1. PRZYGOTOWANIE ROZTWOROW KOMPLEKSUJACYCH

1.1. przygotowanie 20 g 20% roztworu KSCN w wodzie destylowanej

1.1.1. odwazenie 4 g statego KSCN w stozkowej kolbie ze szlifem
1.1.2. odwazenie 16 g wody destylowanej do kolby z odwazonym KSCN (roztwor ,A")

1.2 przygotowanie wodno-acetonowego (1:1, w:w) 20% roztworu KSCN

1.2.1. odwazenie 30g statego KSCN do stozkowej kolby ze szlifem

1.2.2. odmierzenie cylindrem miarowym 60 mL wody destylowanej do kolby z

odwazonym KSCN

1.2.3. odmierzenie cylindrem miarowym 76 mL acetonu do kolby z wodnym (roztwér ,B")
roztworem KSCN

UWAGTI:

Konieczne jest umycie szkta wodnym roztworem detergentu oraz DOKLADNE wyptukanie wodg
kranowg i destylowang przed przystgpieniem do wykonania ¢wiczenia.

Roztwory powinny po przygotowaniu by¢ przechowywane w zamknietych naczyniach — aceton
charakteryzuje sie wysokg preznosciq par w temperaturze pokojowej i wraz z postepem ¢wiczenia
stosunek acetonu do wody moze ulec zmianie.



2. PRZYGOTOWANIE ROZTWOROW DO BADAN JAKOSCIOWYCH

2.1. Do zlewek ®-@ wprowadzi¢ po 1.00 mL wzorca Fe3*
2.2. Do zlewek ®@-® wprowadzi¢ po 1.00 mL wzorca Co?*
2.3. Do zlewki @ oraz @ doda¢ 4.00 mL roztworu ,,A”
2.4. Do zlewki @ oraz @ doda¢ 4.00 mL roztworu ,,B”
( ( ( (
Fe3+ Fe3+ C°2+ c02+
1.00 ml 1.00 ml 1.00 ml 1.00 ml
”A” ”B" ”A” ”B”
4.00 ml 4.00 ml 4.00 ml 4.00 ml
J J J J
@ @ © @
UWAGI:

Nie nalezy pobiera¢ roztwordw wzorcowych Fe3* oraz Co?* bezposrednio z kolb miarowych.
Nalezy niewielkie ilosci roztworu (ok. 10 mL) przela¢ do uprzednio optukanych i wysuszonych
i podpisanych zlewek.

Wszystkie uzywane zlewki (& 25.00 mL) powinny by¢ optukane wodg destylowang i wysuszone.

Objetos¢ 1.00 mL (i mniejsze) powinna by¢ odmierzona za pomocg automatycznej pipety
wielomiarowej na 1.00 mL (1000 pL)

W celu unikniecia kontaminacji roztworéw wzorcowych nalezy uzywac oddzielnych koncéwek do pipet
dla kazdego roztworu.

Objetos¢ 4.00 mL powinna zosta¢ odmierzona za pomocg automatycznej pipety wielomiarowej na 5.00
mL

Po przygotowaniu roztworow w zlewkach (wymieszaé zawartos¢ !!') nalezy przenies¢ je do kuwet
pomiarowych — po sztuce na roztwor. Kuwety powinny by¢ wypetnione w co najmniej 95%.

Pomiar spektrofotometryczny wymaga zarejestrowania w pamieci urzadzenia tzw. wartosci ,blank” —
roztworu ktorego absorbancja wynosi ,0” w catym zakresie rejestrowanego widma. Tg czynnosc
w pomiarach jakoSciowych przeprowadza sie z uzyciem kuwety wypetnionej wodg destylowana.

Przed pomiarem spektrofotometrycznym grupa powinna posiada¢ 4 kuwety z roztworami + 1 kuwete
z wodg destylowana.

Po zarejestrowaniu 4 widm, w zlewkach @ i @ nalezy rozpusci¢ niewielkie iloéci kwasu
askorbinowego (Asystent!!!) i zarejestrowa¢ dodatkowe dwa widma dla nowootrzymanych roztwordw.

Po zarejestrowaniu 6 widm nalezy zawarto$¢ ekranu wydrukowac i przedstawi¢ asystentowi
prowadzacemu ¢wiczenie.

Zapisac¢ wyniki w miejscu wskazanym przez asystenta.



