CHEMIA SRODKOW BIOAKTYWNYCH I KOSMETYKOW
PRACOWNIA CHEMII ANALITYCZNEJ

Cwiczenie

Manganometryczne oznaczanie Fe»



WYKONANIE CWICZENIA

Manganometryczne oznaczanie zelaza(ll)
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Jony Fe”" utleniane s3 ilo§ciowo podczas miareczkowania mianowanym roztworem KMnO4w
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srodowisku kwasnym do jonéw Fe

5 Fe®* + MnO, + 8H" < 5Fe* + Mn® + 4 H,0

Podczas miareczkowania jonéw Fe**  w obecnosci jonéw chlorkowych moze zachodzi¢
uboczna reakcja utleniania chlorkéw roztworem KMnO,4 do wolnego chloru lub chloranu(l).
W celu unikniecia tej niekorzystnej reakcji dodaje si¢ przed miareczkowaniem zelaza
mieszaning Reinhardta-Zimmermanna, w ktorej sktad wchodzi H,SO,4, H3PO4 i MnSO,.
Obecnos¢ znacznej ilosci Mn?* obniza potencjat utleniajacy KMnOy na tyle, Ze nie zachodzi
utlenianie CI". Obecny w mieszaninie kwas HsPO, wigze w bezbarwny kompleks jon Fe** oraz
wplywa na obnizenie potencjatu utleniajacego uktadu Fe**/Fe?*. Przed miareczkowaniem
nalezy zelazo catkowicie zredukowac do Fe®* za pomoca roztworu SnCl,; dodajac go w matym
nadmiarze. Nadmiar SnCl, usuwa si¢ dodajac roztwor HgCl,. W wyniku tej reakcji rtec¢(I)
utlenia cyne¢ (II) sama redukujac si¢ do Hg(I) i wytraca jako trudnorozpuszczalny Hg,Cl, w
postaci biatego jedwabistego osadu. Osad ten nie reaguje z roztworem KMnOy. Jezeli w
roztworze stgzenie Sn?* jest zbyt duze zamiast jedwabistego osadu moze powstaé osad szary
zawierajaCy rozdrobniona rte¢ metaliczng. Taka posta¢ rtgci moze reagowac z manganianem
(vI).

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

kolba miarowa 100 ml,

pipeta petna 20 lub 25 ml,

biureta 50 ml, statyw,

palnik, siatka ceramiczna, trojnog
cylindry miarowe,

pipeta miarowa.



Stosowane odczynniki i roztwory:
SnCl, ok. 15% roztwor HCI,

HgCl, 5% roztwor wodny,

mieszanina Zimmermana — Reinhardta,

mianowany roztwor KMnQO,4~0.02 mol/I.

Opis manganometrycznego oznaczenia zelaza

1. Badany roztwor zelaza rozcienczy¢ wodg w kolbie miarowej o pojemnosci 100 em® do
kreski i doktadnie wymiesza¢. Przy pomocy pipety pelnej (20-25 cm®) przeniesé
porcje roztworu do kolby Erlenmajera o pojemnosci 300cm®.

2. Roztwor ogrza¢ prawie do wrzenia, nastepnie dodawac z pipety roztwdr SnCl; , az do
odbarwienia badanego roztworu.

3. Roztwor ostudzié do temperatury ponizej 298K, doda¢ szybko 10 cm® HgCl,.
Powinien powsta¢ biaty jedwabisty osad . Jesli roztwor jest szary, analiza nalezy
powtorzyc.

4. Probke rozcienczy¢ dodajac ok. 100 cm® wody.

5. Dodaé 25 cm® roztworu mieszaniny Zimmermana —Reinhardta.

6. Miareczkowa¢ mianowanym roztworem KMnO, do trwalego, stabo rézowego
zabarwienia utrzymujacego si¢ 30 s.

7. Wykona¢ minimum 3 réwnolegte oznaczenia.

8. Obliczy¢ mase zelaza korzystajac ze wzoru:

gdzie:

VpR - objetos¢ KMnO,4 odpowiadajaca PR [ml]
C - miano KMnOy4 [mol/l]

0,0558 — masa milimola zelaza [g/mmol]

W — wspotmierno$¢ kolby i pipety



Wyniki oznaczenia zebra¢ w tabeli, ktorej wzor przedstawiono ponizej:

. stezenie . '
Nr objetos¢ roztworu wspotmiernosé ot Srednia masa
. KMnO, masa Fe”" [g] ot
probki | KMnO4 Vpg [M] w Fe“" [o]*
C [mol/l]
1
2
3

* $rednia masa po odrzuceniu wynikow watpliwych

9.

pomigdzy nimi nie przekracza 0.5 %.

10.

oznaczenie.

Jako wynik analizy przedstawi¢ srednig arytmetyczng 3 wynikow, jesli roznica

W przypadku wyniku watpliwego, wynik nalezy odrzuci¢ i wykona¢ kolejne




