Pracownia klasycznej analizy ilosciowej

Argentometryczne oznaczanie chlorkow

Cwiczenie obejmuije:
e przygotowanie i mianowanie ~ 0.1 M roztworu AgNOs
e oznaczenie CI”- metodg Fajansa
e przygotowanie i mianowanie ~ 0.1 M roztworu NH4SCN

e oznaczenie CI~w mydtach metodg Volharda
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Przygotowanie i mianowanie roztworu AgNOs

Stosowany sprzet: kolba miarowa 100 cm?, kolby stozkowe 250-300 cm3, pipeta petna 20 (25) cm?,

pipety miarowe, zlewki, maty lejek, statyw, biureta 50 cm3
Stosowane odczynniki: KCl, AgNOs cz.d.a., 5% r-r K2CrOa

Zasada metody
Roztwér chlorku (pH 6.5-10), zawierajgcy pewng ilos¢ chromianu (VI) potasu jako wskaznika miareczkuje
sie bezposrednio mianowanym roztworem azotanu (V) srebra (I):

Ag" +CI- — AgCl
W tych warunkach powstaje trudnorozpuszczalny w wodzie chlorek srebra. Nadmiar roztworu AgNOs
wytraca chromian (VI) srebra (1): 2Ag" + CrOs— Ag:CrO4

ktérego miodowe zabarwienie wskazuje koricowy punkt miareczkowania.

Przygotowanie roztworu AgNO:z

W celu przygotowania 1 dm? doktadnie 0.1M roztworu, nalezy odwazy¢ 16.9890g odpowiednio czystego,
wysuszonego przez 2 godz. w temperaturze 423 K i ostudzonego w eksykatorze AgNOs. Odwazke nalezy
rozpusci¢ w wodzie destylowanej i roztwor dopetni¢ wodg destylowang w kolbie miarowej do objetosci
jednego litra. Roztwor ten nalezy przechowywac w butelce z ciemnego szkta z doszlifowanym korkiem.
W przypadku, kiedy nie posiadamy wystarczajgco czystego preparatu AgNOs roztwér przygotowujemy
przez rozpuszczenie 17g AgNO3 w 1 dm3 wody destylowanej i wyznaczamy jego stezenie stosujgc chlorek

sodu lub potasu jako substancje podstawowa.

Nastawianie miana AgNO;

Nalezy odwazy¢ 0,15-0,2 g KCl wysuszonego w 383K rozpusci¢ w 100 cm® wody w kolbie stozkowej o
pojemnosci 300 cm3. Nastepnie dodaé 1 cm? 5% roztworu K,CrO4 i miareczkowac roztworem AgNOs do
pojawienia trwatej, mleczno-miodowej barwy roztworu. Stezenie AgNOs; obliczy¢é na podstawie
zaleznosci:

C — rnKCI
AN 0,07455 - Vo,

[mol/dm3]

gdzie: mga— odwazka KCI [g]
Vagnos — objetosé roztworu AgNOs [cm?]

0,07455 — masa milimola KCI [g/mmol]
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Oznaczanie chlorkow metod3a Fajansa

Stosowany sprzet:

biureta 50 cm3, statyw, kolby stozkowe 500 cm?, pipeta miarowa, pipeta petna 20 (25) cm3

Stosowane odczynniki i roztwory:, ~0,1 M AgNOs3, 1% roztwdr eozyny

Zasada metody
Obojetny roztwér chlorkdw miareczkuje sie bezposrednio roztworem azotanu (V) srebra (I) wobec

wskaznika adsorpcyjnego eozyny.

Wykonanie oznaczenia

Otrzymang do analizy probke uzupetni¢ w kolbie wodg destylowana do kreski, dobrze wymieszaé. Z
badanego roztworu chlorkéw przenie$é 20 cm? (25 cm?3) roztworu przy pomocy pipety petnej do kolby
stozkowej o pojemnosci 500 cm? i rozcieficzyé wodg destylowang do ok. 200 cm3. Dodaé 2 cm3 eozyny i
miareczkowaé ~0,1M roztworem AgNOs. Gdy w roztworze pozostaje ok. 0.5-1% poczatkowej zawartosci
chlorkéw nastepuje koagulacja osadu. Od tej chwili roztwér AgNOs dodaje sie pojedynczymi kroplami,
energicznie mieszajgc az do raptownego zabarwienia sie osadu na rézowo. Zawartos¢ chlorkéw w
badanej probce oblicza sie na podstawie wzoru:

M=V,.\o - Cano -0,035457 -w [g]

AgNO; * ™~ AgNO
gdzie: V, o — Objetos¢ roztworu AgNO; [cm?]
Cagno, — Stezenie roztworu AgNOs [mol/dm?]

