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CWICZENIE 4

Usuwanie zanieczyszczen z roztworow wodnych metoda straceniowa

WPROWADZENIE

Oczyszczanie roztworow wodnych na drodze stracania zwiazkdéw chemicznych jest
jednym z najprostszych 1 najtanszych sposobow usuwania pierwiastkow. Proces ten
wykorzystuje trzy typy reakcji. Sa to:

e Hydroliza — reakcje wytracania wodorotlenkéw, uwodnionych tlenkow, tlenkow i
soli zasadowych pod wptywem wody, np.:

Fe*" + 3 H,O — Fe(OH); | + 3H" 4.1)

e Reakcje jonowe — reakcje wytracania osadéw zachodzace pod wplywem
odpowiednio dobranych odczynnikéw stracajacych dodawanych do roztworu. W
celu usunigcia jondow metali dodaje si¢ tatwo rozpuszczalne substancje zawierajace
aniony (np. CI, SO42', PO43', CO32', Sz') tworzace z kationami metali trudno
rozpuszczalne zwiazki (np. chlorki, siarczany, fosforany, siarczki itp.), np.:

Cu*"+H,S — CuS | +2H" (4.2)

e Reakcje strqcania przez substancje utleniajqce (lub redukujgce) — reakcje
wytracania osadow (zwykle tlenkow i wodorotlenkdéw) zachodzace pod wplywem
odpowiednio dobranych odczynnikow utleniajacych (lub redukujacych)
dodawanych do roztworu oraz w warunkach podwyzszonej temperatury. Proces
wykorzystuje wigksza podatno$¢ do hydrolizy jonéw metali na wyzszych
stopniach utlenienia, np.:

2 Fe*™ + 14 0, + 5 H,0 — 2 Fe(OH); | + 4H" (4.3)

Rozdzial metali na drodze selektywnego stracania osaddéw jest mozliwy, jesli wartosci
rozpuszczalnosci 1 iloczyndw rozpuszczalno$ci zwiazkow znacznie si¢ r6znia.

Rozdzielanie metali przez wytracanie wodorotlenkow, tlenkow czy soli zasadowych
prowadzi si¢ przy kontrolowanym pH roztworu. Proces hydrolizy wykorzystuje sig
najczesciej do usuwania jonéw zelaza. Moga one wystepowaé w formie Fe*" lub Fe', przy
czym zachowanie obu postaci jest odmienne. Sole Fe(Il) ulegaja hydrolizie w roztworach o
pH powyzej 8, podczas gdy sole Fe(Ill) hydrolizuja juz przy pH ok. 3,5. Fakt ten
wykorzystuje si¢ do selektywnego stracania niektoérych wodorotlenkéw metali w obecno$ci
Fe’" w roztworach kwasnych (np. Ti(OH), straca si¢ przy pH ponizej 2, jony Fe** pozostaja w
roztworze). Wodorotlenek zelaza(Ill) wytraca si¢ natomiast z roztworow kwasnych
zawierajacych takze sole Ni(Il), Co(Il) czy Cu(Il). Nalezy zauwazy¢, ze w zaleznosci od
warunkow prowadzenia procesu (pH, temperatura, obecno$¢ anionéw i dodatkowych
sktadnikow) jony Fe’" moga by¢ wytracane takze w postaci: getytu FeO'OH, jarosytu
MFe;3(SO4)2(OH)g (gdzie: M = NH,", Na', K") lub hematytu Fe,0;. Na rys.4.1 przedstawiono
diagram réwnowagi wytracania osadow zelaza(Ill) z roztworu Fe;(SO4); w funkcji pH 1
temperatury.



HYDROMETALURGIA METALI NIEZELAZNYCH 2

200 1

] jarosyt
150 +
1004 \ 77

FeOOH

Temperatura, °C

a1
o
Ll

Rys.4.1. Diagram réwnowagi wytracania osadéw Fe(III) z 0.5M Fe,(SO4); za pomoca KOH.

W praktyce podczas zobojg¢tniania roztworow kwasnych mieszaniny soli metali (np.
siarczanowych) dos$¢ stezonym roztworem amoniaku nastepuje lokalny wzrost pH, co
prowadzi do wspolstracania wodorotlenkéw miedzi 1 cynku. Z kolei stopniowe dodawanie
rozcienczonego roztworu amoniaku prowadzi do stracania nie tylko wodorotlenku zelaza(III),
ale takze soli zasadowych miedzi i cynku, ktore przy wzroscie stgzania amoniaku bgda ulegac
rozpuszczeniu z utworzeniem aminokompleksow Cu(NH;z),>" 1 Zn(NH;)s*". Ze wzgledu na
znaczng adsorpcje jondw metali na rozwinigte] powierzchni bezpostaciowego Fe(OH);
konieczne jest ich doktadne wymycie z odfiltrowanego osadu.

