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ZADANIE LABORATORYJNE 1

Badanie czystosci lekow

Przedmiotem badania bedzie techniczny kwas acetylosalicylowy (aspiryna), zanieczyszczony
kwasem octowym. Probke takiej mieszaniny o masie x (nazwana dalej probka X) podzielono na
trzy rowne czgsci:

- dwie czesci rozpuszezono w alkoholu i przeniesiono do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm’,
opisanej litera A

- trzecia czg$¢ probki rozpuszczono w roztworze wodorotlenku sodu 1 ogrzewano przez 15 min
we wrzacej tazni wodnej. Po ozigbieniu roztwor przeniesiono do kolby miarowej o pojemnosci
200 cm’, opisane;j litera B i rozcieniczono woda do kreski.

Badania, ktére nalezy przeprowadzi¢, maja na celu iloSciowe oznaczenie sktadu probki X. Moze
by¢ przy tym pomocna informacja, ze kwas salicylowy reaguje w §rodowisku kwasnym z bromem,
z wydzieleniem CO..

Masz do dyspozycii nastepujace roztwory:

Odczynnik: Stezenie:

wodorotlenek sodu 0,1000 mol/dm’, roztwér mianowany
bromian(V) potasu 0,0200 mol/dm’, roztwér mianowany
tiosiarczan sodu roztwér mianowany o stezeniu 0,0500 mol/dm’

Sprzet znajdujacy sie na stanowisku kazdego zawodnika:

biureta 2 kolby stozkowe ze szlifem, poj. okoto 300 cm’
maty lejek pipeta jednomiarowa na 25 cm’
zlewka o poj. 100 cm’ tryskawka z woda destylowana

cylinder miarowy lub pipeta wiclomiarowa o poj. 25 cm’

Na stanowisku zbiorczym znajduja sie:

Odczynnik: Stezenie:

bromek potasu 10% roztwor wodny

kwas chlorowodorowy 2 mol/dm’, roztwér wodny
jodek potasu 20% roztwor wodny
skrobia (wskaznik) 1% roztwor wody

fenoloftaleina (wskaznik) 0,5% roztwor w etanolu



Polecenia:

a. (3 pkt.) Podaj, jaki proces chemiczny zaszedt podczas ogrzewania badanej probki w roztworze
NaOH (przed wprowadzeniem do kolby B). Napisz rownanie zachodzacej reakcji chemiczne;.

b. (4 pkt.) Przeczytaj podane nizej przepisy wykonawcze, zastanéw sie, ktore z nich beda Ci
potrzebne i przedstaw w punktach proponowany tok analizy, prowadzacej do okreslenia sktadu
probki X (cel miareczkowania roztworow z kolb A 1 B, typ miareczkowania, wskaznik).

c. (3 pkt.) Podaj rownania wszystkich reakcji chemicznych, zachodzacych podczas Twojego
postgpowania analitycznego.

d. (8 pkt.) Wyprowadz wzory, uwzgledniajace objgtosci i stezenia odpowiednich titrantow oraz
wspotmierno$¢ naczyn miarowych, stanowiace podstawg obliczen w punktach e.-g.

e. (0-2 pkt.) Przeprowadz odpowiednie miareczkowanie oraz obliczenia i podaj, jaka sumaryczna
liczba moli kwasow znajduje si¢ w probece X.

f- (0-6 pkt.) PrzeprowadZ odpowiednie miareczkowanie oraz obliczenia i podaj, jaka jest masa
kwasu acetylosalicylowego w probce X.

g. (0-4 pkt.) Przeprowadz odpowiednie miareczkowanie oraz obliczenia i podaj, jaka jest masa
kwasu octowego w probee X.

h. (6 pkt.) Zaproponuj, jak nalezaloby zmodyfikowaé sposéb analizy, gdyby badana probka
(oznaczona symbolem Y) byla mieszaning trojsktadnikowa, zawierajaca obok kwasu
acetylosalicylowego i octowego, takze kwas salicylowy. Podaj wzory na liczbg milimoli kazdego
z tych trzech kwasoéw w probece Y, uwzgledniajac liczbg milimoli i rodzaj oznaczonych kwasow
w kolbach A i B.

