CHEMIA SRODKOW BIOAKTYWNYCH I KOSMETYKOW
PRACOWNIA CHEMII ANALITYCZNEJ

Cwiczenie 9

Zastosowanie metod miareczkowania straceniowego do oznaczania

chlorkow w mydlach metoda Volharda.



Cwiczenie obejmuje:
1. Oznaczenie miana roztworu AgNO;
2.  Oznaczenia miana roztworu NH,SCN

3. Argentometryczne oznaczanie chlorkow w mydtach

WYKONANIE CWICZENIA

1. Mianowanie roztworu azotanu srebra.

Miano roztworu azotanu (V) srebra oznacza si¢ na w podobnych warunkach, jakich
beda przeprowadzane oznaczenia. Najlepiej do tego celu wykorzysta¢ chlorek sodu lub potasu
Oznaczenie wykonuje si¢ metoda Mohra. Roztwor AgNOs rozktada si¢ powoli pod wplywem
swiatta 1 dlatego roztwory AgNO3 nalezy przechowywaé w ciemnych butelkach.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
biureta 50 cm?® statyw,

kolby stozkowe 300cm?,

cylinder miarowy 5ml

waga analityczna.

Stosowane odczynniki i roztwory:
roztwor AgNO3; ~0,1 mol/dm?®
KCI cz.d.a. wysuszony

chromian (V1) potasu — roztwor ok. 5%.
Opis mianowania roztworu AgNO3 (0.1 mol/l)

1. Na wadze analitycznej odwazy¢ 0,15 — 0,20 g wysuszonego w 383 K KCl

2. Odwazke rozpusci¢ w 100cm® wody w kolbie stozkowej na 300cm?.

3. Nastepnie dodaé lem?® 5% roztworu K,CrOy4 i miareczkowaé roztworem AgNOj3 do
pojawienia si¢ miodowej barwy roztworu, nie znikajacej w ciggu 20 sekund
intensywnego mieszania.

4. Stezenie mianowanego roztworu wyliczy¢ ze wzoru:



~ 'm-1000 (
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mol /dm3)
gdzie:

m — odwazka KCI (g)

V — objetoéé roztworu AgNO3 (cm?®).

Mkc = 74,555 (g/mol)

5. Uzyskane wyniki nalezy zapisa¢ w zalaczonej na koncu skryptu tabeli, a nastepnie
dokona¢ oceny statystycznej uzyskanej serii pomiarowej - opracowanie grupowe

2. Mianowanie roztworu rodanku amonu.

Molowos$¢ roztworu rodanku amonu ustala si¢ za pomocg mianowanego roztworu

azotanu(V) srebra.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
biureta 50 cm? statyw,
kolby stozkowe 300cm?,

cylinder miarowy 5ml.

Stosowane odczynniki i roztwory:
zmianowany roztwor AgNOs ~0,1 mol/dm?,
roztwér NH,SCN 0,1 mol/dm?,

siarczan (V1) amonu i zelaza (I11) — roztwor ok. 10%.
Opis mianowania roztworu NH4SCN (0.1 mol/l)

1. Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 ml odmierzy¢ biuretg rdzne objetosci (od
25 do 35 ml) mianowanego roztworu AgNO3

2. Dodaé¢ 50cm’ wody, 1cm? atunu zelazowo-amonowego

3. Miareczkowa¢ roztworem NHsSCN do wystgpienia czerwonobragzowego
zabarwienia.

4. Stezenie mianowanego roztworu NH4SCN wyliczy¢ ze wzoru:



Cagno, "V agno,
CNHASCN - (mOI /dms)
VNHASCN
gdzie:
C agno, - stezenie roztworu AgNO3 [mol/l]
V agno, - odmierzona objetos$¢ roztworu AgNO3z [ml]
Vinsen - objetose roztworu NHsSCN odpowiadajaca PK miareczkowania [ml]

5. Uzyskane wyniki nalezy zapisa¢ w zataczonej na koncu skryptu tabeli, a nastgpnie

dokona¢ oceny statystycznej uzyskanej serii pomiarowej — opracowanie grupowe

3. Argentometryczne oznaczanie chlorkow w mydtlach.

Metoda polega na argentometrycznym oznaczaniu chlorkow (metoda Volharda) po
uprzednim rozkladzie prébki do badan (kwasem azotowym) 1 usuni¢ciu kwasow
thuszczowych przez odsaczenie. Poniewaz oznaczenie przebiega w  $rodowisku
rozcienczonego kwasu azotowego do roztworu chlorkow dodaje si¢ nadmiar mianowanego
roztworu azotanu srebra. Nie zwigzane jony srebra odmiareczkowuje si¢ mianowanym
roztworem rodanku amonu. Metoda nadaje si¢ do oznaczania chlorkow w mydtach
handlowych (oprécz produktéw ztozonych). Metode stosuje si¢ do mydet o zawartoSci

chlorku sodu nie mniejszej niz 0,1%.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
biureta 50 cm?®, statyw (2x),
kolba miarowa 200cm?,
kolby stozkowe 300cm?,
pipeta peilna 100cm?,
zlewka 100cm?,
lejek,
cylinder miarowy,

tryskawka.