Wytracanie zwiazku K,A;, w roztworach wodnych mozna opisa¢ rownaniem:
nK'+mA e KoAn (4.4)
W przypadku zwiazkéw trudno rozpuszczalnych, po pewnym czasie ustala si¢ stan
rownowagi pomigdzy krysztatami substancji K,A, a jonami K™ i A™ znajdujacymi sie w
roztworze nasyconym' (rys.4.2).

-
{ ) anion

() kation
M czasteozka wody
W (dipol)

Rys.4.2. Stan réwnowagi pomigdzy faza stata (krysztat jonowy) a roztworem nasyconym.

Stata rownowagi K reakcji (4.4) jest opisana zalezno$cia:
At - Qg

v
n

i
AR dm (45)
. , . . . . , + . . , -
gdzie: %x* , @4~ - aktywno$ci, odpowiednio kationow K i aniondw A” w roztworze
xnam - aktywno$¢ substancji KyAp
n, m — wspotczynniki stechiometryczne w rownaniu (4.4)

! Roztwér nasycony zawiera maksymalna ilo§¢ substancji mozliwa do rozpuszczenia w danych warunkach
temperatury i ci$nienia.
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Jesli roztwdr pozostaje w kontakcie z osadem KpA, (roztwoér nasycony) to wartosé
mianownika w réwnaniu (4.5) jest wiclkoscia stata’ w stalej temperaturze. Tym samym
mozna ja wlaczy¢ do statej K:

K- Uppdm = “:ﬁ* ) “::' = (46)
gdzie: L — iloczyn rozpuszczalnosci substancji KA.

W przypadku roztworéw rozcienczonych (wspotczynniki aktywnosci jonow f sa
bliskie 1), aktywnosci ® mozna zastapié¢ stezeniami (molowymi):

L=con-cf (4.7)

Iloczyn rozpuszczalno$ci (jako stala réwnowagi) jest wielkoScia stala w  stalej
temperaturze. W roztworze nasyconym staly jest wigc iloczyn stezen jonéw podniesionych do
odpowiednich potgg, natomiast same stgzenia jondw pozostajacych ze soba w stanie
réwnowagi moga sie rozni¢. Stezenie jednego z jonéw (np. K) moze by¢ znacznie obnizone
przez dodanie nadmiaru drugiego jonu (tu: A’). Przyktadowo, chcac usunaé¢ z roztworu
nasyconego BaSOy jak najwiecej jonow Ba>" nalezy wprowadzi¢ duzy nadmiar jonow SO4>
w postaci dowolnej tatwo rozpuszczalnej soli (np. Na;SO4). W tych warunkach silnemu
wzrostowi stezenia jonow SO, musi towarzyszyé obnizenie stezenia jonow Ba’" by
zachowa¢ stala warto$¢ iloczynu rozpuszczalnosci (Li‘rﬁﬁh =11 m-:&). Mozliwo$¢é
zmniejszenia w ten sposob rozpuszczalno$ci wytraconej soli wykorzystuje si¢ czgsto w
chemii analitycznej (tzw. efekt wspolnego jonu).

Warto§¢ L zdefiniowana rownaniem (4.6) nosi nazwg termodynamicznego iloczynu
rozpuszczalnosci. Mozna ja  obliczy¢ postugujac  si¢  odpowiednimi  funkcjami
termodynamicznymi, podobnie jak inne stale rownowagi. W warunkach standardowych:

AG? = -RTInK = -RTin—5-_"%
Adim (48)
gdzie: AG,’ —zmiana entalpii swobodnej reakcji (4.4) w warunkach standardowych

R — stata gazowa; 8,31 J/(mol-K)

T — temperatura; 298K w warunkach standardowych
Uwzgledniajac zalezno$¢ (4.6) mozna zapisac:

AGP = =-RTInL (4.9)

Zmiang entalpii swobodnej reakcji (4.4) oblicza si¢ na podstawie standardowych entalpii
tworzenia odpowiednich jonow i zwiazkow (przyktadowe wartosci podano w Tabeli 4.1):

AGE =nAGL: + MAGS- — AGE 4 (4.10)
Tabela 4.1
Molowe standardowe entalpie swobodne tworzenia jonow 1 zwiazkow (298 K)
Jon AG®, kJ/mol Jon AG®, kJ/mol Zwigzek AG®, kJ/mol
Ag' 77,11 Cr -131,23 Cu(OH), -356,9
Cu* 65,0 CO5™ -527.81 Fe(OH); -703.0
NiZ* -48,31 OH -157,24 Ni(OH), -442.46
Pb* 24,43 PO,* -1018,70 PbSO, -808,25
Zn** -147,06 S* 85,8 CuS -48.,9
Fe'" -159,3 SO~ -744.53 AgCl -109,79

? Jesli faza stata K,A,, stanowi czysta substancje, wowczas jej aktywno$é jest rowna 1.

