ETAP 111 01.04.2016

Zadanie laboratoryjne

ZADANIE LABORATORYJNE 1
Oznaczanie Zelaza i manganu w rudzie

Oznaczanie duzych ilosci zelaza, z uwagi na stechiometri¢ reakcji, dogodnie jest wykonywac¢ metoda
manganometryczng. Potencjaty standardowe ukladow redoks Ege3+ JFez+ | E&no; /Mn2+ WYNosza

odpowiednio 0,77 V 1 1,51 V. W §rodowisku kwasnym, jony zelaza(Il) s3 utleniane przez jony
manganianowe(VII). Przy oznaczaniu catkowitej zawartosci zelaza, obecne w probce jony zelaza(I11)
muszg by¢ wstepnie zredukowane, najczesciej za pomoca chlorku cyny(Il). Zawarte w préobce
oznaczane metale dogodnie jest przeprowadzi¢ do roztworu za pomocg kwasu chlorowodorowego.
Niestety, z uwagi na to, ze potencjal uktadu Egl2 /2c1- Wynosi 1,09 V, jony manganianowe(VII) moga
utlenia¢ jony chlorkowe do chloru, co powodowaloby btad oznaczania zelaza. Przeciwdziata si¢ temu

dodajac do roztworu miareczkowanego mieszaning Reinhardta-Zimmermanna.

Manganometrycznie mozna takze oznacza¢ jony manganu(Il), przy czym odczyn roztworu powinien

by¢ niemal obojetny. Osigga si¢ to zobojetniajac kwasny roztwor za pomocg tlenku cynku.

Do oznaczania kilku — kilkunastu miligramow zelaza(Ill), mozna wykorzysta¢ selektywne
miareczkowanie za pomocg mianowanego roztworu EDTA w §rodowisku stabo kwasnym (pH ok. 2),

wobec kwasu salicylowego jako wskaznika.

W kolbie A o pojemnosci 100 cm® przygotowano roztwor probki rudy (o masie podanej na kolbie) w
roztworze kwasu chlorowodorowego o stezeniu ok. 2 mol/dm’. Druga probke tej samej rudy, o masie
podanej na kolbiec B (o pojemnosci 200 cm’), roztwarzano na goraco w stezonym kwasie
chlorowodorowym z dodatkiem kwasu azotowego(V). Po ostudzeniu, wyekstrahowano zelazo(III)
dwiema porcjami eteru dietylowego (objetosci fazy wodnej 1 eterowej byty identyczne). Faze wodna,
po zakonczeniu ekstrakcji odparowano niemal do sucha, rozpuszczono w rozcienczonym kwasie
chlorowodorowym 1 przeniesiono do kolby B. Stezenie kwasu chlorowodorowego w kolbie B wynosi

w przyblizeniu 0,02 mol/dm’.
Na swoim stanowisku masz do dyspozycji:

- mianowany roztwoér manganianu(VII) potasu o stezeniu 0,0200 mol/dm’;

- mianowany roztwor EDTA o st¢zeniu 0,0100 mol/dm’ ;
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- dwie ampuiki z tlenkiem cynku;
- biurete, pipete o pojemnosci 25 cm’, dwie kolby stozkowe, maty lejek, dwie zlewki, cylinder
miarowy, gruszke gumowa, bagietke, tryskawke z woda destylowang, 2% roztwér kwasu

salicylowego, papierki wskaznikowe.

Na dwoch zawodnikow przypada zestaw: 5% roztwor chlorku cyny(Il), 2% roztwor chlorku rteci(Il),
mieszanina Reinhardta-Zimmermanna (R-Z, zawierajgca siarczan(VI) manganu(Il), kwas

fosforowy(V) 1 kwas siarkowy(V1)), cylinder miarowy, palnik z tréjnogiem z ptytka ceramiczna.