Przy wyprowadzaniu wzorow stosuj symbole analogiczne do zamieszczonych w ponizszej tabelce:

N(w  sumaryczna liczba moli kwaséw w miareczkowanej probee
N(Akw sumaryczna liczba moli kwasow w kolbie A
Nxkw . sumaryczna liczba moli kwasow w probce X

MBacsal | Masa kwasu acetylosalicylowego w kolbie B

M(X)oct masa kwasu octowego w probce X
N(_jacsalsal = sumaryczna liczba moli kwasu acetylosalicylowego 1 salicylowego w kolbie ...

Przepisy wykonawcze

Bezposrednie oznaczanie kwasow karboksylowych

W kolbie stozkowej umiesé 25,0 cm® roztworu zawierajacego oznaczane kwasy. Dodaj kilka
kropli fenoloftaleiny i miareczkuj roztworem NaOH o znanym stgzeniu do pojawienia si¢ rozowego
zabarwienia.

Bromiano-jodometryczne oznaczanie kwasu salicylowego
Probke roztworu kwasu salicylowego (np. 25,0 cm’) umies¢ w kolbie stozkowej ze szlifem. Dodaj
doktadnie 25,0 cm® roztworu bromianu(V) potasu i 5 cm® roztworu bromku potasu. Dodaj szybko
20 cm’ roztworu kwasu chlorowodorowego i natychmiast zamknij kolbg. Wytrzasaj intensywnie
zawarto$¢ kolby przez 2 minuty, po czym odstaw ja na 15 min w ciemne miejsce 1 co pewien czas
zamieszaj. Uchyl lekko korek i dodaj 10 cm’ roztworu jodku potasu. Zmyj korek woda z tryskawki,
zamknij kolbg, wymieszaj zawarto$¢ 1 pozostaw ja na 5 minut. Miareczkuj wydzielony jod
mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu, az brunatna barwa roztworu przejdzie w z6ltawa. Dodaj
ok. 2 cm’ roztworu skrobi jako wskaznika i kontynuuj miareczkowanie do zaniku granatowego zabarwienia.

Oznaczanie kwasu acetylosalicylowego

W kolbie stozkowej umies¢ badany roztwoér, zawierajacy oznaczane estry kwasow. Dodaj np.
25,0 cm’ roztworu NaOH o znanym stezeniu. Kolbe zakryj lejkiem i wstaw do zlewki z woda.
Ogrzewaj w stanie wrzenia przez 15 min. Roztwoér ostudz, dodaj kilka kropli fenoloftaleiny 1
miareczkuj roztworem HCI o znanym st¢zeniu do zaniku r6zowego zabarwienia.
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Zotte roztwory soli metali

W czterech probowkach opisanych literami A — D znajduja si¢ roztwory soli metali:

- zawarto$¢ jednej probowki stanowi mieszanina soli palladu(Il) i platyny(IV), stosunek masowy
Pd : Pt w mieszaninie jest zmienny, ale zawiera si¢ w granicach od 1:2 do 2:1,

- pozostate probowki zawieraja pojedyncze sole: chromu(VI), ztota(I1l) 1 wanadu(V).

Stezenie jondéw metali wynosi nie wigcej niz 100 pg/cm’. a roztwory sa zakwaszone kwasem
chlorowodorowym.

W probowkach 1 - 4 znajduja si¢ roztwory odczynnikdéw tworzacych z jonami metali barwne
polaczenia. Sa one opisane w ponizszej tabeli.

Odczynnik Postad Dzialanie

Pd(II) tworzy z nim chelat wewngtrzny, rozpusz-

-furylodiok 1% roztwor w acetonie . - .
ariunylodioksym o oztworw czalny, z z6ttym zabarwieniem, w chloroformie

1,5-difenylokarbazyd | 0,25% roztwor w acetonie | charakterystyczna reakcja z chromem(VI)

woda utleniona 3% roztwor wodny pomocna w wykrywaniu wanadu(V)

5% roztwor w HCI o | tworzy z platynowcami barwne kompleksy (patrz

%
chlorek cyny(Il) stez. 2 mol/dm’ wykres i tabelka barw)

* Niewielka ilo§¢ SnCl, w mieszaninie z chlorkiem cyny(IV) tworzy ze zlotem(Ill) w
rozcienczonym kwasie chlorowodorowym tzw. purpure Kasjusza.

