XXIX Konkurs Chemiczny dla Uczniéw Szkét Srednich
Etap finatlowy — rozwigzania

Sole przygotowane do analizy:

1 2 3 4 5 6
NazHPO4 NasP0O4-H20 (NH4)3P04-3H20 KH2PO4 NaH2P0O4-H20 K2HPO4

7 8 9 10 11 12
Na;HPO4-7H.0 (NH4)2HPO4 NaH2P04-2H20 | Na:HPO4:12H20 | Na:HPO4-2H,0 K2HPO4

Przyktadowe rozwiazanie zadania eksperymentalnego

1. Plan pracy:
- identyfikacja kationu w oparciu o testy jakosciowe;

- miareczkowanie pH-metryczne roztworu prébki o znanym stezeniu masowo-objetosciowym
w celu ustalenia liczby kationédw H* w czasteczce formalnej soli oraz zawartosci wody
hydratacyjne;j.

2. Analiza jakosciowa
- na wadze technicznej stawiam matg zlewke (100 ml), taruje wage;
- w zlewce odwazam 0,5-0,6 g badanej soli, do nasypywania soli uzywam topatki metalowej;

- do zlewki wlewam 20 ml wody destylowanej (uzywam skali na zlewce), zawartos¢ mieszam
bagietka szklang do rozpuszczenia;

- do probdéwek szklanych pobieram po okoto 0,5 ml badanego roztworu (uzywam pipety
Pasteura) i wykonuje testy:

e 7z 0,1 M roztworem NaB(CsHs)a w Srodowisku 0,1 M HCl (roztwdr zakwaszam
odpowiednig objetoscig 1 M HCI);

e 715% roztworem Nasz[Co(NOz)s] w stezonym kwasie octowym;

e 7 kilkoma kroplami stezonego HCIOs (po dodaniu odczynnika pocieram bagietka
wewnetrzne scianki probowki);

e 70,25 M kwasem winowym w obecnosci 1 M CH3COONa (stosunek objetosciowy obu
reagentow wynosi +1:1, po dodaniu odczynnika pocieram bagietkg wewnetrzne
Scianki probéwki);

e z odczynnikiem Nesslera;




e 7z 6 M roztworem NaOH (mieszanine ogrzewam na tazni wodnej, ewentualne
wydzielanie sie NH3 stwierdzam powonieniem i testem ze zwilzonym papierkiem
uniwersalnym);

- wykonuje analize ptomieniowg dla prébki statej soli, w tym celu drucik platynowy wyzarzam
w pfomieniu palnika do momentu, az nie powoduje zabarwienia ptomienia, zwilzam
stezonym kwasem solnym i dotykam powierzchni prébki (s6l umiescitem na szkietku
zegarkowym). Po ponownym umieszczeniu drutu w ptomieniu obserwuje jego zabarwienie
bezposrednio i przez szkto kobaltowe.

W razie watpliwosci dotyczgcych przebiegu préb wykonuje reakcje testowe (proby slepe) dla
roztworéow soli amonowych, sodowych i potasowych dostepnych w pracowni.

Test Na* K* NH.*
analiza ptomieniowa 20tty liliowy (szkto kobaltowe) -
B(CeHs)a - J biaty { biaty
ClOs - J biaty -
H2C4H406/CH3COO" - J biaty J biaty
[Co(NO2)s)*>/Na* - J 261ty Jzotty
Hgla?/OH" - - J brunatnopomararnczowy
OH" - - “Mzapach
amoniaku/niebieszczenie
papierka wskaznikowego

K" +ClO; — KCIO,
K*+B(CH,), —> K[ B(CH,), ]V
NH; +B(C,H,),—> NH,| B(CH;), |
2K++Na++[C0(N02)6]3 —K Na[Co( )6 ]
ONH; +Na”+[Co(NO,),|” —(NH,), Na[ Co(NO,), |
K*+H,C,H,0,—>KHC,H,0,\ +H"
NH; +H,C,H,0,—> NH,HC,H,0, \ +H"
NH; +OH —— NH, T +H,0
NH; +40H +2Hgl;” —>[OHg,NH,|I{ +71" +3H,0
UWAGA: Za wystarczajace uznawano wykrycie jonu dwiema metodami lub, w wypadku Na*,

wykluczenie jonéw K* i NH4* (po jednym tescie) i potwierdzenie obecnosci sodu za pomoca
analizy ptomieniowej.




