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Cwiczenie 6

Manganometryczne oznaczenia H20>

Cwiczenie obejmuje:
1. Oznaczenie miana roztworu KMnQOg4

2. Manganometryczne oznaczanie H,O>



WYKONANIE CWICZENIA

1. Oznaczanie miana roztworu KMnO4 na NaxC,04

Roztwér KMnOg4 posiada silne wlasciwosci utleniajace dlatego nalezy do utleniaczy najczescie]
stosowanych w praktyce. Dodatkowa jego zaleta jest wyrazna barwa dzigki czemu odpada
koniecznos¢ stosowania wskaznikow (KMnOs jest autoindykatorem). Zaletg tego odczynnika
jest tez jego stosunkowo niska cena. Przebieg redukcji manganianu (VII) zalezy od odczynu
srodowiska. W srodowisku kwasnym KMnO4 redukuje si¢ do manganu (II): KMnO4 + 8H20 +
5e ©Mn?* + 4H,0

W $rodowisku obojetnym lub stabo kwasnym zachodzi redukcja do Mn** (MnO,):
KMnOs + 2H20 + 3e ©&MnO2 + 40H"

W $rodowisku mocno zasadowym redukcja zachodzi tylko do manganianu(VI):

KMnOs + e ©&MnOa42-

W praktyce laboratoryjnej uzywa si¢ najczesciej KMnO4 o stezeniu 0,02 mol/l, 0,002 mol/l.

Nie mozna otrzyma¢ mianowanego roztworu manganianu (VII) przez rozpuszczenie $cisle
odwazonej ilosci soli w znanej objetosci wody, poniewaz KMnQO4 zawsze zawiera domieszke
MnO:a. Przed przystapieniem do ustalania miana nalezy roztwor KMnO4 doktadnie przesaczy¢
w celu usunigcia MnOz. Jest to konieczne gdyz znajduje si¢ on w postaci drobnej zawiesiny w
roztworze. W $rodowisku kwasnym wchodzi on w reakcj¢ z reduktorem zwigkszajac miano
roztworu. MnO; katalizuje rowniez samorzutny rozktad KMnOs: 4MnO4 + 2H20 < 4MnO; +
40H + 302

W roztworach obojetnych proces rozktadu przebiega bardzo powoli, przyspieszaja go jednak
obecno$é MnO,, Mn?* oraz jonow H*, totez rozktad zachodzi szybciej w roztworach kwasnych.
Zachodzi on szybciej rowniez w podwyzszone] temperaturze. Czynnikiem przyspieszajacym
jest rowniez $wiatto, dlatego nalezy roztwory manganianu (VII) przechowywaé w butelkach z
ciemnego szkla.

Miano roztworu KMnQO4 nastawia si¢ na substancje wzorcowa, ktorg jest staly NaxCoOa,

W czasie mianowania zachodzi nastepujaca reakcja:

2KMnOg + 16 H* + 5C,04% & 2Mn?* +8 H,0 + 10CO>



Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml, biureta
50 ml, statyw, palnik, siatka
ceramiczna, trdjndg cylinder

miarowy.

Stosowane odczynniki i roztwory:
Na2C204 staly, wysuszony,

Roztwor KMnQO4~0.02 mol/l, H2SO4
2 mol/l.

Opis mianowania roztworu KMnQO4 (0.02 mol/l)

1. Na wadze analitycznej odwazy¢ 0,25-0,30g Na.C.0O4 wysuszonego w temperaturze 383K.

2. Odwazke rozpusci¢ w 50 ml wody i doda¢ 15 ml 2 mol/l H2SO4. Otrzymany roztwor
ogrza¢ do temperatury 343—-353K.

3. Miareczkowac przygotowanym roztworem KMnOj4. Poczatkowo wprowadza¢ roztwor
bardzo powoli do kazdorazowego odbarwienia si¢ roztworu miareczkowanego. Gdy juz w
roztworze nagromadzi si¢ wystarczajaca ilo$é jonow Mn?*, redukcja manganianu (V11)
potasu nastgpuje bardzo szybko i wowczas nalezy energicznie mieszajac miareczkowac do
stabo rozowego zabarwienia, utrzymujacego si¢ ok. 30 s.