Na wykresie, znajdujacym si¢ na stanowisku, pokazano zalezno$¢ molowych wspotczynnikow
absorpcji (¢) barwnych kompleksow chlorku cyny(II) z palladem(II) i platyna(IV) od dlugosci fali
absorbowanego promieniowania. Podana zalezno$¢ dotyczy roztworu, w ktorym stgzenie SnCl,
wynosi 0,5%, a st¢zenie HCI - 2 mol/dm’.

W tabeli pod rysunkiem podano stosunek absorbancji zmierzonej przy kilku dtugosciach fali do
absorbancji zmierzonej przy dtugosci fali 635 nm dla roztworu sporzadzonego przez zmieszanie
2 cm’ badanej przez Ciebie mieszaniny, 1 cm’ roztworu SnCl, i dopetnieniu do 10 cm® kwasem
chlorowodorowym o stezeniu 2 mol/dm’. Pomiaru dokonano po 20 minutach od zmieszania
roztworéw, po tym czasie absorbancja jest stabilna przez 3 godziny.

Na dole strony z wykresem znajduje si¢ tabelka zawierajaca informacje o tym, jaka barwa
zasadnicza 1 dopelniajaca odpowiada podanym zakresom dlugosci fali. Pozwoli Ci to okresli¢
barwe kompleksow palladu i platyny z SnCl,.

Masz do dyspozyciji:

sze$¢ pustych probowek pipetki z polietylenu do odmierzania roztwordéw
pipete z podziatka, cylinder miarowy z korkiem

papierek wskaznikowy

Na stanowisku zbiorczym znajduja sie:

chloroform
kwas chlorowodorowy o stezeniu 2 mol/dm’

20% roztwoér chlorku cyny(IV) w kwasie chlorowodorowym o stezeniu 1 mol/dm’.

Mozesz korzystaé takze z roztwordw uzywanych w zadaniu 1.




Na wydzielonym stanowisku znajduje si¢ spektrofotometr, dziatajacy w zakresie
promieniowania od 490 do 700 nm o mozliwo$ci pomiaru absorbancji do wartosci 0,6. Grubo$¢

kuwety podana jest przy urzadzeniu. Mozesz dokona¢ pomiaru absorbancji przy jednej, wybranej
dhugosci fali.

Przepis wykonawczy

Otrzymywanie purpury Kasjusza

Do 2-3 em® wody dodaj 1 cm® badanej probki. W drugiej probowce zmieszaj 1 cm® roztworu
SnCly z jedna kropla roztworu SnCl,. Dodaj kroplg tak przygotowanej mieszaniny do
rozcienczonego roztworu probki. Po chwili pojawia si¢ purpurowe zabarwienie wskazujace na
obecnos¢ ztota w badanej probcee.

Polecenia:

a. (12 pkt.) Zidentyfikuj roztwory we wszystkich probowkach. Przedstaw w punktach krotkie
uzasadnienie identyfikacji, przy czym musi to by¢ opis co najmniej dwoch reakcji.

b. (2 pkt.) Potwierdz, ze mieszaning stanowi pallad(Il) i platyna(IV), wiedzac, ze Pt(IV) na zimno
nie reaguje z o-furylodioksymem.

c¢. (5 pkt.) Przedstaw w punktach sposob oznaczenia st¢zen sktadnikow [ug/cm3] W mieszaninie.
Uwzglednij sposéb przygotowania roztworu do pomiaru spektrofotometrycznego. Podaj zasadeg

wyznaczenia sktadu ilosciowego badanej mieszaniny. Podaj wyprowadzone wzory na st¢zenie
palladu i platyny w roztworze przygotowanym do pomiaru spektrofotometrycznego.

d. (0-5 pkt.) Podaj stezenie obydwu sktadnikow w badanej mieszaninie.
Uwagal!
DYSPONUJ ROZTWORAMI OSZCZEDNIE. BIERZ DO PROB PORCJE ROZTWORU NIE PRZEKRACZAJACE 1| cm’.
Punktacja:

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

RAZEM 60 pkt.