Polecenia

a. (2 pkt.) Przedstaw w punktach tok analizy pozwalajacy na oznaczenie zelaza(Ill) w kolbie A, a takze
zelaza(IIl) 1 manganu(Il) w kolbie B.

b. (3 pkt) Wyprowadz wzory na obliczenie iloSci analitbw wymienionych w punkcie a,
uwzgledniajac stechiometri¢ zachodzacych reakcji (podaj réwnania zachodzacych reakcji) oraz
stezenia i objetosci odpowiednich roztwordw.

c¢. (18 pkt.) Oblicz mas¢ zelaza(Ill) w kolbie A oraz mas¢ zelaza(Ill) i manganu(Il) w kolbie B.
Podaj procentowg zawartos¢ zelaza (jako Fe,O3) oraz manganu w rudzie.

d. (5 pkt) Oblicz procent ekstrakcji (%£E ;) — sumaryczny procent ekstrakcji dwukrotnej). Oblicz
wspotczynnik podzialu D jondéw zelaza(Ill) podczas ekstrakcji za pomoca eteru dietylowego,
stosujac zapis wykorzystujacy indeksy ,,0” — faza organiczna, ,,w” — faza wodna.

e. (2 pkt) Omow wplyw sktadnikow roztworu mieszaniny Reinhardta-Zimmermanna na
potencjaty uktadéw redoks przy manganometrycznym oznaczaniu zelaza w srodowisku kwasu

chlorowodorowego

Przepis wykonawczy 1. Manganometryczne oznaczanie jonow Zelaza

Odpipetowa¢ do kolby stozkowej roztwér zawierajacy jony zelaza 1 ogrza¢ na ptytce niemal do
wrzenia. Dodawac¢ po kropli roztwor chlorku cyny(Il) az do odbarwienia roztworu. Ostudzi¢,
doda¢ 3 cm’ roztworu chlorku rteci(IT). Otrzymana biata zawiesine (lub lekko zmetniaty roztwor)
przenies¢ ilosciowo do kolby stozkowej zawierajacej ok. 100 cm® wody i 25 cm’ mieszaniny R-Z.
Miareczkowa¢ zawarto$¢ kolby roztworem manganianu(VII) potasu o znanym stezeniu do pojawienia

si¢ rozowego zabarwienia. Miareczkowanie powtorzy¢
Przepis wykonawczy 2. Manganometryczne oznaczanie jonow manganu

Do stabo kwasnego roztworu zawierajacego jony manganu(I) dodaé ok. 2 g tlenku cynku i ok 150 cm’
wody. Mieszanine ogrza¢ na ptytce niemal do wrzenia. Miareczkowa¢ mianowanym roztworem
manganianu(VII) potasu do momentu, az roztwor nad osadem przyjmie lekko ré6zowe zabarwienie.
Miareczkowanie powtorzyc.

Uwaga! Po dodaniu porcji titranta i solidnym wymieszaniu odstawi¢ na chwile do opadni¢cia osadu

na dno kolby.



Przepis wykonawczy 3. Kompleksometryczne oznaczanie Zelaza(1ll)

Odpipetowaé do kolby stozkowej porcje roztworu, dodaé ok. 2 cm’® roztworu kwasu salicylowego i
miareczkowa¢ mianowanym roztworem EDTA. Po zaniku fioletowego zabarwienia doda¢ ponownie
1 cm’ roztworu kwasu salicylowego i miareczkowa¢ do uzyskania cytrynowozoltego zabarwienia (dla

niewielkich ilo$ci zelaza roztwor jest niemal bezbarwny). Miareczkowanie powtorzy¢.