3. Analizailosciowa
- na wadze technicznej stawiam naczynko wagowe, taruje wage;
- do naczynka wsypuje okoto 2 g badanej soli;
- waze zamkniete naczynko z substancjg na wadze analitycznej (mi);

- przesypuje (przy pomocy matego lejka) substancje do kolby miarowej 100 ml (nie
wyptukuje naczynka);

- waze ponownie zamkniete naczynko na wadze analitycznej (my);

- sptukuje substancje z lejka do kolby, mieszam do rozpuszczenia, uzupetniam woda
destylowang do kreski i ponownie doktadnie mieszam. Stezenie substancji wynosi (mi-
mz)/100 ml;

- do zlewki (250 ml) przeptukanej wodg destylowang przenosze 10 ml przygotowanego
roztworu badanej substancji, uzywajgc pipety jednomiarowej (wczesniej przeptukanej
odmierzanym roztworem);

- do zlewki dolewam okoto 100 ml| wody destylowanej (uzywam cylindra miarowego 100 ml)
i umieszczam w niej dipol magnetyczny. Zlewke umieszczam na mieszadle magnetycznym;

- elektrode pH-metryczng wyciggam z roztworu, w ktérym jest przechowywana i przemywam
wodg destylowang (uzywam tryskawki), a nastepnie umieszczam w zlewce z prdébka.
Zwracam uwage, aby cze$¢ pomiarowa i klucz elektrolityczny byty zanurzone w cieczy.
Wtgczam mieszanie i czekam na ustabilizowanie odczytu;

- na podstawie wartosci zmierzonego pH decyduje o wyborze titranta. Przy pH > 7 uzywam
HCI (anionem badanej soli jest PO4> lub HPO4?), za$ przy pH < 7 — roztworu NaOH (w sktad
soli wchodzi H,POy);

- biurete przemywam wodg destylowang oraz wybranym titrantem, napetniam biurete,
Zwracam uwage na usuniecie pecherzyka powietrza z kranu biurety, doprowadzam poziom
cieczy do ,,0” i umieszczam nad zlewka z prébka;

- miareczkuje prébke wybranym titrantem z krokiem 0,2 ml, czekajgc na ustabilizowanie
odczytu pH po kazidej porcji reagenta. Zmierzone wartosci umieszczam na wykresie
zaleznosci pH od objetosci titranta;

- myje zlewke, optukuje elektrode, uzupetniam titrant i powtarzam miareczkowanie dla
nowej porcji probki (wartosci objetosci przy ktorych obserwuje skoki na krzywej sg zbiezne z
wynikami pierwszego miareczkowania o +0,1 ml);

- na podstawie pH w punktach réwnowaznikowych miareczkowania ustalam anion obecny w
soli:



e dla PO4* skoki wystepujg przy 9,2 (lub 7,8 w soli amonowej — skok niewyrazny) i 4,5
jednostki;

e dla HPO.? skok wystepuje przy 4,5 jednostki;

e dla H;PO4 skok wystepuje przy 9,2 jednostki.

UWAGA: NH4H2PO4 nie wydawano jako analitu ze wzgledu na niewyrazne skoki na krzywej.

- W oparciu o objetosc i stezenie titranta obliczam stezenie molowe badanego roztworu,
znajac mase uzytej nawazki obliczam mase molowag soli i jej stopien uwodnienia, np.:

Badana sol zawiera kation Na*.
ms=my;—m;=2,0678 g

Na krzywej wystepuje jeden skok przy pH = 4,8, poczatkowe pH wynosi 9,3 jednostki. Badana
s6l to NaxHPO4 - nH,0.

Stezenie uzytego titranta (HCI) wynosi 0,1018 M. Skok zarejestrowano przy 7,6 ml.

nrer = 0,1018:0,0076 = 0,0007737 mol, zatem w kolbie znajdowato sie 0,007737 mol NazHPO4
- nH>0.

M = ms/ns = 267,26 g/mol
Poniewaz M(Na;HPO4) = 141,96 g/mol, to:
n(H20) = (267,26-141,96)/18 = 6,96 = 7

Wz6r soli: NazHPO4 - 7H,0

Réwnania reakcji
PO; + H' —— HPO;”

HPO; + H" —— H, PO,
H,PO, + OH" —— HPO;"



Krzywe miareczkowania
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Analit: 0,1 M PO4* lub 0,1 M PO4* + 0,3 M NH4* (10 ml)

Titrant: 0,1 M HCI
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Analit: 0,1 M HPO4? lub 0,1 M HPO4% + 0,2 M NH4* (10 ml)

Titrant: 0,1 M HCI
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Analit: 0,1 M H2P0O4% lub 0,1 M H2P04% + 0,1 M NH4* (10 ml)

Titrant: 0,1 M NaOH



