Chemiczne metody analizy iléciowej (laboratorium)
Analiza wagowa

33. Oznaczanie siarczanow w postaci siarczanu(VI) baru
Oznaczenie polega na aniu jonéw SO jonami Ba®*w postaci trudno

rozpuszczalnego osad®aSO, (Irg,e, = 1,1+ 10°):
Ba* + SO* = BasO,

Otrzymany osad ogsza s¢, przemywa i pray celem catkowitego uswggia wilgoci.
Zawartg¢ siarczanoéw w analizowanej probce oblicza rsinazac mag otrzymanego osadu
przez mnanik analityczny.

Osad BaSO, stmca s¢ w srodowisku rozciéczonego kwasu solnego. Zbyt zdu
kwasowa¢ roztworu powoduje zwkszenie rozpuszczalbd osadu na skutek przesecia
rownowagi reakcji

SO; +H'= HSO,

W prawo, €O zmniejsza ¢ienie jonow SO w roztworze i z kolei przesuwa w lewo
rownowag reakcji tworzenia si BaSO, .

Stpcany na zimno BaSO,powstaje w postaci drobnokrystalicznego osadu,
przechodzcego przez ggzek. Wynika to z jego malej rozpuszczditiow wodzie
i w zwigzku z tym szybkiego powstawania osadu. Aby otrzyrasad grubokrystaliczny,
wskazane jest wprowadzanie soli baru do roztwodabeago na gaco.

Podczas oznaczania siarczanOw najpoweggszym zrodiem bedow jest szczegodlna
podatné¢ osadu BaSO,na zanieczyszczenia na skutek wspétstnia s¢ innych jonow.
Duze znaczenie ma wi sposéb sficania osadu: i jest on stscany przez dodawanie
roztworu BaCl,do gogcego roztworu siarczanéw, oklugygdynie niewielkie iléci jonow
Cl~w postaciBaCl, , natomiast jéi postpuje s¢ odwrotnie, okluzjaBaCl, jest znaczna.

Je&li w roztworze obecneasjony fatwo wspotsticajpce s¢ z osademBaSO,, np.
kationy: K*, Na*, Ca**, 9", AI*", Fe*, Cr*oraz aniony:NO;, CIO;, CIO;, PO i
CrO7 , to naley przed stgcaniem siarczanow usgthje z roztworu lub zamaskowa

Czysty osadBaSO,rozktada s} w temperaturze 1400C (1673 K). W obecriwi

zanieczyszcze proces ten zachodzi Zu w dwo nizszych temperaturach,



np. w obecnéci wegla w temperaturze 60T (873 K) mae nasipi¢ redukcja siarczanu do

siarczku:

BaSO, +4C= BaS +4CO

Aby unikm¢ rozktadu, sczek z osadenBaSO,spala s3 powoli w mazliwie niskiej

temperaturze i przy dobrym depte powietrza. Przy takim pagtowaniu
w przypadku powstania siarczku utleniag son z powrotem do siarczanu tlenem

Z powietrza:

BaS + 20,= BaO,

Mozna tex utlenic powstaty siarczek przez dodanie do wypraeego osadBaSO, niewielkie]

ilosci skzonego kwasu siarkowego i ponowne wyjenaie:
BaS+ H,0,= BaSO, + H,S

Przed wypraeniem osaduBaSO,nalezy usuny¢ jony chlorkowe, gdy BaCl, jest

lotny i maze spowodowastraty osadu.

Wykonanie oznaczenia

Oznaczenie wykonuje i z calgci analizowanego roztworu pobranego
do zlewki o pojemngxi 400 - 600 ml.

Do zlewki zawierajcej roztwor oznaczanych jonovBO.” dod& 200 ml wody
destylowanej, 2 - 3 krople oram metylowego i tak dobtakwasowd¢ (rozciexczonym
roztworemHCI) aby roztwér byt réowy. Nastpnie doda 2 ml stzonego kwasu solnego.
Catas¢ ogrz& do wrzenia i wprowadzaz pipety, caly czas mieszaj 10 ml 5% roztworu
BaCl, . Po opadriciu osadu doda jeszcze kilka kropel BaCl,

i obserwowd, czy nie pojawi s znetnienie, $wiadczce o niepeinym siceniu jonow
siarczanowych. Nagbnie roztwor z osadem ogrzetvaa ta&ni wodnej przez okoto godzn
po czym odsczy¢ osad na twardymaszku bibutowym i przem§ wodg az do catkowitego
odmycia jonow chlorkowych (proba z roztworeAgNO, zakwaszonym kwasem azotowym).

Sgczek z osadem wyg z lejka, ztay¢ i umiescic w tyglu kwarcowym, uprzednio
wyprazonym do statej masy, powoli spalprzy dobrym dospie powietrza tak, aby bibuta
nie zapalita s plomieniem i pray¢é w temp. okoto 800 °C przez

30 minut. J&li osad jest szary, co wskazuje ngd&zowa redukcg BaSO,do BaS, dod& 1



krople stzonegoH,SO,, ostraznie odgdzi¢ nadmiar kwasu i ponownie g osad, a do
uzyskania statej masy.