3a:f-c
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Dla dowolnej trudno rozpuszczalnej substancji jonowej (sole, wodorotlenki) iloczyn
rozpuszczalno$ci mozna wyznaczy¢ eksperymentalnie na podstawie znajomosci st¢zen jondw
W roztworze nasyconym. Stezenia te oznacza si¢ m.in. metoda konduktometryczna mierzac
przewodnictwo whasciwe * roztworu nasyconego.

Przewodnictwo wlasciwe x nasyconego roztworu trudno rozpuszczalnej substancji
jonowej KyA,, mozna wyrazi¢ za pomoca roéwnania:

K=c, (4.11)
gdzie: ¢ — stezenie substancji K,A,, W roztworze nasyconym

A, — graniczne przewodnictwo molowe > substancji KnAp.

Zgodnie z prawem Kohlrausha, molowe przewodnictwo graniczne elektrolitu jest rowne
sumie granicznych przewodnictw molowych jonow wchodzacych w sktad zwiazku K,Ap,
odpowiednio: kationu K™ i anionu A™ ( 4%, A2).

Ao =nA% + mAZ 4.12)
Przyktadowe warto$ci granicznych molowych przewodnos$ci jonéw podano w Tabeli 4.2.

Nalezy pamigtaé, ze rownanie (4.11) mozna stosowaé¢ wytacznie w przypadku silnie
rozcienczonych elektrolitow, kiedy warto$¢ przewodnictwa molowego osiaga wartos¢
przewodnictwa granicznego.

Warto$¢ przewodnictwa wlasciwego ¥ w réwnaniu (4.11) to warto$¢ przewodnictwa
wlasciwego nasyconego roztworu substancji w wodzie Xz pomniejszona o wartos¢
przewodnictwa wody stosowanej do sporzadzenia roztworéw K..:

K=Kg— Ky (4.13)
Tabela 4.2
Graniczne przewodnictwo molowe wybranych jonow (298 K)
Kation Graniczne przewodnictwo Anion Graniczne przewodnictwo
molowe kationu 4% , S-em*/mol molowe anionéw 42, S-cm?/mol

Ag’ 61,9 Ccr 76,4

Cu™ 110 CO5™ 138,6

Ni** 104 CrO,~ 170

Pb** 141 OH 197,8

Zn* 106,3 PO, 207

Fe** 204 o 159,9

Iloczyn rozpuszczalno$ci trudno rozpuszczalnych wodorotlenkow mozna wyznaczy¢
na podstawie pomiaréw pH ° roztworu nasyconego. W tym przypadku, w ukladzie faza stala-
roztwdr wodny ustala si¢ stan rdwnowagi:

M(OH), ) <> M"" + n OH (4.14)
ktéry opisuje si¢ zalezno$cia:
L-"E{ﬂ"ﬁl:: = Cynt " EEE-_:{' (4 15)

,qe . . . , - . , . . . , +
Jesli stezenie jondéw OH™ w roztworze nasyconym jest rowne €oz~, to stezenie jondw M™ Exgn+
wynosi. Wowczas iloczyn rozpuszczalnos$ci okreslony jest wzorem:

chil

Loy = = (4.16)

* Przewodnictwo whasciwe — przewodnictwo elektryczne kostki sze§ciennej elektrolitu o dlugosci krawedzi 1em.