Yaznia wodna,

waga potanalityczna.

Stosowane odczynniki i roztwory:

~0,1 mol/dm?® mianowany roztwor AgNQOs,

~0,1 mol/dm?® mianowany roztwor NH4,SCN,

kwas azotowy stezony (70% - 80%),

siarczan (VI) amonu i zelaza (II1) — roztwor ok. 10%.

Mydto w kostce

Opis argentometrycznego oznaczania chlorkow w mydlach

1. W zlewce o pojemnosci 100cm® odwazyé ok. 5g rozdrobnionego (na jak
najmniejsze kawaleczki) mydta z doktadnosciag 0,01g.

2. Probke rozpusci¢ w 50 cm?® goracej wody. Roztwor przenie$é ilosciowo (matymi
porcjami goracej wody) do kolby miarowej na 200cm?,

3 mianowanego

3. Doda¢ 5em® kwasu azotowego 1 natychmiast (biureta) 25cm
roztworu AgNOs.

4. Kolbg umiesci¢ na wrzacej tazni wodnej 1 ogrzewac tak dlugo az na powierzchni
roztworu wydzielg si¢ catkowicie kwasy tluszczowe a powstaty chlorek srebra
zbierze si¢ na dnie w postaci serowatego osadu.

5. Nastgpnie kolbe nalezy ochlodzi¢ do temperatury pokojowej i uzupehié jej
zawarto$¢ woda do kreski.

6. Roztwér wymieszaé 1 przesaczy¢ przez suchy saczek z bibuly filtracyjne;.
Pierwsze 10cm® przesaczu odrzuci¢ a nastgpnie zebra¢ co najmniej 110cm®
przesaczu.

7. Pipeta pelng przeniesc 100cm® przesaczu do kolby stozkowej o pojemnosci
300cm®, doda¢ 2cm® atunu Zelazowo-amonowego i miareczkowaé (energicznie
mieszajac) mianowanym roztworem NH;SCN do chwili pojawienia si¢ trwatego
czerwonobrazowego zabarwienia.

8. Zawartos$¢ chlorkow w mydle (w przeliczeniu na NaCl) obliczy¢ (w %) ze wzoru:

Zawarto$¢ chlorkow = 0,0585 (25¢; — 2vcy) 100
m



gdzie:

M — masa badanej probki mydta (g)

V — objetoéé roztworu NH4SCN uzytego do miareczkowania (cm®)

C1 — stezenie roztworu AgNO3 (mol/dm?)

C, — stezenie roztworu NH,SCN (mol/dm?)

9. Wyniki oznaczenia zebra¢ w tabeli, ktorej wzor przedstawiono ponize;j:

Objetos¢ roztworu

Zawarto$¢ chlorkow

Masa . Miano Miano | wyrazona jako utamek
Nr probki NI::iSCII:Ii Zgzy;?(do roztworu roztworu | masowy w/w chlorku
oznaczenia| mydta slagnicela T AgNO; NH,SCN sodu
miareczkowania
[a] [mi] [mol/L] [mol/L] [%]
1
2
3




Grupa......... Oznaczenie miana roztworu AgNO;

Data.........

Identyfikator | Numer p'\gisr(])z Identyfikator | Numer Al\gisréos

studenta oznaczenia [moI/I] studenta oznaczenia [moI/I]

1 31
2 32
3 33
4 34
5 35
6 36
v 37
8 38
9 39
10 40
11 41
12 42
13 43
14 44
15 45
16 46
17 47




Grupa......... Oznaczenie miana roztworu NH,SCN
Data.........
Identyfikat Numer_ Miano Identyfikato OZI\:]L;?ZZ';“ Miano
or studenta | oznaczenia | NH,;SCN[mol/l] | r studenta 3 NH4SCN [mol/l]

1 31

2 32

3 33

4 34

5 35

6 36

7 37

8 38

9 39

10 40

11 41

12 42

13 43

14 44

15 45

16 46

17 47

18 48




Ocena statystyczna serii pomiarowej oznaczania miana roztworu

e  Warto$¢ $redniej arytmetycznej wynosi :

.f = n i=1 Xl i iiesaaaas
e Warto$¢ mediany wynosi:
M= ..
e Warto$¢ dominanty wynosi:
D=.............

e Wariancja w ocenianej serii pomiarowej wynosi:

V= Zim @i ®)_

n-—1

e Odchylenie standardowe:

e Wzgledne odchylenie standardowe:

RSD =2 100% =......ocoonvnn.
e Przedziat ufnosci:
X ‘ <u<x+ ‘
X——-5 X+—-5s
v 0TS
e Dla poziomu ufnosci P=95% (a=0.05) i k=n-1
t= ~ = <u<
PP T T U<iioiin...
Warto$¢ prawdziwa miana roztworu............... zawiera si¢ z prawdopodobienstwem 95% w

przedziale: ................. Fo