Zawartdé¢ siarczanow fn,, ) oblicza s¢ mnazac mag osadu (rénica mas tygla z

osadem i pustego tygla) przez mnik analitycznyfF:

mg)f* = mBaSO4 [F [g]

M_.,
gdzie F = —>=0,4115

BasO,
Odczynnik Rodzaj zag¢enia
NaSO, Zgodnie z rozporgdzeniem (WE) 1272/2008 zyzek nie jest
(roztwor 0,1 mol/l) substangj niebezpieczn
BaCb Dziata toksycznie po potketiu. Dziata szkodliwie w nagpstwie
(roztwor 5%) wdychania.
HCI Moze powodowé korozg metali. Powoduje powae oparzenia
(roztwor stzony) skory oraz uszkodzenia oczu. kopowodowa podranienie drog

oddechowych.

HCI Powoduje powzne oparzenia skory oraz uszkodzenia oczuzeMo

(roztwor 2—4 mol/l) | powodowd podranienie drég oddechowych.




34. Oznaczanie glinu w postaci 8-hydroksychinolinianglinu

Stragcanie jonbw glinu za pomgc odczynnika organicznego, jakim jest

8-hydroksychinolina ma wiele zalet:

- otrzymuje s¢ osad bardzo trudno rozpuszczalny, tatwy do przésriyez strat

- tylko w bardzo nieznacznym stopniu wystje zjawisko wspétsicenia innych jonow

- zawart@¢ oznaczanego jonu w masie osadu stanowi niewielies¢ (maty mnanik
analityczny), co zmniejszadat podczas weenia.

Wady stosowania organicznych odczynnikow as#ifgcych jest natomiast ich staba
rozpuszczaln@® w wodzie. Trzeba wc stosowa je w roztworach alkoholu lub kwasu
octowego, co stwarza niebezpietzigvo wytgcania s¢ samego odczynnika, §e doda s¢
zbyt dwzy jego nadmiar do wodnego roztworu oznaczanego. jonu

Ze stabo zakwaszonych roztworéw soli glinowych yghoksychinolina (zwana ze

oksym lub oksychinolin) straca ilasciowo jony glinowe w postacitttozielonego osadu:
Al** +3C;H,N(OH)= (C,H,NO),Al +3H"

Otrzymany krystaliczny osad oksynianu glinu gcrs s¢ przez tygiel z dnem porowatym,
przemywa, suszy w temperaturze 120 - @0 wazy.
Oksynian glinu jest chelatem o wzorze:
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Podobnie jak wiksza¢ soli wewnytrzkompleksowych, jest trudno rozpuszczalny w

wodzie. Rozpuszczagshatomiast w rozpuszczalnikach niepolarny€tCl,, CCl,, C,H,).

Wykonanie oznaczenia

Oznaczenie wykonuje ¢siz catgci analizowanego roztworu pobranego do zlewki o
pojemndci 300 - 400 ml.

Zadanie kontrolne rozaiezy¢ wodg destylowan do obgtosci okoto 150 ml, doda
krople stzonegoHCI , ogrza& do temperatury okoto 8%C (353 K), nasipnie doda 10 ml



5 % roztworu 8-hydroksychinoliny w 2 % roztworze &su octowego. Naginie dodawa
15 % roztworu octanu amonw @o momentu, gdy przestaniec Stgcaé oksynian glinu,
potem dodatkowo jeszcze 25 rAbite zabarwienie cieczy nad osadem wskazuje nanokec
nadmiaru oksyny w roztworze.

Zlewk¢ z osadem pozostatviprzez godzig nie ogrzewajc jej, po czym osad
odsiczy¢ przez tygiel z dnem porowatym G4 (uprzednio wysagzdo statej masy), przerdy
mad iloscig gorgcej wody, a nagpnie zimry do catkowitego odbarwienia przezu. Tygiel z
osadem susZyw suszarce elektrycznej w temperaturze 120 “C4(B93 — 413 K) do statej
masy.

Klarowny, zotty lub zottopomaraczowy przegcz netnieje na skutek wypadania
samej oksyny, ktora jest trudno rozpuszczalna wnegjmvodzie, lub oksynianu glinu, ktory
nie zdyzyt catkowicie wykrystalizowéa. W takim przypadku naky metny przegcz ogrzé do
wrzenia. Catkowite znikgcie znetnienia podczas ogrzewania jest dowodeeglin zostat
catkowicie wytgcony, a wzgto tylko zbyt duy nadmiar 8-hydroksychinoliny.

Zawarta¢ glinu (m, ) w zadaniu kontrolnym obliczagsmnazac mag otrzymanego
osadu oksynianu glinu przez nimk analitycznyf:

My = Mcnnop,a [d]

gdzieF = _Ma 0,05870
(CaHgNO)s A
Odczynnik Rodzaj zag¢enia
AICl3 Powoduje powzne oparzenia skory oraz uszkodzenia oczu.

(roztwar 0,1 mol/l)

8-hydroksychinolina | Dziata szkodliwie po potkgciu.
(roztwor 5%)