ZADANIE LABORATORYJNE 2

Odczynniki organiczne w analizie jakosciowej

W probéwkach opisanych literami A-H znajdujg si¢ wodne roztwory substancji wymienionych w

tabeli, w ktorej podano takze ich stezenie, wzory oraz zalecane skroty stosowane w zadaniu.

o) H,
sulfanilamid, || dimetyloglioksymian N ONa
HZN@S—NH NaO~ X N
ASU, 0,5% g 2 sodu, NDM, 2% o
OH
p-nitrofenol, HOONOZ 1-naftol,
NPH, 0,5% NAF, 0,5% OO
NO, .
. siarczan N
kwas pikrynowy, 8-hydroksychinoli @Ej 0,2
-hydroksychinoliny, 7 -
KPI, 0,5% o o, THORY Y h )
OH OKS, 0,5% OH H |2
Kwas COOH ‘ HQ H o
osalicyl Kwas askorbinowy, . 20
sulfosalicylowy, HOS H ASK. 1% .
KSU, 1% HO OH

Zakres pH, w ktorym ekstrahuje si¢ kompleks zelaza(Ill) z 8-hydroksychinoling to 2,8 -11,4.
Ekstrakcja jonow Mn(II) zaczyna si¢ od pH 5,9, a jondéw niklu od pH 4,5.

Wykonanie zadania

Do dyspozycji masz 3 papierki wskaznikowe, tryskawke z woda destylowana, zestaw 6 pustych
proboéwek, probowke z korkiem, 6 pipetek polietylenowych.

Na stanowisku zbiorczym znajduje si¢ roztwor kwasu chlorowodorowego o stezeniu 1 mol/dm’,
roztwér kwasu octowego o stezeniu 1 mol/dm’, roztwor amoniaku o stezeniu 1 mol/dm’, roztwoér
wodorotlenku sodu o stezeniu 1 mol/dm’, 1% roztwor azotanu(IIl) sodu, pojemniczek zawierajacy
cynk metaliczny (proszek) z topatka do dozowania, chloroform.

Do identyfikacji zawartos$ci probowek A — H nalezy uzy¢ takze roztwordéw z zadania 1.



Wskazowki

Kwas chlorowodorowy 1 azotan(IIl) sodu pozwola Ci przeprowadzi¢ reakcje¢ diazowania, a nastepnie
sprzegania odpowiednich zwigzkow celem ich identyfikacji. Efekt sprzegania tatwiej zobaczy¢ po
alkalizacji roztworu. Zwiazki z podstawnikami silnie elektronoakceptorowymi trudno ulegajg reakcji
diazowania 1 sprzegania.

W uzasadnionych przypadkach stosuj rozcienczony roztwoér NaOH, np. 0,2 mol/dm”.

Ekstrakcje prowadz w probowce z korkiem. Do ekstrakcji pobieraj nie wigcej niz kilka kropli
roztworu jonéw metali. Wytrzasaj ok. jednej minuty uzywajac 1-2 cm’ chloroformu. Za pomoca

pipetki rozdziel obydwie fazy.

Polecenia

a. (2 pkt.) Podaj w tabeli odczyn i barwe roztworéw w probdéwkach. Zaobserwuj zmiany po dodaniu
roztworu kwasu chlorowodorowego i1 roztworu NaOH. Zaproponuj jakie substancje moga
znajdowac si¢ w poszczegdlnych probdéwkach.

b. (16 pkt.) Podaj 1 uzasadnij rozmieszczenie substancji w probowkach A - H przeprowadzajac
odpowiednie reakcje celem identyfikacji.

c¢. (6 pkt.) Podaj, ktore ze zidentyfikowanych w zadaniu substancji (takze po modyfikacjach), moga
ulegac reakcji diazowania i sprz¢gania. Wykonaj odpowiednie proby, podaj réwnania reakcji.

d. (6 pkt) Jak za pomocag dostepnych w zadaniu 2 odczynnikow, uzywanych w uktadach
ekstrakcyjnych, wykry¢, rozdzieli¢ 1 kolorymetrycznie oznaczy¢ jony metali z kolby B
zawierajgcej obok Fe(IIl) 1 Mn(II) takze jony niklu(Il), przy zalozeniu, Ze st¢zenie jonoéw metali
bedzie dziesigciokrotnie nizsze. Wykonaj odpowiednie proby. Okre§l barwe roztworow.

Przedstaw w tabeli tok postepowania.