> Graniczne przewodnictwo molowe Ao — przewodnictwo 1 mola elektrolitu znajdujacego si¢ w roztworze
o rozcienczeniu nieskonczenie wielkim, kiedy stopien dysocjacji elektrolitu jest rowny 1.
6 pH = =log ¢4+
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CEL CWICZENIA

Celem ¢wiczenia jest:

e wyznaczenie iloczynu rozpuszczalnosci trudno rozpuszczalnych wodorotlenkoéw
(Fe(OH)3;, Cu(OH);) na podstawie pomiaréw przewodnictwa oraz pH roztworow
nasyconych

e ocena efektywnosci i selektywnosci usuwania jonéw Fe’* z mieszaniny soli Fe(IIl) i
Cu(IT) metoda straceniowa (za pomoca amoniaku)

MATERIALY I APARATURA

4 zlewki 150 cm® Fe(OH); 0.05 M CuSO,

1 zlewka 50 cm® Cu(OH), 0.05 M Fey(SO4)3
2 kolby stozkowe 250 cm’ 10% NH;

3 kolby miarowe 100 cm’ NH3 (stezony)

1 pipeta 50 cm’ 2 M CH;COOH

1 pipeta 25 cm’ 0,1 M Na,S,0;

1 pipeta 10 cm’ KI (staty)

1 pipeta kalibrowana 10 cm® roztwor skrobi

3 biurety 50 cm’ SnCl,

cylinder miarowy 100 cm’ HgCl,

2 naczynka wagowe 2M H,S04

2 tyzeczki mieszanina Zimmermanna-Reinhardta
3 lejki male 0,5 M KMnOq4

1 lejek duzy

saczki

2 mieszadta magnetyczne

pH-metr z elektroda kombinowana
konduktometr

kuchenka elektryczna

WYKONANIE CWICZENIA

I. Wyznaczanie iloczynu rozpuszczalnos$ci trudno rozpuszczalnych wodorotlenkow

Iloczyn rozpuszczalnosci trudno rozpuszczalnych wodorotlenkow (w ¢wiczeniu: Fe(OH); 1
Cu(OH);) mozna wyznaczy¢ dwoma sposobami: na podstawie pomiarow przewodnictwa oraz
pomiaréw pH roztwordw nasyconych.

1. Przygotowa¢ pH-metr. W tym celu urzadzenie nalezy wycechowaé (wg instrukcji
znajdujacej si¢ przy mierniku) stosujac wzorcowe roztwory buforowe o pH 7 1 10.
Przed kazdym pomiarem elektrod¢ pH-metryczna nalezy dokladnie wypluka¢ woda
destylowana, a nast¢pnie osuszy¢ bibuta filtracyjna.



HYDROMETALURGIA METALI NIEZELAZNYCH 6

2. Przygotowaé elektrod¢ konduktometryczna. W tym celu elektrode nalezy doktadnie
wypluka¢ woda destylowana, a nastgpnie osuszy¢ bibulg filtracyjna.

3. Wyznaczy¢ za pomoca konduktometru przewodnictwo wiasciwe wody destylowanej
stosowanej jako rozpuszczalnik (instrukcja obstugi konduktometru znajduje si¢ przy
mierniku). Wyniki nalezy zanotowa¢ w Tabeli 4.3.

4. Odwazy¢ ok. 0,5 g wodorotlenku (na wadze technicznej). Nawazke wsypac do zlewki
0 objetosci 150 cm’, a nastepnie doda¢ 100 cm® wody destylowane;.

5. W celu wyptukania rozpuszczalnych zanieczyszczen mogacych znajdowacé sig
w wodorotlenku, zlewke¢ nalezy umie$ci¢ na mieszadle magnetycznym na okres 5
min., po czym mieszadlo wytaczy¢, odczeka¢ kilka minut, aby osad ulegt
sedymentacji, a nastgpnie zdekantowaé roztwor znad osadu. Czynno$ci nalezy
powtdrzy¢ kilkakrotnie stosujac kazdorazowo $§wieza porcje wody destylowane;.

6. Dobrze wymyty osad wodorotlenku nalezy zala¢ 100 cm® wody destylowanej, zlewke
ustawi¢ na mieszadle. Po uptywie 10 min. mieszadlo nalezy wylaczy¢, odczekac kilka
minut aby osad ulegl sedymentacji. Do suchej zlewki o objetosci 50 cm’ nalezy
pobra¢ pipeta 25 cm” roztworu z nad osadu (ostroznie, by nie zaciagnaé czastek
osadu) 1 zmierzy¢ jego przewodnictwo wlasciwe oraz pH. Wyniki zapisa¢ w Tabeli
4.3. Po pobraniu probki, nalezy kontynuowa¢ mieszanie zawiesiny. Czynnosci nalezy
powtarza¢ do uzyskania dwoéch kolejnych jednakowych odczytow przewodnictwa i
pH. Przed pomiarem przewodnictwa i pH elektrody nalezy kazdorazowo przygotowac
wg procedury opisanej w punktach 11 2.