3. PRZYGOTOWANIE ROZTWOROW DO BADAN ILOSCIOWYCH

3.1. Roztwory do ilosciowych oznaczen jonéw Fe3*

3.1.1. Do zlewki @ wprowadzi¢ 0,20 mL wzorca Fe3* oraz 0,80 mL 0,1 mol/L HNO3
3.1.2. Do zlewki @ wprowadzi¢ 0,30 mL wzorca Fe3* oraz 0,70 mL 0,1 mol/L HNOs
3.1.3. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,40 mL wzorca Fe3* oraz 0,60 mL 0,1 mol/L HNO3
3.1.4. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,50 mL wzorca Fe3* oraz 0,50 mL 0,1 mol/L HNO3
3.1.5. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,60 mL wzorca Fe3* oraz 0,40 mL 0,1 mol/L HNO3
3.1.6. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,70 mL wzorca Fe3* oraz 0,30 mL 0,1 mol/L HNOs
3.1.7. Do zlewki @ wprowadzi¢ 0,80 mL wzorca Fe3* oraz 0,20 mL 0,1 mol/L HNO3
3.1.8. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,90 mL wzorca Fe3* oraz 0,10 mL 0,1 mol/L HNOs;
3.1.9. Do zlewki @ wprowadzi¢ 1,00 mL wzorca Fe3*

3.1.10. Do zlewki @ wprowadzi¢ 1,00 mL 0,1 mol/L HNOs;

3.1.11. Do zlewek @-@© doda¢ po 4,00 mL roztworu ,,B”
3.1.12. Do zlewki @ dodac 4,00 mL roztworu ,B”

[ Fe3* [ Fe3* [ Fe3* [ Fe3* [ Fe3*
0,20 mL 0,30 mL 0,40 mL 0,50 mL 0,60 mL
HNO: HNO: HNO: HNO: HNO:
0,80 mL 0,70 mL 0,60 mL 0,50 mL 0,40 mL
B4 mL «B74mL B” 4 mL "4 mL B” 4 mL
J J J J J
O] @ ® @ ®

[ Fe3+ [ Fe3+ [ Fe3* [ Fe3+ [ HNO3
0,70 mL 0,80 mL 0,90 mL 1,00 mL 1,00 mL

HNO; HNO; HNO;
0,30 mL 0,20 mL 0,10 mL
B” 4 mL B" 4 mL B" 4 mL B" 4 mL B” 4 mL
) ) ) ) )
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UWAGI:

e Pomiar spektrofotometryczny przeprowadza sie analogicznie jak w czesci dotyczacej badan
jakosciowych. Jako wzorzec ,braku absorbancji” (,blank”) w tym przypadku powinien zosta¢ uzyty

roztwér ,$lepej proby” — roztwor



3.2. Roztwory do ilosciowych oznaczen jondw Co?*

3.2.1. Do zlewki @ wprowadzi¢ 0,20 mL wzorca Co?* oraz 0,80 mL 0,1 mol/L HNO3
3.2.2. Do zlewki @ wprowadzi¢ 0,30 mL wzorca Co?* oraz 0,70 mL 0,1 mol/L HNO3
3.2.3. Do zlewki @ wprowadzi¢ 0,40 mL wzorca Co?* oraz 0,60 mL 0,1 mol/L HNO3
3.2.4. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,50 mL wzorca Co?* oraz 0,50 mL 0,1 mol/L HNO3
3.2.5. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,60 mL wzorca Co?* oraz 0,40 mL 0,1 mol/L HNO3
3.2.6. Do zlewki ® wprowadzi¢ 0,70 mL wzorca Co?* oraz 0,30 mL 0,1 mol/L HNO3
3.2.7. Do zlewki @ wprowadzi¢ 0,80 mL wzorca Co?* oraz 0,20 mL 0,1 mol/L HNO3
3.2.8. Do zlewki wprowadzi¢ 0,90 mL wzorca Co** oraz 0,10 mL 0,1 mol/L HNOs
3.2.9. Do zlewki @ wprowadzi¢ 1,00 mL wzorca Co?*

3.2.10. Do zlewki ©® wprowadzi¢ 1,00 mL 0,1 mol/L HNOs

3.2.11. Do zlewek ®-® doda¢ po 4,00 mL roztworu ,,B”
3.2.12. Do zlewki @ dodac 4,00 mL roztworu ,,B”

3.2.13. W zlewkach @-@ rozpuscié¢ niewielkie ilosci kwasu askorbinowego

( Co2* ( Co2* ( Co2* ( Co2* ( Co2*
0,20 mL 0,30 mL 0,40 mL 0,50 mL 0,60 mL
HNO; HNO; HNO; HNO; HNOs3
0,80 mL 0,70 mL 0,60 mL 0,50 mL 0,40 mL
«B” 4 mL «B” 4 mL B” 4 mL B” 4 mL B” 4 mL

J J J J J

O+AA O+AA O+AA @®+AA O +AA

[ Co?* [ Co** [ Co?* [ Co** [ HNO:
0,70 mL 0,80 mL 0,90 mL 1,00 mL 1,00 mL

HNO; HNO; HNO;
0,30 mL 0,20 mL 0,10 mL
B" 4 mL B” 4 mL B”" 4 mL B" 4 mL B” 4 mL
) J ) J )

® + AA ©@+AA ®+AA O+AA ©+AA

UWAGI:

e Pomiar spektrofotometryczny przeprowadza sie analogicznie jak w czeSci dotyczacej badan
jakosciowych. Jako wzorzec ,braku absorbancji” (,blank”) w tym przypadku powinien zosta¢ uzyty
roztwér ,$lepej proby” — roztwor



3.3. Roztwory do ilosciowych oznaczen probek stopow

3.3.1.1.
3.3.1.2.
3.3.1.3.
3.3.2.1.
3.3.2.2.
3.3.2.3.

