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OZNACZANIE ZAWARTOSCI CYNKU W ROZTWORZE METODA
MIARECZKOWANIA POTENCJOMETRYCZNEGO

Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest oznaczenie zawartosci Zn (I11) w roztworze wodnym o nieznanym stezeniu.
Oznaczenie odbywaC sie bedzie metodg miareczkowania straceniowego (precypitometrig)

z wykorzystaniem pomiaru potencjometrycznego.

Precypitometryczne oznaczanie jondw Zn?* w roztworze obojetnym lub stabo kwasnym z uzyciem

mianowanego roztworu K,[Fe(CN)¢] opiera sie na nastepujgcej reakcii:
3ZnS0, + 2 K,[Fe(CN)g] = KyZnz[Fe(CN)g], I +3 K,50,
Przebieg miareczkowania

Podczas miareczkowania, dodawany porcjami titrant (cyjanozelazian (Il) potasu) wchodzi w reakcje
podwdjnej wymiany (reakcje metatezy) z jonami Zn(II). Do momentu osiggniecia punkiu
rownowaznikowego (PR) kazda porcja titrantu zuzywana jest do wytrgcenia jonéw cynku.

W roztworze wystepuje zatem niewielka (pozostajgca w rownowadze z wytworzonym osadem) liczba
jonow zelaza (Il) - [Fe(CN)g]*~. Potencjat roztworu zmienia sie nieznacznie, az do momentu
wytrgcenia wszystkich jonow cynku. Nastepnie, po PR juz pierwsza kropla K [Fe(CN)¢] dodana
w nadmiarze wprowadza do roztworu dodatkowe jony [Fe(CN)¢]* czemu towarzyszy gwattowna
zmiana potencjatu roztworu. Do jej obserwacji uzywa sie elektrody platynowej (redoks) czutej na zmiany
potencjatu uktadu redoks. Warto$¢ SEM ogniwa redoks opisuje ponizsze réwnanie:

0,058  [Fe(CN)g]3~

— 0 _
SEM = SEM 1 log [Fe(CN), " [mV]

W celu utworzenia powyzszego uktadu, przed rozpoczeciem miareczkowania, do roztworu analitu
wprowadza sie niewielkg iloS¢ (kilka kropel) 1% cyjanozelazianu (Ill) potasu (Kz[Fe(CN)g]). W ten
sposob, poczatkowo, w roztworze istnieje przewaga jonéw zelaza (lll) nad jonami zelaza (Il) (te

przechodzg do osadu zgodnie z réwnowagg (Fe(IIl),sqq = Fe(ID),oztwer)- Potenciat ogniwa

Fe(IID)
Fe(Il)

zalezny od wartosci ilorazu zmienia sie jedynie nieznacznie. Po PR, kiedy w roztworze pojawiajg
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sie nadmiarowe jony Fe(II), ich stezenie przewaza nad stezeniem jondw Fe3* warto$¢ ilorazu

(Fe(III)
Fe(Il)

) maleje, obserwuje sie gwattowny spadek wartosci potencjatu po czym, jego wartoS¢ zmienia

sie nieznacznie.
Zastosowana w ¢wiczeniu elektroda platynowa — elektroda typu redoks — pozwala mierzy¢ zmiane

potencjatu redoks powodowang istnieniem wspomnianych dwéch form kompleksu zelaza:

[Fe(CN)e]"~
[Fe(CN)e]*~
Elektroda wskaznikowa Elektroda poréwnawcza
Elektroda platynowa Roztwor badany Nasycona elektroda kalomelowa (NEK)

Odczynniki i aparatura

0,05M K,[Fe(CN)¢]

10 % (NH,),S0,

0,05MH,S0,

1% K;[Fe(CN)g]

pH-metr z elektroda platynowa i kalomelowg
kolba miarowa 100 ml

Zlewka 250 ml

pipeta automatyczna 0,5 ml

pipeta jednomiarowa 20 ml

pipeta jednomiarowa 10 ml (lub cylinder miarowy)
mieszadto magnetyczne

Wykonanie éwiczenia

1. Otrzymany do analizy roztwér soli cynku uzupetni¢ zdemineralizowang wodg do objetosci 100 ml
(w kolbie miarowej) i wymieszac.