Uwaga! Obejrzyj uwaznie arkusz odpowiedzi. Zaplanuj i wpisz rozwiazanie tak, by miesScilo si¢
W wyznaczonym miejscu. W razie potrzeby stosuj skroty, ich rozwiniecie podaj w odpowiednim
miejscu arkusza odpowiedzi.

Gospodaruj oszczednie roztworami, dolewki nie sa mozliwe.

Pamietaj o zachowaniu zasad bezpieczenstwa podczas wykonywania analiz!

Sumaryczna punktacja za zadanie laboratoryjne — 60 pkt.

Czas wykonania zadania 300 minut.
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Rozwiqzanie zadania laboratoryjnego

ROZWIAZANIE ZADANIA 1

Ad a. Tok analizy Pkt.

Jony zelaza w kolbie A mozna oznaczy¢ manganometrycznie wykorzystujac przepis wykonawczy 1, 2

biorac do oznaczenia 25,00 cm®

roztworu. Jony zelaza(Il) w kolbie B mozna oznaczy¢
kompleksometrycznie miareczkujac 25,00 cm® roztworu zgodnie z przepisem wykonawczym 3. Jony
manganu(Il) w kolbie B, mozna oznaczyé miareczkujac roztworem KMnOQs, 25,00 cm® roztworu tak jak w

przepisie wykonawczym 2.

Po oznaczeniu zelaza w kolbie A mozna wyznaczy¢ procentowa zawartos¢ zelaza w rudzie. Pozwoli to na
obliczenie wyjsciowe] ilosci zelaza wzigtego do ekstrakcji (w probee B). Pozostalo$¢ zelaza w fazie
wodnej po ekstrakcji to wyznaczona ilo$¢ zelaza w kolbie B. Pozwoli to na obliczenie procentu ekstrakcji

oraz wspolczynnika podziatu.

Ad b. Rownania reakcji, wyprowadzenie wzorow Pkt.

Oznaczanie liczby moli zelaza w kolbie A. 3

Na 25,00 cm® roztworu, zuzyto Vikwno, cm® roztworu manganianu(VII) potasu o stezeniu CrM0, -
MnO; +5Fe** +8H" — Mn*" + 5F¢’ + 4H,0

NpEe) _
— =4 o, Vikmmo, = Mage = 20 Cxmno, Vikmmo,  MA®Fe) = Ny Mre [mg]

Oznaczanie liczby moli zelaza(Ill) w kolbie B.
Na zmiareczkowanie 25,00 cm® roztworu z kolby B mianowanym roztworem EDTA cepra zuzyto Vepra cm’
roztworu EDTA. Jako wskaznika uzyto roztworu kwasu salicylowego.
Fe’* + HY> 2 FeY + H"
NgEe = 8- Cepra *Vepra MB(Fe) = NB(Fe) Mre [Mmg]

Oznaczanie liczby moli manganu(Il) w kolbie B.
Pobrano 25,00 cm?® roztworu, dodano 2g tlenku cynku i ogrzano. Miareczkowano roztworem KMnOs.
Zuzyto Viynmo, cm?® roztworu manganianu(VII) potasu o stezeniu Crmmo,

3Mn%* +2MnO; + 2H,0 — 5MnO; + 4H"

2-ng
(Mn) —
EE =8 Cxmno, *Vaxmo, = Mot = 12 Cxamno, “Vaxwmo,  11B0Mn) = 1BMn) Mnvin [mg]




Masa probki A Masa probki B
0,7856 g 4,889 g

Rodzaj oznaczenia Objetodci titranta, cm?

Manganometryczne oznaczanie

Stezenie KMnOq4 zelaza w kolbie A Vi=18,75; 18,80

0,0200 mol/dm3 Manganometryczne oznaczanie

manganu w kolbie B V2=3,95; 4,00

Stezenie EDTA Kompleksometryczne oznacza-

0,0100 mol/dm® nie zelaza w kolbie B Vepta = 5,05; 5,00

Ad c. Wyniki oznaczen Fe w kolbie A oraz Fe i Mn w kolbie B Pkt.