4. Stezenie molowe nastawionego roztworu KMnO4 oblicza si¢ uwzgledniajac stechiometri¢

reakcji ze wzoru:
) B (2-m)
KMnOs ™ (13402 - Vicmno, * 5

gdzie: m — masa odwazki Na>C>04[g]
Vkmnos — objetos¢ KMnO4 [ml]

0,13402 — masa milimola Na2C204 [g/mmol]
5. Uzyskane wyniki nalezy zapisa¢ w zatgczonej na koncu skryptu tabeli, a nastepnie dokonac

oceny statystycznej uzyskanej serii pomiarowej- opracowanie grupowe wg wzoru

umieszczonego na koncu skryptu.



objetos¢ roztworu stezenie
Nr wspolmiernos¢ ’ $rednia masa
) KMnOg4 KMnOy masa Mn~ [g] -
probki w Mn™ [g]*

Vpr [m] C [mol/]
1
2
3

* érednia masa po odrzuceniu wynikow watpliwych

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

pomiedzy nimi nie przekracza 1 %.

3. Manganometryczne oznaczanie H20>

Oznaczenie jest przyktadem miareczkowania oksydymetrycznego, w ktérym H202 peni role
reduktora. Zakwaszony roztwor nadtlenku wodoru miareczkuje si¢ mianowanym roztworem

KMnOs. Oznaczenie przebiega wg nastgpujacej reakcji:

2MnOy4 + 5H,0; + 6H+ < 2Mn2+ 4+ 502 + 8H20

W kwasowym $rodowisku nadtlenek wodoru redukuje manganian(VII) potasu do jonow
manganu(Il), przy czym uwalnia sie tlen. Reakcja jest katalizowana przez jony Mn?*, wobec
czego pierwsze dodane jony manganianu(VII) potasu odbarwiajg si¢ bardzo powoli, natomiast
gdy stezenie jonoéw Mn(Il) w roztworze zwigkszy si¢ wzrasta takze szybkos$¢ reakcji (roztwor
odbarwia si¢ bardzo szybko). Pojawienie si¢ blado r6zowego zabarwienia wskazuje punkt

koncowy miareczkowania.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

kolba miarowa 100 ml, pipeta
petna 20 lub 25 ml, biureta

50 ml, statyw.




Stosowane odczynniki i roztwory:
mianowany roztwor KMnQOas, ~0.02 mol/l, roztwor

H2SO4 2 mol/l.

Opis manganometrycznego oznaczenia nadtlenku wodoru.

1. Kolbg¢ miarowa z badana probka dopetnic do kreski woda destylowang i delikatnie
wymieszac.

2. Pobraé pipeta do kolby stozkowej 20-25 cm?® roztworu probki, dodaé 10cm?® roztworu
kwasu siarkowego (VI) 1 miareczkowa¢ roztworem mianowanego manganianu(VII) potasu
do chwili pojawienia si¢ bladorozowego zabarwienia pochodzacego od 1 kropli nadmiaru
manganianu (VI1).

3. Oznaczenie wykona¢ przynajmniej 3 razy.

4. Oznaczong zawarto$¢ HoO2 w g obliczy¢ z zaleznoSci:

My,o, =V -C- g +0.034015 - w
gdzie:
C- stezenie molowe mianowanego KMnO4 [mol/l]
V — objeto$¢ zuzytego roztworu KMnOs [ml]
0.034015 — masa milimola H202 [g/mmol] w

- wspotmiernos¢ kolby 1 pipety

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



stezenie

Nr objetos¢ roztworu wspotmiernosé $rednia masa
) KMnO4 C masa H,O,[g]
probki | KMnOy4 Vpr [ml] W H,O, [g]*
[mol/l]
1
2
3

*po odrzuceniu wynikow watpliwych

6. Jako wynik analizy przedstawi¢ §rednig arytmetyczng 3 wynikow, jesli réznica mas

pomiedzy nimi nie przekracza 0.5 %.

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




Grupa......... Oznaczenie miana roztworu KMnOs

Data.........

Identyfikator Numer Miano Identyfikator Numer Miano KMnO,

oznaczenia | KMnO4[ mol/l] studenta oznaczenia [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
19 49
20 50
21 51
22 52
23 53
24 54
25 55
26 56
27 57
28 58
29 59
30 60

studenta




Ocena statystyczna serii pomiarowej oznaczania miana roztworu

Warto$¢ $redniej arytmetycznej wynosi :

1

X=-YiXi=

n

Warto$¢ mediany wynosi:

Warto$¢ dominanty wynosi:

Wariancja w ocenianej serii pomiarowej wynosi:

V — Z?:l(xi_f}

n-1 =

* Odchylenie standardowe:

Wzgledne odchylenie standardowe:

RSD = -100% =

e Przedzial ufnosci:

=

) Vn

Dla poziomu ufnosci P=95% (0=0.05) i k=n-1

t t
— s<uU<x+-—=-5
o 0 F



Wartos¢ prawdziwa miana roztworu............... zawiera si¢ z prawdopodobienstwem 95% w
przedziale: ................. Foo