2. Z kolby miarowej pobra¢ 20 ml roztworu i przeniesC do zlewki (250 ml) w ktorej bedzie
przeprowadzane miareczkowanie. Do zlewki doda¢ 10 ml 10% siarczanu(VI) amonu oraz pare
kropel 1% roztworu sze$ciocyjanozelazianu(lll) potasu. Cato$¢ uzupetni¢ do wymaganej objetosci
0,05 M kwasem siarkowym(VI), tak aby warstwa roztworu umozliwiata zanurzenie elektrod na
odpowiednig gtebokos¢ (ok. 150 ml).

3. Umocowac w statywie elektrody: wskaznikowg — platynowg i poréwnawczg — kalomelowa.

4. Zlewke z przygotowanym do miareczkowania roztworem soli cynku i precikiem magnetycznym

umiesci¢ na mieszadle magnetycznym. Mieszadto wraz ze zlewkg unieS¢ na takg wysoko$¢, aby
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elektroda platynowa (cata powierzchnia metalu) i klucz elektrolityczny elektrody kalomelowej byty
zanurzone w badanym roztworze. Nalezy zwroci¢ uwage na to, by podczas mieszania precik
magnetyczny nie uderzat w elektrody.

Wiaczy¢ mieszadto, wigczy¢é pH-metr. Na pH-metrze wybra¢ funkcje pomiaru potencjatu
| rozpocza¢ miareczkowanie.

Przy pomocy pipety precyzyjnej dodawaé roztwér miareczkujgcy - 0,05 M
szesciocyjanozelazian(ll) potasu — w porcjach po 0,5 ml (zapoznac sig z instrukcjg uzycia pipety i
sprawdzi¢ nastawiong objeto$¢). Po kazdej dodanej porcji odczeka¢ na ustalenie potencjatu
elektrody i zanotowac jego warto$¢. Wyniki pomiaréw umie$ci¢ w tabeli wg wzoru:

SEM ogniwa pomiarowego

Objetosé titrantu [mV]
[ml]
SERIA | SERIA Il SERIAI
0
0,5

1.

Miareczkowanie nalezy prowadzi¢ do momentu, kiedy po zaobserwowaniu bardzo wyraznego skoku

potencjatu, kolejnym dodawanym porcjom odczynnika miareczkujacego bedag towarzyszyty jedynie mate

zmiany SEM ogniwa. Sumaryczna objeto$¢ dodanego odczynnika miareczkujgcego powinna wynosi¢

ok. 10 ml. Miareczkowanie nalezy powtorzy¢ 3-4 krotnie dla odmierzonych, nowych porgji analitu (20 ml).

UWAGA: Wytracanie sie podwaojnej soli heksacyjanozelazianu(ll) cynku i potasu jest stosunkowo wolne,

dlatego miareczkowanie nie powinno by¢ wykonywane zbyt szybko.

Opracowanie wynikow

1.

Wykresli¢ osobne krzywe miareczkowania SEM = f (V) dla kazdej serii pomiarowej. Dla kazde;
z krzywych graficznie wyznaczy¢ punkt koncowy miareczkowania.

UWAGA: Nalezy zwr6ci¢ uwage na staranne wykonanie wykresu. Doktadno$¢ wyznaczenia
punktu koricowego miareczkowania zalezy, miedzy innymi, od rozmiarow wykresu. Nalezy tak
dobra¢ skale wykresu, aby wykorzysta¢ mozliwie najwiekszg powierzchnie papieru milimetrowego.
Pamietajac o stechiometrii reakcji, obliczy¢ zawarto$¢ Zn2* w otrzymanym do analizy roztworze

(obliczenia przeprowadzi¢ dla kazdego miareczkowania oddzielnie).

3. Przeprowadzi¢ analize statystyczng wynikéw oznaczen.

4. Znajgc warto$¢ rzeczywistg obliczy¢ btgd wzgledny pomiaru Ax [%].