Oznaczono w kolbie A 418.9 mg zelaza

Procentowa zawarto$¢ zelaza w rudzie, jako Fe2Os3, wynosi..76.23 %

Oznaczono w kolbie B 22,3 mg zelaza

Oznaczono w kolbie B 52,2 mg manganu
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Procentowa zawarto$§¢ manganu w rudzie wynosi...1.07.....%

Add. Wyznaczenie procentu ekstrakcji i wspolczynnika podziatu Pkt

Procent ekstrakcji, dla ekstrakcji dwukrotnej i1 takiej samej objetosci faz 5

( mOw _ m2w )100%
—¢,):100% M-V, M-V, _ (my,, —m,, ) 100%

h m()
M-V,

%E(z) — (COW
Co

'w W

gdzie: mow — masa zelaza w probce B (przed ekstrakcja), mow — masa zelaza w kolbie B (po ekstrakcji)

V

2
10"'%{1(szle J :
Ey = o =)0 - :100‘(1_( 1 j]

Cow Cow D+1

Dla wyznaczenia wspolczynnika podziatu, gdy dany jest %E() oraz jednakowe w kazdej ekstrakcji
objetosci fazy wodnej 1 fazy organicznej, mozna zapisac:

2 2
%E(z)zl_( 1 J . 100—%15(2):[ 1 j .

100 D+1 100 D+1

(1-B)

1 . 100-%E, .
B=—— gdzie B=,/——  Dochodzi si¢ do wzoru: D=-~—=
D+1 100 B

Obliczajac mase zelaza w probce B nalezy uwzgledni¢ mas¢ probki B 1 procentowa zawarto$¢ zelaza w
rudzie, obliczong z miareczkowania probki rudy znajdujacej si¢ w kolbie A.

Procent ekstrakcji zelaza wynosi ...99,1%..,

wspotczynnik podziatu ma wartos¢ ...9.8...




Ad e. Wyjasnienie wplywu skladnikow mieszaniny R-Z na potencjaly redoks Pkt.

Roéwnanie potowkowe reakcji redukcji Roéwnanie potowkowe reakcji utlenienia 2
MnO; +8H" +5e — Mn*" +4H,0 Fe ** > Fe* +e
Potencjat redoks uktadu utleniacza Potencjat redoks uktadu reduktora
2+ 2+
B E& - O,()5910g [Mn~"] : E—f . - 0,05910g [Fe3 ]
nO;/Mn 5 [MnO;][H+] Fe’ | Fe 1 [Fe +]

Dodanie do roztworu miareczkowanego mieszaniny R-Z zwigksza stezenie jonow Mn(Il) w roztworze,
obnizajac potencjat utleniajacy na tyle, ze manganian(VII) nie utlenia jonow chlorkowych. Z kolei
wprowadzenie z mieszaning R-Z kwasu fosforowego(V), ktory kompleksuje jony zelaza(Ill), zwigksza
potencjat redukujacy uktadu Fe(IIl)/Fe(Il), utatwiajgc utlenienie zelaza(Il) jonami manganianowymi(VII).

Lacznie zadanie 1 30 pkt.