0,035457 — masa milimola CI~ [g/mmol]

w — wspotmiernosc kolby z pipeta
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Oznaczanie chlorkéw w mydtach - metoda Volharda

Stosowany sprzet laboratoryjny:
biureta 50 cm3, statyw, kolby stozkowe 300 cm?, cylinder miarowy, waga analityczna, kolba miarowa

200 cm3, pipeta petna 100 cm?, zlewki, lejek, taznia wodna

Stosowane odczynniki i roztwory:

~0,1M roztwdr AgNOs, ~0,1M NH4SCN, atun zelazowo-amonowy — roztwér 10%, stezony HNO3

Zasada metody:

Metoda polega na argentometrycznym oznaczaniu chlorkébw w mydle, po uprzednim
przygotowaniu prébki do badan i usunieciu kwaséw ttuszczowych. Oznaczenie chlorkéw wykonuje
sie metodg Volharda, polega ona na dodaniu do zakwaszonego roztworu chlorkdw nadmiaru
mianowanego roztworu AgNOs, nie zwigzane jony srebra odmiareczkowuje sie mianowanym

roztworem NHiSCN. Metode stosuje sie do mydet o zawartosci chlorku sodu nie mniejszej niz 0,1%.

Przygotowanie i mianowanie roztworu rodanku amonu

Ze wzgledu na higroskopijno$¢ NH4SCN nalezy przy przyrzadzaniu roztworu odwazyé wiekszg ilo$¢
rodanku niz to wynika z obliczer. W celu przygotowania 1 dm?3 0,1M roztworu NH4SCN nalezy odwazyé
7,6 g krystalicznego NH4SCN i rozpusci¢é go w 1dm3 wody. Miano roztworu NHsSCN oznacza sie
wzgledem mianowanego roztworu AgNOs. Nalezy w tym celu odmierzy¢ do kolb stozkowych o objetosci
300 cm? przy pomocy biurety rézne objeto$ci mianowanego roztworu AgNOs (np. 25, 30, 35 cm3), dodac
1 cm? atunu zelazowo-amonowego i miareczkowaé roztworem NH4SCN do wystgpienia zauwazalnej
zmiany barwy roztworu. Nalezy wykonac kilka réwnolegtych oznaczen.

Stezenie roztworu NH4SCN obliczy¢ mozna z zaleznosci:

Cagno ‘VA NO.
Comsen =y, [mol/dm?]

NH,SCN
gdzie: cagno, — Stezenie roztworu AgNOs [mol/dm?]
Vagno, — 0dmierzona objetos¢ AgNOs [cm?3]

VNH,scn — objetos¢ roztworu NH4SCN potrzebna do osiggnigcia PK miareczkowania [cm?3]
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Wykonanie oznaczanie chlorkéw w mydtach

W zlewce o pojemnosci 100 cm?® odwazyé z doktadnosécig 0,01g ok. 5g rozdrobnionego (na jak
najmniejsze kawateczki) mydta. Odwazke rozpusci¢ w 50 cm3 gorgcej wody. Roztwdr przenie$é ilosciowo
(matymi porcjami goracej wody) do kolby miarowej na 200 cm3. Dodaé¢ 5 cm® kwasu azotowego i
natychmiast (biuretg) 25 cm3 mianowanego roztworu AgNOs. Kolbe umiesci¢ na wrzacej fazni wodnej i
ogrzewad tak dtugo az na powierzchni roztworu wydzielg sie catkowicie kwasy ttuszczowe a powstaty
chlorek srebra zbierze sie na dnie w postaci serowatego osadu. Nastepnie kolbe nalezy ochtodzié¢ do
temperatury pokojowej i uzupetnié jej zawartos¢ wodg destylowang do kreski. Roztwor wymieszac i
przesgczy¢ przez suchy sgczek z bibuty filtracyjnej. Pierwsze 10 cm3 przesgczu odrzuci¢ a nastepnie
zebrac co najmniej 110 cm? przesaczu. Pipetg petng przenie$é 100 cm?3 przesgczu do erlenmajerki, dodaé
2 cm?® atunu Zelazowo-amonowego i miareczkowaé mianowanym roztworem NH4SCN do chwili
pojawienia sie trwatego czerwonobrgzowego zabarwienia.

Zawartos$¢ chlorkow w mydle (w przeliczeniu na NaCl) obliczyé ze wzoru:

Zawartos¢ chlorkéw = 0,0585 - (25 - Cpgno, — 2 Vimsen * O SCN)@ (%]
3 4 Iy m

gdzie:
m — masa badanej prébki mydta [g]

Cagho, — Stezenie roztworu AgNOs [mol/dm?]
VNH48CN — objeto$é roztworu NH4SCN potrzebna do osiggniecia PK miareczkowania [cm?]

Cun,scn — Stezenie roztworu NH4SCN [mol/dm?]