Wazne! Odpowiedz na postawione polecenia musi znalez¢ si¢ w_odpowiednich

polach tabeli w Kkarcie odpowiedzi. Tekst umieszczony poza wyznaczonymi

miejscami w tabeli odpowiedzi nie bedzie sprawdzany!

Opis rozwigzania prowadz starannie i czytelnie. Prace nieczytelne mogg mie¢ obnizonga

punktacje i nie beda uwzgledniane w odwolaniach!

Pamig¢taj o koniecznosci zachowania zasad bezpieczenstwa w trakcie
wykonywania analiz!

Czas trwania zawodow: 300 min
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Rozwiqzania zadan laboratoryjnych

Polecenie a. punktacja
Proces chemiczny, jaki zaszedt podczas ogrzewania, to: 2 pkt.
hydroliza acetylosalicylanu sodu do salicylanu sodu i octanu sodu.

Roéwnanie reakcji chemicznej: | okt
CH3;COOC¢H4COO™ + OH" —*— CH,COO” + HOC/H ,COO~ P
Suma| 3 pkt.

Polecenie b. punktacja

Plan analizy:
1. Oznaczanie sumy kwasow w kolbie A w bezposrednim miareczkowaniu roztworem 2 okt
NaOH o znanym st¢zeniu, wobec wskaznika fenoloftaleiny. Pt
2. Oznaczanie kwasu salicylowego w kolbie B metoda bromiano-jodometryczna w
miareczkowaniu posrednim, odwrotnym, za pomoca roztworu tiosiarczanu sodu o 2 pkt.
znanym stgzeniu, wobec skrobi.
Suma | 4 pkt.

Polecenie c. punktacja
Podczas analizy zaszly reakcje opisane rOwnaniami:

CH;COOH + OH™ — CH,COO™ + H,0 0,5 pkt.
CH3COOC¢H,COOH + OH™ — CH,COOCH,CO0 ™+ H,0 0,5 pkt.
BrO; +5Br™ +6H" — 3Br, +3H,0 0,5 pkt.
HOC¢H4+COOH + 3Br, —» HOC¢H,Br; + 3Br + 3H" + CO; 0.5 pkt.
Br, 4217 — 2Br + 1 0,5 pkt.

I, +2S,07 — 21" +S,0¢ 0,5 pkt.

Suma| 3 pkt.