ROZWIAZANIE ZADANIA 2

Przykladowe rozmieszczenie substancji oraz ich steZenie

A. Sulfanilamid, ASU 0,5% E. 1-naftol, NAF, 0,5%
B. p-nitrofenol, NPH, 0,5% F. siarczan 8-hydroksychinoliny, OKS, 0,5%
C. kwas pikrynowy, KPI, 0,5% G. kwas sulfosalicylowy, KSU, 2%
D. dimetyloglioksymian sodu, NDM, 1% H. kwas askorbinowy, ASK, 1%
Ad a. Barwa i odczyn roztworéw, barwa po dodaniu HCI, NaOH, przypuszczalne Pkt.
Obserwacje przedstawiono w tabeli: 2
Nr probowki A B C D E F G H
barwa bezb zottawy | zolty bezb bezb zottawy bezb bezb
odczyn oboj oboj kw alk oboj kw kw oboj
zmiana po do-
daniu HCI bz bezb bz zm bz bz bz bz
figlli?él?\lago}{ do- bz bz bz bz bz L rwno bz bz
Przypuszczalne |ASU, NAF, ASU, NAF KSU,
rozmieszczenie ASK NPH KPI NDM ASK OKS KSU, ASK ASK
Ad b. Identyfikacja substancji i uzasadnienie
Nr pro- L
bkl Wykryto Uzasadnienie Pkt.
Bezbarwny, odczyn oboje¢tny, brak reakcji po dodaniu HCI, NaOH. 2
A sulfanilamid | Nie reaguje z FeCls, ulega reakcji diazowania a nastepnie sprzegania z
8-hydroksychinoling i 1-naftolem z utworzeniem barwnikéw azowych.
Z6lty, odczyn obojetny, odbarwia si¢ po dodaniu HCI (wsk. alkacym.). 2
B p-nitrofenol | Z FeCls nikle, fioletowe zabarwienie, nie ulega reakcji diazowania ani
sprzggania, po redukcji Zn w HCl podatny na diazowanie i sprzeganie.




Z6tty, odczyn kwasny, brak reakcji po dodaniu HCI, NaOH. 2

C . Kwas Nie reaguje z FeCls, nie ulega reakcji diazowania ani sprzggania nawet po
pikrynowy probie redukcji Zn w HCI.

Bezbarwny, odczyn alkaliczny, brak reakcji po dodaniu HCI, NaOH. 2

Z FeCl; nikle, rdzawe zmetnienie, z Ni(Il) réZowy»L, ekstr CHCl3, z Fe(Il)
r6zowe zabarwienie w Srodowisku amoniakalnym, nekstr CHCls.

D Dimetyloglioksy
mian sodu

Bezbarwny, odczyn obojetny, brak reakcji po dodaniu HCI, NaOH. 2

E 1-naftol Z FeCl; nikle, rozowe zmgtnienie, nie ulega reakcji diazowania, ulega
reakcji sprzegania z solg diazoniowa sulfanilamidu — czerwony barwnik.

Siarczan Z6tty, odczyn kwasny, brak reakcji po dodaniu HCI, z NaOH osad, rwno. 2

F 8-hydroksy- |Z FeCl; zielone zabarwienie, po dodaniu kwasu octowego ekstr CHCI;,
chinoliny ulega reakcji sprzegania z sola diazoniowa sulfanilamidu, czerw po alkal.
Bezbarwny, odczyn kwasny, brak reakcji po dodaniu HCI, NaOH. 2
G K“l’_as TUIfO_ Z FeCl; fioletowe zabarwienie, po dodaniu EDTA zotte.
salicylowy Z FeCls fioletowe zabarwienie, po dodaniu kw. askorb. zolte.
Bezbarwny, odczyn obojetny, brak reakcji po dodaniu HCI, NaOH. 2
H Kwas Odbarwia fioletowy roztwor Fe(Ill) — KSU, po dodaniu ASK do
askorbinowy

Fe(Ill) + NDM a nastgpnie NH3 czerwone zabarwienie.

nekstr/ ekstr CHCl; — nie ekstrahuje/ ekstrahuje si¢ chloroformem, ¥ — osad; rwno — rozpuszczalny w nadmiarze
odczynnika, czerw po alkal — czerwone zabarwienie po alkalizacji

Ad c. Substancje ulegajgce reakcji diazowania i sprzegania Pkt.

Na reakcje diazowania podatne sg zwigzki aromatyczne majace wolng grupe aminowa, a wiec 6
amid kwasu sulfanilowego HoNCsH4SO>NH> 1 p-aminofenol, zwigzek otrzymany z p-nitrofenolu na

drodze redukcji. Do 1 cm? probki B dodaé 1 cm® kwasu chlorowodorowego, wrzucié szczypte pytu cynku

1 ostroznie ogrzewac¢ az do roztworzenia cynku.

