnym i kwasnym jon 10" ulega dysproporcjonacji na
jod 1 jony jodanowe(V). 2,0 pkt

c. Plan analizy
Whnioskowanie z tre$ci zadania: Skoro w dwoch probdéwkach znajduja si¢ mieszaniny,
zwiazki siarki nie wystepuja razem ze zwiazkami jodu, oraz liczba zwiazkéw siarki i jodu
jest taka sama, to oznacza, ze jedna z mieszanin zawiera zwiazki siarki a druga zwiazki
jodu.



1. Sprawdzenie odczynu badanych roztworéw za pomoca papierka wskaznikowego lub
(doktadniej) za pomoca roztworu czerwieni metylowej. Pozwoli to okresli¢
wystepowanie lub brak pewnych substancji wsrod analizowanych. Mozna bedzie takze
wykluczy¢ niektore mieszaniny. 0,5 pkt

2. Dziatanie kwasem siarkowym(VI) - pozwoli wykry¢ obecno$¢ tiosiarczanéw (zmgtnienie
roztworu), obecno$¢ siarczanow(IV) (wydzielanie SO, o charakterystycznym zapachu),
a takze mieszaniny jodku potasu z utleniaczami lub KIO (brunatnienie roztworu od
wydzielanego jodu). 1,0 pkt

3. Dziatanie roztworem NaOH - pozwoli wykry¢ jony amonowe w peroksodisiarczanie(VI)
amonu. Wydzielajacy si¢ po ogrzaniu amoniak powoduje zmiang barwy uniwersalnego
papierka wskaznikowego na niebieska. 0,5 pkt

4. Proby charakterystyczne:

4.1. Wykrycie jonéw I 1 utleniaczy pozwoli otrzymac¢ jod, dzigki czemu bedzie mozna
jednoznacznie wykry¢ skrobig (roztwor zabarwi si¢ na granatowo) 0,5 pkt

4.2. Granatowe zabarwienie jodu ze skrobia znika w obecnosci zwiazkéw siarki o
charakterze reduktoréw. Pozwala to wykry¢ Na,SOs, K»2S;05 1 NaxS;0s. 0,5 pkt

4.3. Jod reaguje w $rodowisku alkalicznym z aldehydem mréwkowym (utlenianie do
HCOOH) oraz propan-2-olem (reakcja jodoformowa). Pozwoli to jednoznacznie wykry¢
ten alkohol. 0,5 pkt

4.4. Siarczan(IV) disodu i1 wodorosiarczan(IV) sodu w reakcji z aldehydem
mrowkowym wydzielaja jony wodorotlenkowe, co moze by¢ wykryte za pomoca
tymoloftaleiny. Po zmieszaniu niemal bezbarwnych roztwordéw (wobec tymoloftaleiny)
powstaje granatowe zabarwienie, co jednoznacznie pozwala zidentyfikowa¢ aldehyd
mrowkowy 1 siarczany(IV). 0,5 pkt

4.5. Jodan(VII) potasu reaguje z cukrami i alkoholami wielowodorotlenowymi
utleniajac je do kwasoéw z rozerwaniem tancucha. Roztwoér ulega zakwaszeniu, co
mozna wykry¢ za pomoca czerwieni metylowej (zotte zabarwienie zmienia si¢ na
czerwone). Podobny efekt wystapi w reakeji jodanu(VII) z metanalem. 0,5 pkt

4.6. Jodan(VII) potasu jest redukowany do jodanu(V) potasu przez wodorosiarczan(IV)
z wydzieleniem jodu. Inne reduktory nie daja takiej reakcji. Pozwala to jednoznacznie
wykry¢ jodan(VII) potasu i disiarczan(IV) potasu. 0,5 pkt

d. Identyfikacja i uzasadnienie: punktacja w tabelce
Postgpowanie wedlug przedstawionego planu analizy prowadzi do nastgpujacych
wnioskow:

1. Odczyn badanych roztwordw jest prawie obojetny w probowkach 1-3 i jedynie lekko
kwasny w probowce 4 (czerwone zabarwienie czerwieni metylowej). Prawdopodobnie
nie ma wigc wsrdd rozpuszczonych substancji (NH4)2S,0g (odczyn kwasny) a takze
KIO (odczyn alkaliczny). Nalezy tez zalozy¢, ze nie wystgpuje mieszanina KI i KIO,.
Ponadto mozna przypuszczaé, ze w proboéwce 4 znajduje si¢ roztwdr wodorosiarczanu(IV)
potasu, gdyz zachodzi reakcja jonu disiarczanowego(IV) z woda:

S,07 +H,0 S 2HSO;
HSO; & SO; +H*

2. Dzialajac kwasem siarkowym(VI) na roztwory 1- 4 nie obserwuje si¢ zmian w proboéwce

3, co moze sugerowa¢ wystepowanie pojedynczo KI, oraz KIO; lub (i) KIOs.