Polecenie d. punktacja
Ad.e. Sumaryczna liczba moli kwas6w w probce [mmole]
100
neokw =1,5 * Neaykw N(A)kw = VNaOH * CNaOH * 25 2 pkt.
Ad. f. Masa kwasu acetylosalicylowego [mg] M(Xacsal = 3 * M(B)acsal
200 1 3 pkt.
MBjacsal = ——* (Vigro; *CkBro; ~ = Viios * Ctios ) Macsal P
25 6
Ad.g. Masa kwasu octowego [mg] M(X)oct = 1,5 - M(A)oct
100 1 400
M(Ayoct = [VNaOH "CNaOH " - (VKBrO3 ’ CKBrO3 - _Vtios ’ Ctios) Az ] Mot 3 pkt
25 6 25
Suma| 8 pkt.
Polecenia e.-g. punktacja
Rodzaj miareczkowania, uzyty titrant | V[cm®] | Vér [cm’] Sumaryczna liczba
Miareczkowanie bezposrednie 15,3 mmoli kwasow 0-2 pkt.
kwasow, 14,9 14,97 _
mianowany roztwor NaOH 14.95 Neokw = 8,98
Odmiareczkowanie wydzielonego 26,0 Masa kwasu 0-6 pkt.
jodu, 258 25,80 acetylosalicylowego [mg]
mianowany roztwor tiosiarczanu sodu 258 M(x)acsal = 1232,6
Masa kwasu 0-4 pkt.
octowego [mg]
M(X)oct = 128,4
Suma | 12 pkt.
Polecenie h. punktacja
1. Rozpuszczenie 2/3 badanej probki Y w alkoholu, roztwor w kolbie A. Oznaczanie
sumy wszystkich kwaséw w kolbie A w bezposrednim miareczkowaniu roztworem
NaOH o znanym stgzeniu wobec fenoloftaleiny, najyw = Najacsal T Naysal T D(A)oct
2. Rozpuszczenie 1/3 badanej probki Y w znanej ilosci roztworu NaOH,
przeprowadzenie hydrolizy acetylosalicylanu sodu, roztwor w kolbie B. Oznaczanie
sumy kwasow w kolbie B w odwrotnym miareczkowaniu roztworem HCI do
odbarwienia fenoloftaleiny, nmjw = 2 N(Bacsal T NB)sal T NB)oct
3. Oznaczanie kwasu salicylowego (obecnego w probcee 1 powstatego w wyniku hydro-
lizy acetylosalicylanu sodu) w kolbie B metoda bromiano-jodometryczna,
N(B)acsal,sal = I(B)acsal + N(B)sal
N(Y)acsal = 3 " NB)kw - 1,5 * N(A)kws
N(y)sal = 3 N(B)acsal,sal = (3 ‘NBkw = 1:5 ' n(A)kw);
N(y)oct = 135 "NAkw — 3 N(B)acsal,sal
Suma | 6 pkt.




Komentarz do rozwiqzania zadania 1

Ad polec. d-g

Kwas acetylosalicylowy jest zarowno kwasem jak i estrem. Bezpo$rednie miareczkowanie
probki, zawierajacej kwas acetylosalicylowy 1 kwas octowy, za pomoca wodorotlenku sodu o
znanym stg¢zeniu, wobec fenoloftaleiny, pozwoli okresli¢ liczb¢ moli kwasow (nuyw) W
miareczkowanym 1roztworze: n(ijkw = Noct T Nacsal

Uwzgledniajac wspotmierno$¢ kolby i pipety mozna obliczy¢ sumaryczng liczbg moli kwasow w
kolbie A, a nastgpnie w probce X, zgodnie ze wzorami zamieszczonymi w tabeli.

Aby okresli¢ zawarto$§¢ kwasu acetylosalicylowego w probcee, nalezy oznaczy¢ salicylan sodu
powstaty w wyniku hydrolizy tego kwasu. Po zakwaszeniu roztworu powstaje kwas salicylowy,
ktory nalezy zbromowac. Ilo§¢ bromu powstata w uktadzie zalezy od ilosci dodanego bromianu (w
reakcji synproporcjonacji z bromkami w $rodowisku kwasnym). Nieprzereagowany (w reakcji
bromowania) brom utlenia dodane jony jodkowe do jodu, a ten z kolei jest odmiareczkowywany
mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu.

Z rbéznicy pomiedzy dodang iloscia bromu (powstala z KBrOs;), a iloscia jodu
odmiareczkowanego za pomoca tiosiarczanu sodu, otrzymuje si¢ liczbe¢ moli kwasu salicylowego w
kolbie B. Na podstawie uzyskanego wyniku miareczkowania Vijos [cm3 ] roztworu tiosiarczanu sodu
mozna obliczy¢ liczbg moli bromu, ktdéra przereagowala z kwasem salicylowym.

Zgodnie z rbwnaniami reakcji, z jednego mola bromianu powstaja 3 mole bromu. Z kolei 3 mole
bromu reaguja z jednym molem kwasu salicylowego, tak wigc 1 mol bromianu odpowiada 1
molowi kwasu salicylowego. Jeden mol bromu nie zuzytego podczas bromowania, w reakcji z
jonami jodkowymi, daje 1 mol jodu (jeden mol KBrO; generuje 3 mole jodu), ktory reaguje z
tiosiarczanem (1 mol jodu z dwoma molami tiosiarczanu), tak wigc 1 mol bromianu odpowiada 6
molom tiosiarczanu.

