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Cwiczenie: Precypitometryczne oznaczenie jonéw srebra(l)
metoda Volharda

Wstep

Metode opracowang przez J. Volharda wykorzystuje si¢ do bezposredniego
oznaczenia jonéw Ag® (lub posredniego oznaczenia CI” po dodaniu do badanego roztworu
nadmiaru mianowanego roztworu AgNO3).

W metodzie tej zakwaszony rozcienczonym HNOj roztwor soli srebra miareczkuje
si¢ mianowanym roztworem tiocyjanianu (najczesciej amonu lub potasu). Wskaznikiem
sa jony Fe*" dodane w postaci roztworu siarczanu(V1) amonu zelaza(Ill). Podczas
miareczkowania wytraca sic bialy osad AgSCN. Gdy cata iloéé jonéw Ag' zostanie
wytragcona, nadmiar roztworu titranta reaguje z jonami wskaznika powodujgc powstanie
brunatnoczerwonego zabarwienia na skutek utworzenia kompleksu FeSCN**. Roztwér musi
mie¢ odczyn kwasowy, poniewaz w srodowisku obojetnym lub zasadowym jony zelaza(III)
ulegltyby hydrolizie (otrzymano by brunatny osad wodorotlenku zelaza (III)), co
uniemozliwitoby wyznaczenie punktu koncowego miareczkowania.

Odczynniki: mianowany roztwor NH;SCN, 10% roztwor FeNH4(SO4),2, 6 mol/L roztwor
HNO3.

Wykonanie

1. Otrzymang do analizy probke w kolbie miarowej pojemnosci 100 mL uzupetni¢ woda

destylowang do kreski a nastepnie doktadnie wymieszac

2. Biurete napehi¢ titrantem tak, by nie pozostaly w niej zadne pecherzyki powietrza,

ustawi¢ poziom titranta w punkcie 0,00 mL

3. Pipetg jednomiarowa przenie$¢ 20,00 mL rozcienczonej probki do kolby Erlenmayera
z szeroka szyjka, nast¢gpnie doda¢ 5 mL roztworu HNO; i 1mL roztworu
FeN H4(SO4)2

4. Przygotowang probke miareczkowa¢ mianowanym roztworem tiocyjanianu amonu
do pojawienia si¢ brunatnoczerwonego zabarwienia roztworu nad osadem
nie znikajacego pomimo energicznego mieszania przez 10 s (zmiany powinna by¢

widoczna po dodaniu jednej kropli titranta)
5. Otrzymany wynik zanotowac, a nastgpnie wykona¢ drugie miareczkowanie.

6. Korzystajac z warto$ci $redniej, obliczyé zawarto$é jonéw Ag* w otrzymanej probce

(wynik poda¢ w gramach).
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