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CW. 8 OZNACZANIE Fe** METODA MIARECZKO-
WANIA SPEKTROFOTOMETRYCZNEGO.

ZASADA OZNACZENIA:

Celem ¢wiczenia jest iloSciowe oznaczenie Fe3T. Miareczkowanie
spektrofotometryczne jest metoda oznaczania stezenia substancji w roztworze,
polegajaca na pomiarze ekstynkcji (absorbancji) roztworu, zmieniajacej si¢
podczas miareczkowania. Zelazo tworzy z KSCN w $rodowisku kwasnym
krwistoczerwony kompleks. Jony Fe’™ moga sie redukowaé pod wplywem
jonéw SCN’, szczegdlnie w obecnosci §wiatla, co moze powodowaé zanik
zabarwienia roztworu. Dlatego probki do miareczkowania nalezy przygotowac
bezposrednio przed miareczkowaniem. Podczas miareczkowania roztworem

EDTA powstaje bezbarwny kompleks Fe3t z EDTA, ktory jest znacznie
trwalszy od barwnego kompleksu Fe3t z KSCN.

ODCZYNNIKI I APARATURA:

1. Roztwér podstawowy Fe’': nawazke 8,6350 g 5. Spektrofotometr obejmujacy
alunu zelazowo - amonowego NH4Fe(SOy4), 12H,0 dlugo$é¢ fali A=525 nm z
rozpusci¢ w kolbie miarowej na 1000 cm® z przystawka  do miareczkowania
dodatkiem 5 cm’ stez. H>SO4. (c=1mg Fe/cm’) spektrofotometrycznego.

2. R-r mianowany EDTA (s6l dwusodowa kwasu Kolba miarowa 50 cm’.
wersenowego  CoH14N,OgNa,-2H,0) o  stezeniu Biureta 10 cm”.

0,005 mol/dm” . Pipeta Mohra 10 cm”.
3. 1% r-r KSCN (1 g rozpusci¢ w 99 cm’® wody Pipeta 5 cm’.

dest.). . Pipeta lcm’.

4. R-r H,SO;4 o stezeniu 0,05 mol/dm’.
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WYKONANIE CWICZENIA:

Wiaczy¢ spektrofotometr i odczeka¢ 15 min. do nagrzania aparatu.

Przykreci¢ przystawke do miareczkowania do aparatu. Nastawi¢ dtugos$¢ fali A = 525 nm.
Przymocowaé statyw i biurete na 10 cm’ do przystawki.

Doktadnie wyczysci¢ kuwete o poj. 30 cm’.

Ustawi¢ na spektrofotometrze wskazanie 0 absorbancji (100% transmltanCJl) W tym celu
wykonac §lepa probe: wla¢ 15 cm® wody dest., wlaé 0,2 cm’® r-ru KSCN, 5 cm® r-ru H,SOs,
1 cm’ r-ru EDTA, wrzucié¢ mieszadetko magnetyczne

Kuwetg ze Slepa proba wtozy¢ w imak przystawki 1 wsuna¢ w bieg promieni.

Wiaczy¢ mieszadto magnetyczne.

Ustawi¢ 0 absorbancji (100% transmitancji).

Otrzymana probke rozcieficzy¢ w kolbce miarowej na 50 cm® do kreski woda dest.

10. Za pomoca pipety odmierzy¢ do kuwety doktadnie 10 cm® otrzymanej i rozcieficzonej
probki, nastepnie dodaé: 0,2 cm’ r-ru KSCN, 5 ecm’ r-ru H,SO4 i 5 em® wody. Wrzucié
mieszadetko magnetyczne, kuwete umie$ci¢ w imaku przystawki.

11. Biurete na 10 cm® napetnié¢ r-rem EDTA.

12. Kuwete umiesci¢ w biegu promieni, wlaczy¢ mieszadetko i odczytaé¢ absorbancje, wynik
zanotowa¢ w dzienniku ¢wiczen, w tabelce wg wzoru:
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Lp. Vepra [cm’], A (absorbancja)
1 0,00
2 0.21
3 0,40

13. Wkrapla¢ z biurety po okoto 0,2 cm’ EDTA za kazdym razem notujac w tabelce
absorbancje¢ i objetos¢ wkroplonego roztworu EDTA (doktadny odczyt z biurety). Pod koniec
miareczkowania wkraplamy po 0,05 cm’ titranta, tak dtugo az 5 ostatnich wskazan powtorzy

si¢.

14. Miareczkowanie powtorzy¢ 2 razy.

OPRACOWANIE WYNIKOW:

e W arkuszu kalkulacyjnym wykresli¢ krzywe miareczkowania: A=f(Vyy) na podstawie
danych z dziennika ¢wiczen 1 wyswietli¢ rownania otrzymanych prostych.

e Na podstawie otrzymanych réwnan obliczy¢ punkty koncowe miareczkowania.

e Obliczy¢ masg zelaza w otrzymanej probce wedtug wzoru:

gdzie:

MEpe = Cmol EDTA’ VEDTA Mpe' W

W - wspotmierno$¢ kolby 1 pipety.

mpe - Masa zelaza w otrzymanej probce, w mg,

Cmol EDTA- Stezenie roztworu EDTA w mmol/cm’ s
VepTa - Objetosé wmiareczkowanego EDTA w cm’,
Mg, -  masa molowa zelaza w mg/mmol,