1
N eqal = (n KBrO; g N6 ) [mmOI]

1
n =(V C ——Ciios * Vies) ' —— [mmol
(B)acsal ( KBrO, KBrO; 6 tios tios ) 2 5 [ ]

W catej probee X jest 3 razy wigceej kwasu, wigc:
1 600

N (x)acsal = 3- N (Byacsal = (VKBrO3 ’ cKBrO3 - gctios ’ tios) ’ 25

Uwzgledniajac miareczkowanie za pomoca roztworu NaOH, miareczkowanie za pomoca
tiosiarczanu oraz pamigtajac, ze w kolbie B jest dwukrotnie mniejsza czg$¢ probki niz w kolbie A,
znajduje si¢ liczbe moli kwasu octowego obecnego w kolbie A.

N(A)acsal = 2 N(B) acsal [mmol]
N(A)oct = N(AYkw -2 * N(B) acsal [MMO]

100 1 200
N(Ajoct = VNaOH * CNaOH * 25 2 (Vksro; * Ckaro; _thios 'Ctios)'g

W calej badanej probee jest 1,5 razy wigcej kwasu, wigc:

150

600
nxyoct =1,5 *NAyoct = VNaOH™ CNaOH * —2 5 - (VKBrO3 " CkBro; _E'Vtios 'Ctiosj'

25
Obliczajac masg poszczegodlnych kwasdéw nalezy liczbe milimoli kazdego z nich pomnozy¢
przez odpowiednia masg jednego milimola kwasu.

M(X)oct [ME]= Nx)oct * Moct = Nx)oct [Mmol] - 60,05 [mg/mmol]

M (X)acsal [mg] = N(X)acsal Macsal = N(X)acsal [mmOI] ' 180916 [mg/ 1’1’11’1’101]
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Przyktadowe rozmieszczenie probek do analizy:

Probdwka Roztwor jonu metalu Probdéwka | Substancja
A Au(IIl) 1 a-furylodioksym
B Pd(II) i Pt(IV) 2 1,5 —difenylokarbazyd
C V(V) 3 SnCl,
D Cr(VI) 4 Woda utleniona
Przyktadowy sktad roztworu mieszaniny: cpq = 60 pg/cm’; cp = 56 pg/cm’
Polecenie a.
Nr Ident):- Pkt. za Pkt. za
bt fikacja identy- U dnieni uzasad-
probki (nazwa fikacje zasadanienie nienie
lub wzér)

1 0.75 < nierozpuszczalny w wodzie (roztwor acetonowy); 0.75

a- ’ < z Pd(Il) tworzy w $rodowisku kwasnym zotty, klaczkowaty ’
furylo- osad;
dioksym < z innymi jonami metali nie reaguje;

2 1,5— 0,75 | < nierozpuszczalny w wodzie (roztwor acetonowy); 0,75
difenylo- % z Cr(VI) tworzy w s$rodowisku kwasnym kompleks o
karbazyd fioletowym zabarwieniu;

% z wanadem tworzy brunatne zabarwienie;
3 SnCl, 0,75 <> roz‘fv&{or ,Wodny, §11n1e kwasny, *tatwo hydrolizuje, ma 0,75
wlasciwosci redukujace;
< z PA(IT) tworzy kompleks o zielonym zabarwieniu,
< z Pt(IV) tworzy kompleks o zottym zabarwieniu;
% roztwor wodny, niemal obojgtny;

4 VIVO(.la 0,75 + wlasciwosci utleniajace (KI do I,); 0,75

utleniona 2 V(V) tworzy kompleks o barwie czerwono-brunatnej;
% z chromem(VI) daje bladoniebieskie zabarwienie;

A Au(III) 0,75 <> tworzenie purpury Kasjusza (wg przepisu); 0,75

< z SnCl, powstaje zol ztota o barwie oliwkowe;j;

B Pd(ID) i 0,75 | % z SnCl, powstaje kompleks o barwie zielonej; 0,75

Pt(IV) + z o-furylodioksymem w $rodowisku kwasnym powstaje
701ty ktaczkowaty osad;