W probowce 2 wraz z uptywem czasu powstaje wyrazne zmgtnienie, charakterystyczne
dla wydzielajacej si¢ siarki. Zachodzi reakcja opisana rownaniem:
S,07 +2H" - S{ 450, T+H,0
Mozna przypuszczal, ze w probowce 2 znajduje si¢ tiosiarczan(VI) disodu, nie
wykluczajac obecnosci siarczanu(IV) disodu. W probdwce 1 po dodaniu kwasu roztwor
staje si¢ zOttobrunatny, co $wiadczy o wydzielaniu si¢ jodu, zgodnie z rOwnaniem:
I0; +51" +6H" — 31, +3H,0
Mozna przypuszczaé, ze w probowce 1 znajduje si¢ mieszanina KI i KIOs;. W probdwce
4 nie obserwuje si¢ zauwazalnych zmian, jednak po dodaniu kwasu siarkowego(VI)
pojawia si¢ zapach palonej siarki. Potwierdza to, ze do sporzadzenia roztworu 4 uzyto
K5S,0s. Zachodzi reakcja:
HSO; +H* - S0, T +H,0

. Po dodaniu NaOH do roztworéw 1-4 i ogrzaniu, nie obserwowano wydzielenia
amoniaku, co wyklucza obecnos¢ (NH4),S,0g wsrod badanych substancji.

. Roztwér z probéwki 1, z wydzielonym jodem, dodaje si¢ po kropli do roztworow
z probowek A-D.

4.1. Jedynie z roztworem z probowki B powstaje granatowe zabarwienie, co $wiadczy
0 obecnosci skrobi.

4.2. Uzywajac roztworu jodu ze skrobia potwierdza si¢ obecno$¢ reduktorow
w probowkach 2 i 4. Granatowe zabarwienie kompleksu jodu ze skrobia znika
w wyniku reakcji, opisanych rownaniami:

I+ 25,03 > 21" +8S,0;"
I+ SO +H,0 -2 +SO; +2H"
I+ HSO; +H,0 > 21" + HSO, +2H"

4.3. Do 1 cm’ roztworéw z probowek A, C i D dodano kilka kropli roztworu NaOH
a nastgpnie roztwor jodu tez z kilkoma kroplami NaOH. W obecnosci roztworu
z probowki D wydzielit si¢ zottawy osad o zapachu jodoformu. Pozwala to
jednoznacznie stwierdzi¢, ze w probowce D byt roztwor propan-2-olu. Z probéwki C po
zakwaszeniu kwasem siarkowym(VI) i ogrzaniu czu¢ zapach kwasu mréwkowego, co
moze sugerowac, ze znajdowat si¢ tam aldehyd mrowkowy.

4.4. Nalezy wykry¢ siarczan(IV) sodu. Moze znajdowa¢ si¢ on w probdéwkach 2 lub 4.
Negatywny wynik proby z roztworem 2 potwierdzitby obecnos¢ siarczanu(IV)
i wodorosiarczanu(IV) w probdéwce 4. Do 1 cm’ roztwordw z probdéwek 2 i 4 dodano po
1 kropli roztworu tymoloftaleiny i tyle kropli NaOH, by roztwor stat si¢ lekko
zabarwiony na niebiesko. Roztwdr 4 wymagal dodania kilku kropli roztworu NaOH, co
potwierdza jego bardziej kwasny charakter. Nastgpnie dodano kilka kropli roztworu
z probowki C. W obu proboéwkach roztwor przybrat barwe granatowa, co swiadczy ze
Na,SO; znajdowat si¢ w probowce 2 (gdzie wczesniej wykryto tiosiarczan sodu).
Potwierdza to obecno$¢ metanalu w probowcee C.

4.5. Do 1 ecm’ roztworu z probowki 3 dodano krople czerwieni metylowej, podobnie
postapiono z roztworem z probéwki A. Obydwa roztwory sa zétte, a po ich zmieszaniu
powstaje czerwone zabarwienie, §wiadczace o zakwaszeniu roztworu. Potwierdza to
jednoznacznie obecno$¢ KIO4s w probowce 3 i mannitolu w probéowce A. Podobna
reakcje mogltby da¢ metanal, ale ten zostal wykryty w probéwce C.



4.6. Do 1 cm’ roztworu z proboéwki 3 dodano ostroznie 2 krople roztworu z probowki 4.
Powstajace zoltobrunatne zabarwienie §wiadczy o wydzielaniu jodu. Potwierdza to
obecnos¢ KIOs w probowce 3 1 wodorosiarczanu(IV) sodu w probowce 4. Pozostale
zwiazki siarki takiej reakcji nie daja, nie daje jej takze jodan(V) potasu.

e. Do wykrywania reduktorow mozna wykorzysta¢ utleniong postac¢ ferroiny. Do kropli
tego wskaznika w kwasie siarkowym(VI) dodawaé ostroznie roztwor K,Cr,O;
(rozcienczona probka z kolby C) do zaniku czerwonej barwy (roztwoér staje sig
niebieski). Wprowadzenie do takiego roztworu kilku kropli reduktora powoduje
powstawanie czerwonej barwy. Mozna tez utleniona ferroing nanie$¢ na pasek bibuty i
sporzadzi¢ papierek wskaznikowy np. do wykrywania wydzielajacego si¢ SO,. 3,0 pkt

Sumaryczne punktacja:

zadanie 1 - 36 pkt.
zadanie 2 - 24 pkt.

RAZEM 60 pkt.
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