HOCsH4NO; + 3Zn +7HCI = HOC¢H4NH>-HCI + 3ZnCl, + 2H,0O

W celu otrzymania soli diazoniowej do ozigbionego roztworu po redukcji doda¢ NaNO»
HOCH4sNH>-HC1 + NaNO> + HCl = HOCsHsNN-Cl1 + NaCl + 2H,O

Podobnie dla probki A, po dodaniu kwasu chlorowodorowego doda¢ NaNO»
H2NCeH4SO>NH; +NaNO; + 2HCI = CI'NNCsH4SO>NH; + NaCl +2H,O

W reakcji sprzegania soli diazoniowej z fenolami lub aminami aromatycznymi, takimi jak 1- naftol,
8-hydroksychinolina, p-aminofenol powstajg barwniki azowe. Do otrzymanych roztworow soli
diazoniowych doda¢ roztwor z probowki E lub F 1 zalkalizowa¢. Powstaje czerwony roztwor barwnika
diazowego.

CI'NNCsH4SO2NH» + C1o0H70H = HOC10HsNNCsH4SO>NH» + HCI

CI'NNCgH4SO2NH> + CoNHsOH = HOCoNHsNNCsH4SO>NH, + HCI

HOCsH4NN-CI + HOCsH4sNH> = HOCsH4NNCsH3(OH)NH> + HCI (samosprzgganie)




Add. Wykrycie, rozdzielenie i kolorymetrycznie oznaczenie jonéw metali 7 kolby B Pkt.

Identyfikacja 2
Fe(III) Ni(II) Mn(II)

W $rodowisku kwasnym tworzy | W §rodowisku amoniakalnym | Po wyekstrahowaniu ze

sic¢ z OKS rozpuszczalny w
wodzie zielony kompleks. Po
redukcji do Fe(Il) (za pomoca
SnCl) W srodowisku

(lub buforu octanowego) z NDM
rozowy, klaczkowaty osad, ekstr
CHCI3. Ze $rodowiska buforu
octanowego, po usunigciu

srodowiska buforu octanowego
oksynianow Fe(III) 1 Ni(II) dodaje
si¢ NaOH. Podwyzszenie pH
powoduje wydzielanie zottobru-

amoniakalnym z NDM czerwone | Fe(OH)s, z6tty osad z OKS, ekst | natnego osadu oksynianu
zabarwienie nekst CHCI3 CHCI3 manganu, ekst CHCls.
Rozdzielanie 2

Ze srodowiska kwasu octowego mozliwa jest selektywna ekstrakcja Fe-OKS chloroformem, co stanowi
metode oddzielenia jondéw zelaza(Ill) od jonéw Ni(I) i Mn(II). Dodanie do fazy wodnej kilku kropli
NaOH (bufor octanowy) powoduje wytracenie zoéitobrunatnego osadu Ni-OKS i1 jego selektywna
ekstrakcje chloroformem. Dodanie do fazy wodnej nadmiaru NaOH powoduje wzrost pH 1 wytracenie
z6ttobrunatnego osadu Mn-OKS, ktory mozna wyekstrahowa¢ chloroformem.

Oznaczanie kolorymetryczne

| 2

Pomiar absorbancji utworzonego
w srodowisku kwasnym
zielonego kompleksu Fe(Ill)-
OKS moze by¢é podstawa
kolorymetrycznego oznaczania
zelaza(I1I)

Kompleks niklu z NDM moze by¢

ekstrahowany chloroformem.
Mozna  mierzy¢  absorbancje
70ltego ekstraktu 1 na tej

podstawie oznaczac jony niklu.

Ekstrakcja Mn(II)-OKS za pomo-
cg CHCI; z roztworu o odczynie
alkalicznym  (po  oddzieleniu
Fe(III) 1 Ni(II)) daje zotty ekstrakt
odpowiedni do fotometrowania.

Lacznie zadanie 2 30 pkt.

RAZEM ZA ZADANIE 1 i ZADANIE 2

60 pkt.