Do zlewki ®D-1 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 1 (P1)
Do zlewki -2 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 1 (P1)
Do zlewki ®-3 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 1 (P1)
Do zlewki @-1 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 2 (P2)
Do zlewki @-2 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 2 (P2)
Do zlewki @-3 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 2 (P2)

3.3.3.1. Do zlewki ®-1 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 3 (P3)
3.3.3.2. Do zlewki ®-2 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 3 (P3)
3.3.3.3. Do zlewki ®-3 wprowadzi¢ 1.00 mL prébki 3 (P3)
3.3.4. Do zlewek ®-1-®-3 doda¢ po 4.00 mL roztworu ,,B”
3.3.5.  Przygotowanymi roztworami napetni¢ przygotowane kuwety.
3.3.6. W zlewkach ®-1-3-3 rozpusci¢ niewielkie iloéci kwasu askorbinowego.
3.3.7.  Przygotowanymi roztworami napetnic kolejne, przygotowane kuwety.
[ P1 [ P2 [ P3
1.00 mL 1.00 mL 1.00 mL
3 serie
B4 mL B4 mL «B” 4 mL
y J
@® @ ©)
[ P1 [ P2 [ P3
1.00 mL 1.00 mL 1.00 mL
3 serie
B4 mL B4 mL «B” 4 mL
J J
@® + AA @+AA O +AA
UWAGI:

e Po wykonaniu ¢wiczenia, zebrane dane zostang przestane mailem przez asystenta.



INSTRUKCJA WYKONANIA OPISU

Wykona¢ wykresy zaleznosci absorbancji wzgledem dtugosci fali dla roztworéw przygotowanych
w jakoSciowej czeSci Cwiczenia. Na podstawie tych zaleznosci oméwi¢ celowo$¢ stosowania
rozpuszczalnikdw organicznych, uzycie substancji maskujgcych oraz zastosowanie w obliczeniach
prawa addytywnosci absorbancji.

Wyznaczy¢ wartosci ¢ (MOLOWE wspdtczynniki absorbcji) dla Fe3* i Co?* w metodzie rodankowej,
wiedzac, ze stezenia wzorcow wynoszg odpowiednio [Fe]=10 mg/L, [Co]=50 mg/L a dtugos$¢ drogi
optycznej wynosi 10 mm.

Dla wybranych do oznaczen iloSciowych serii pomiarowych ustali¢ optymalng dtugos¢ fali dla oznaczen
Co?* i Fe3*, wykresli¢ krzywe wzorcowe (2 oddzielne wykresy zawierajgce po 9 punktéw kalibracyjnych
+ 3 punkty dla probek Fe3*/Co?* — na wykresach majg sie znalez¢ $rednie wartosci absorbancji dla
badanych prébek z odchyleniem standardowym zmierzonej absorbancji).

Na wykresach muszg znalez¢ sie: rownanie prostej przechodzacej przez punkty eksperymentalne dla
wzorcdw (wyznaczong metodg najmniejszych kwadratdéw), wspotczynnik korelacji R? dla krzywej.

W oparciu o wybrang serie pomiardw wyznaczy¢ stezenie Fe3* i Co?* w analizowanych roztworach na
podstawie krzywych wzorcowych.

Wiedzac, ze badane prébki uzyskano rozpuszczajgc probki stopdw Co/Fe w 200 mL kwasu azotowego
(V), oblicz ich mase i sktad procentowy.

Jezeli opis nie bedzie zawierat wszystkich wymienionych punktéw, nalicza sie punkty ujemne za kazdy
stwierdzony brak.

UWAGI:

W ramach oceny ,,za opis” bedzie brana pod uwage:

doktadnos$¢ oznaczenia - jeden punkt (z dwdch) za uzyskanie wyniku z doktadnoscig lepsza/réwng 5%
(w przypadku uzyskania wiekszej rozbieznosci przewiduje sie mozliwoS¢ uzyskania 0.5 punktu za
prawidtowe wyjasnienie przyczyn btedu)

staranno$C wykonania C¢wiczenia — jeden punkt (z dwoch) za uzyskanie krzywych kalibracji
0 wspotczynniku korelacji R? lepszym niz 0.98 (po pét punktu za oznaczenie kobaltu(II) i zelaza(III))
Obliczenia stezen prosze wykonywac w jednostkach mg/L (ppm).

Takie tez prosze przygotowywac rysunki.

W przeciwnym wypadku mozna zapomnieC o zaliczeniu opisu na +2.



