Oznaczanie zelaza i niklu w mieszaninie
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1. Oznaczanie wagowe zelaza
Sposob wykonania

Odmierzyé 25,00 cm® roztworu z kolby miarowej (pipeta
przemyta roztworem z kolby) do zlewki o pojemnosci 250 cm®, dodaé
1 cm® stezonego HNO3 i ogrzewaé do wrzenia.

Rozcienczyé roztwor do 150 cm?®, ogrza¢ do okoto 70 °C i ciaggle
mieszajac, dodawac po kropli roztworu amoniaku (1:1) do momentu
wytracenia si¢ osadu, nad ktorym wyczuwa si¢ lekki zapach
amoniaku. Do zlewki z osadem doda¢ 20 cm® 1 M buforu octanowego
1 ogrzewa¢ ostroznie, nie dopuszczajac do wrzenia, az do
skoagulowania osadu. Odczeka¢ az osad opadnie na dno zlewki i przez
dekantacje przemy¢ go trzema porcjami od 80 do 100 cm® goracej
wody z dodatkiem buforu (1:100). Przenie$¢ osad na migkki saczek
(przy przenoszeniu osadu ze zlewki uzywaé goracej wody) 1 rozpusci¢
go na saczku 25 cm® gorgcego kwasu solnego (1:5). Przesacz zbierac
do zlewki, w ktorej na poczatku wytragcono osad. Saczek przemywac
goracg wodg az do zaniku reakcji na zelazo (NH4SCN).

Rozcieficzy¢ przesacz woda do okoto 150 em®, ogrza¢ do 70 °C,
zobojetni¢ ostroznie najpierw stezonym roztworem amoniaku (do
barwy bardzo stabej herbaty), a nastepnie wytragca¢ osad
rozcienczonym roztworem amoniaku (1:1). Potem doda¢ 10 cm®
buforu octanowego 1 ogrzewa¢ do skoagulowania si¢ osadu.
Przemywaé osad przez dekantacje (3 porcje od 80 do 100 cm® goracej
wody z buforem), a nastepnie na sgczku goraca woda az do zaniku
reakcji na chlorki.

Saczek z osadem umies$ci¢ w tyglu porcelanowym, wysuszyc¢,
spopieli¢ i wyprazyé w temperaturze 900-1000 °C do stalej masy.

2. Oznaczanie Zelaza chromianometrycznie
Sposob wykonania

Probke analizowanego roztworu (25,00 cm®), zawierajacej zelazo
i nikiel, zakwasi¢ 5 ecm® 6 M HCI i ogrza¢ prawie do wrzenia. Do
goragcego roztworu dodawac kroplami SnCly (10 %-wy) do zaniku
z0ltego zabarwienia (10-20 kropli) i 1-2 kropli nadmiaru. Roztwor
ochtodzié¢ i dodaé¢ 10 cm® 6 % HgCl, w celu usunigcia nadmiaru SnCly.
Powinna wytraci¢ si¢ (niewielka ilo$¢) jedwabistego, biatego osadu
Hg,Cl; (jesli osad jest szary lub czarny analize nalezy powtorzyc).

Rozcienczy¢ roztwér woda do okoto 100 cm®, doda¢ 30 cm
mieszaniny kwasow (6 M H,SO;, i stezonego H3POy) i 3 krople 1%
roztworu difenyloaminosulfonianu sodu. Miareczkowa¢ powoli
mianowanym roztworem K,Cr,O; energicznie mieszajgc. Kiedy
zabarwienie roztworu stanie si¢ szarozielone, miareczkowac bardzo
ostroznie, po kropli, do barwy fioletowej. Probka do pomiaréw musi
by¢ przygotowana bezposrednio przed miareczkowaniem.
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3. Oznaczanie zZelaza i niklu kompleksometrycznie
Sposob wykonania

Odmierzyé 25,00 cm® analizowanego roztworu do kolby
stozkowej i doda¢ 20,00 cm® mianowanego roztworu EDTA, celem
skompleksowania catosci zelaza 1 niklu. Nastepnie doprowadzi¢ pH
roztworu do wartosci okoto 5-6 przy pomocy urotropiny
(heksametylenotetraaminy — 2 mate ptaskie tyzeczki porcelanowe) i
doda¢ 5 kropli oranzu ksylenolowego.

Nadmiar EDTA odmiareczkowa¢ mianowanym roztworem
Pb(NO3), do zmiany barwy z zielono-zoéttej na ,,mocny koniak”.
Obliczy¢ zawarto$¢ niklu, uwzgledniajac liczno$é zelaza oznaczang
wczesniej metoda chromianometryczng.
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ZADANIA DOTYCZACE
(Analizy wagowej, redoksymetrii i kompleksonometrii)
http://www.zcha.pwr.wroc.pl/dydaktyka/zadania.pdf
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