¢ z jonami jodkowymi (z KI) powstaje kompleks o czerwono-
brunatnym zabarwieniu;

C V(V) 0,75 | < z SnCl, nastgpuje odbarwienie zoltego roztworu, pojawia si¢ | 0,75

nikle niebieskie zabarwienie;
< z woda utleniona powstaje kompleks o czerwono-brunatnym
zabarwieniu;

D Cr(VI) 0,75 | % z SnCl, nastgpuje odbarwienie zoltego roztworu; 0,75

% z 1,5difenylokarbazydem w $rodowisku kwasnym powstaje
kompleks o fioletowej barwie;
+» z H,0, powstaje bladoniebieskie, zanikajace zabarwienie;
Suma | 6 pkt. Suma | 6 pkt.




Polecenie b.

Punktacja

Platyna(IV) na zimno nie reaguje z o-furylodioksymem, a pallad daje z nim
chelatowe potaczenie. Powstaly zwiazek palladu mozna wyekstrahowaé
chloroformem. O obecno$ci palladu w probce $wiadczy zolte zabarwienie warstwy
chloroformowej. Bezbarwna warstwa wodna po dodaniu SnCl, zabarwia si¢ na zo6tto
w obecnosci platyny w badanym roztworze.

lub:

Molowy wspotczynnik absorpcji kompleksu palladu ma taka sama warto$¢ przy
dhugosci fali 432 nm 1 635 nm (epq 635 = €pd432). Jesli probka zawierataby tylko pallad,
to po dodaniu SnCl, powstalby roztwoér o zielonym zabarwieniu, ktéry wykazywalby
taka sama absorbancj¢ przy 432 1 635 nm. Z tabeli pod wykresem mozna odczytac, ze
dla 432 nm stosunek absorbancji przy tej dlugosci fali do absorbancji przy 635 nm
wynosi wigcej niz 1, co znaczy ze badana probka zawiera platyne.

2 pkt.

Suma

2 pkt.

Polecenie c.

Punktacja

Przygotowanie roztworu do pomiaru spektrofotometrycznego

Zmieszanie 2 cm’ badanej mieszaniny, 1 cm® roztworu SnCl, i dopetnieniu do 10 cm’
kwasem chlorowodorowym o stezeniu 2 mol/dm’. Odstawienie na 20 minut.

Zasada wyznaczenia skladu iloSciowego badanej mieszaniny

Przy Amax kompleksu palladu 635 nm kompleks platyny nie absorbuje. Pomiar
absorbancji przy tej dlugosci fali, po uwzglednieniu wartoSci epqe3s 1 dtugosci drogi
optycznej | pozwoli na wyznaczenie stezenia palladu.

Dla dtugosci fali 432 nm €pg 635 = €paas2. Z tabeli pod wykresem nalezy odczytaé,
ze stosunek absorbancji przy 432 nm do absorbancji przy 635 nm wynosi 2,216 co
pozwala na wyznaczenie sumy absorbancji kompleksow palladu i platyny. Odejmujac
od sumy absorbancji obu kompleksow absorbancje kompleksu palladu réwna
absorbancji badanego roztworu zmierzong przy 635 nm otrzymuje si¢ absorbancjg
kompleksu platyny. Po uwzglednieniu wartosci €pia3p 1 dlugosci drogi optycznej |
wyznacza si¢ st¢zenie platyny.

1 pkt.

2 pkt.

Wzory: Apgipraz2 = 2,216 - Apg,e35

cpa [pg/em’] = Ass oy og -1000

Pd,635
] — (27216_1) A635 . MPt .1000

Eptaz |

Api430 = Apgipi432-Apd,635 = (2,216 -1) - Apg,635

Cpt [ug/cm3

2 pkt.

Suma

5 pkt.

Polecenie d.

Stezenie

Analit 3
pg/cm

Objetos¢ probki [cm’] 2 Absorbancja (dt. fali)

Punktacja

Objetosé roztworu [cm’] 10 Pd(II) 0,290 (635 nm) 59,8

3 pkt.

Dhugos¢ drogi optycznej [em] | 1,00 | |PtAV) | 0353 (432 nm) 55,5

2 pkt.

