Pracownia Analizy IloSciowej

Manganometryczne oznaczanie manganu

Stosowany sprzet laboratoryjny

biureta 0 pojemnosci 50 cm?, 3 kolby stozkowe o pojemnosci

500 cm?, pipeta petna 20 cm®, kolba miarowa o pojemnosci 100 cm®,
pipeta miarowa 20 cm?®, maty lejek, statyw, biureta

Stosowane odczynniki i roztwory

30% roztwoér wodny ZnSOy

stezony roztwor NH;-H,O

stezony roztwor HNO3

mianowany roztwér KMnOy 0,02 mol/dm?

Podstawa metody

Manganometryczna metoda Oznaczania manganu
wykorzystuje reakcje utleniania jonéw Mn(l1l1) manganianem(V1I)
w $rodowisku obojetnym:

2MnO, + 3Mn?* + 2H,0 — 5MnO; + 4H*

W  rzeczywistosci w tych warunkach powstaje mieszanina
manganiané6w(IV) manganu(Il) Mn(HMnQO3),-MnO3; 0 zmiennym
sktadzie, w wyniku czego cze¢$¢ jondw Mn?*  pozostaje
nieutleniona, co powoduje zanizenie wynikow analizy.

W celu unikniecia powyzszego efektu nalezy prowadzi¢
miareczkowanie na gorgco, wprowadzajac do badanego roztworu
znaczne ilosci Zn(Il), ktore wytracaja manganian(IV) cynku
(Zn(HMnOs)2), w ten sposob cata ilo§¢ manganu(IV)
przeprowadzana jest do osadu i nie przeszkadza w dalszym toku
analizy.

Wykonanie oznaczenia Mn**:

Otrzymang probke do analizy dopelni¢ woda destylowana do
kreski 1 doktadnie wymiesza¢. Nastepnie odpipetowac pipeta pelng
0 pojemnosci 20 cm® (25 cm3) analize do trzech kolbek
stozkowych o pojemnosci 500 em®. Kazda prébke rozcienczy¢ do
200 cm®, doda¢ 20 cm® 30% roztworu ZnSO, i wkrapla¢ stezony
amoniak do momentu pojawienia si¢ zmetnienia (wystarczg 1-2
krople). Doda¢ 1 krople stezonego HNO3; do zaniku zmetnienia.
Ogrzaé analize do wrzenia i dodaé z biurety jednorazowo 20 cm®
mianowanego roztworu KMnQO,4. Roztwoér w kolbce stozkowej
ogrza¢ do wrzenia 1 energicznie mieszajac miareczkowac
mianowanym roztworem KMnO, tak dlugo, az klarowna po
odstaniu ciecz nad osadem be¢dzie zabarwiona na r6zowo.
Pierwsza probka jest zwykle przemiareczkowana. Podczas
kolejnych oznaczen nalezy dodawa¢ od razu prawie calg
potrzebng do osiggniecia PK objetos¢ roztworu manganianu(VI1)
potasu (a nie 20 cm®) , po czym dokoficzy¢ miareczkowanie
dodajac kroplami titrant.



Sposdb przedstawienia wynikow
Zawartos¢ manganu w probce obliczamy z zaleznoSci:

m = 1,5-V-c-0,0549-f

gdzie:

V - objetos$¢ zuzytego titranta

¢ - miano roztworu KMnO, (w mol/dm®)
f - wspotmiernos$¢ kolby z pipetg

Przyjmujac, ze precyzja oznaczenia nie moze by¢ mniejsza niz 1%,
sprawdzi¢, jaka jest r6znica w oznaczonych masach manganu
pomigdzy poszczegdlnymi probkami:
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Jesli roznica pomigdzy wynikami poszczegdlnych oznaczen w
zadnym przypadku nie przekracza dopuszczalnej granicy
przedstawi¢ wynik koncowy analizy jako $rednig arytmetyczng
wynikoéw trzech rownolegtych oznaczen:
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Jesli tak nie jest, zalecane jest wykonanie kolejnego oznaczenia.