Suma

5 pkt.




Komentarz do rozwiqzania zadania 2
Ad polec. a.

Identyfikacjg nalezy rozpocza¢ od wykrycia roztworu SnCl,. Jest to jeden z roztworow wodnych
o wyraznie kwasnym odczynie (sprawdzenie papierkiem wskaznikowym). Po rozcienczeniu woda
roztwor mgtnieje na skutek hydrolizy. W reakceji z Pd(II) tworzy kompleks o zielonym zabarwieniu,
a z Pt(IV) - o z6ttym zabarwieniu. Taka sytuacja ma miejsce w probowce 3.

Po dziataniu wykrytym SnCl, na roztwory z proboéwek A-D (do 1 cm® badanych roztwordw
nalezy doda¢ ok. 0,5 cm’ roztworu SnCl,) obserwuje sie efekty opisane w tabeli.

Taki przebieg prob wskazuje, ze w probéwce A znajduje Au(Ill), w probéwce B — mieszanina
Pd(Il) i Pt(IV), w C — V(V) lub Cr(VI), aw D — Cr(VI) lub V(V).

Potwierdzeniem obecno$ci ztota w proboéwce A jest utworzenie purpury Kasjusza (wedhug
podanego przepisu wykonawczego).

Potwierdzeniem obecnosci wanadu w probowce C jest pojawienie si¢ brunatno-czerwonego
zabarwienia po dodaniu roztworu z proboéwki 4, co wskazuje na obecno$¢ w niej wody utlenione;.
Dodanie wody utlenionej do probowki D powoduje powstanie niebieskawego, zanikajacego
zabarwienia od powstajacego nadtlenku chromu.

Zmieszanie zawartosci probéwki D z acetonowym roztworem z probowki 2 prowadzi do
pojawienia si¢ fioletowego zabarwienia, co §wiadczy o obecnosci Cr(VI) w probowce D i 1,5 —
difenylokarbazydu w probowce 2. Potwierdzeniem obecnosci 1,5-difenylokarbazydu jest brunatne
zabarwienie po zmieszaniu roztworu z probowki 2 i probowki C, bowiem wanad(V) tworzy z 1,5-
difenylokarbazydem brunatne zabarwienie (ekstrahowalne do warstwy chloroformowej).

Wykrycie oa-furylodioksymu w probowce 1 umozliwia reakcja z zawartoscia probowki B, w
ktorej powstaje z6tty, klaczkowaty osad o-furylodioksymianu palladu, ekstrahowalny
chloroformem.

Ad polec. d

Przy obliczaniu stgzenia Pd(Il) i Pt(IV) w probce nalezy uwzglednié, jaka objetos¢ badanej
probki Vp pobrano do sporzadzenia roztworu oraz jaka objgtos¢ roztworu Vr przygotowano do
pomiaru spektrofotometrycznego.

Dysponujac cylindrem miarowym z korkiem i pipetka z podziatka nalezy odmierzy¢ np. 2 cm’
(absorbancja przygotowanego roztworu nie powinna zbytnio przekracza¢ wartosci 0,5) roztworu
badanej mieszaniny, doda¢ 1 cm’ chlorku cyny(Il) i dopetié¢ kwasem chlorowodorowym do 10
cm’. Po 20 minutach zmierzy¢ absorbancije przy dtugosci fali 635 nm. Wynosi ona 0,290.

Stezenie platynowcoOw w przygotowanym roztworze nalezy obliczy¢ z wyprowadzonych wyzej
wzoroéw, odczytujac z wykresu warto§¢ molowych wspotczynnikdéw absorpcji. €pg635 wynosi 2580,
za$ &py432 Ma wartos¢ 6200 [dm’ mol™ cm™].

Grubo$¢ warstwy absorbujacej nalezy spisa¢ ze spektrofotometru uzywanego do pomiaru
absorbancji. Obliczajac stgzenie w probce nalezy uzyskane wyniki stezen pomnozy¢ przez Vg i
podzielié przez Vp, czyli odpowiednio 1012 cm’.
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