II. Ocena efektywnosci i selektywnos$ci usuwania jonow Fe'* z mieszaniny soli Fe(III) i
Cu(II) metodg straceniowa (za pomoca amoniaku)

. s, Lo .
1. Oznaczy¢ stgzenie jonOw Cu’" i Fe’

objetosciowymi.

w roztworach siarczanowych metodami

. . . I 2+ . .
Oznaczanie stezenia jonow Cu”" na drodze miareczkowania jodometrycznego

Do probki elektrolitu o objetosci 10 cm® nalezy dodaé kilka kropel stezonego roztworu
amoniaku NHj do uzyskania granatowego zabarwienia. Nastgpnie roztwor zobojetnic
2 M roztworem kwasu octowego CH3COOH do zmiany zabarwienia z granatowego na
niebieskie (roztwor intensywnie zamieszac), doda¢ statego jodku potasu KI do
uzyskania intensywnie brazowej barwy. Tak przygotowana probke nalezy
miareczkowac 0,1M roztworem tiosiarczanu sodu Na,S,0; do otrzymania stomkowo-
z0ttej barwy. Dodaje si¢ wowczas roztworu skrobi (roztwdr miareczkowany zabarwia
si¢ na czarno lub granatowo) i kontynuuje si¢ miareczkowanie do catkowitego
odbarwienia roztworu.
Podczas miareczkowania zachodza nastgpujace reakcje:

200 +4T - Cwlh+ 1 (4.17)

L+ 2 S,05" — 2 T+ S406” (4.18)

. . . , 2+ . .
Stgzenie molowe jonow Cu”" w roztworze oblicza si¢ wg wzoru:
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C %
_ " Nay$,04 Na,S,0;4
Co = (4.19)
Vp

gdzie: ¢ nas,0,— stezenie roztworu Na,S,03, 0,1 mol-dm™

V Na,s,0, — Objgtos$¢ roztworu Na,S,03, zuzytego na miareczkowanie; cm’

27273

vp — objetosé probki elektrolitu pobranej do miareczkowania; 10 cm’

. . .. I 3+ . .
Oznaczanie stezenia jonow Fe’ " na drodze miareczkowania manganometrycznego

Oznaczanie stgzenia jonéw F ¢’ na drodze miareczkowania manganometrycznego jest
mozliwe po uprzednim zredukowaniu jonoéw Fe(Ill) do Fe(Il) za pomoca chlorku
cyny(II) SnCl, w srodowisku kwasnym:

2Fe’" + Sn”" — 2Fe*” + Sn** (4.20)
Nadmiar uzytego SnCl, nalezy usunaé, poniewaz reaguje on z jonami MnOj.
Usuwanie prowadzi si¢ za pomoca roztworu chlorku rteci(Il) HgCl,:

2Hg*" + Sn*" — 2Hg" + Sn*" (4.21)
Powstajacy w reakcji chlorek rteci(I) HgCl (tzw. kalomel) wytraca si¢ w postaci
biatego jedwabistego osadu (nie przeszkadza w oznaczeniu). Probke miareczkuje sig
nadmanganianem potasu KMnOy:

5Fe’" + MnO, + 8H™ — 5F¢’" + Mn®" + 4 H,0 (4.22)
Do probki elektrolitu o objetosei 10 cm® nalezy doda¢ 10 cm® 2M H,SO4, a nastepnie
ogrza¢ do wrzenia na kuchence elektrycznej. W czasie ogrzewania roztwor przybiera
intensywnie z6ita barwe. Do goracego roztworu (kolbke zdja¢ z kuchenki) nalezy
dodawac¢ powoli kroplami roztwor SnCl; (stale mieszajac) do zaniku zottej barwy, po
czym wprowadzi¢ dodatkowo 1-2 krople nadmiaru SnCl,. Po ozigbieniu roztworu,
nalezy doda¢ 50 cm® zimnej wody i 20 cm’ roztworu HgCl,, doktadnie wymieszac i
pozostawi¢ na 2 min. Nastepnie do analizowanej probki dodaje si¢ 5-8 cm’
mieszaniny Zimmermanna-Reinhardta’ i miareczkuje 0,5M roztworem KMnO, do
pojawienia si¢ blador6zowego trwatego zabarwienia.

. . . , + . .
Stezenie molowe jonow Fe’* w roztworze oblicza si¢ wg wzoru:

Cxmmo, " Vkmno, (4.23)
Vp

Cr, =3

e

.. . . . -3
gdzie: ¢ ., — stezenie roztworu KMnOs, 0,5 mol-dm
. , . . . - 3
V amo, — ODjgtos¢ roztworu KMnOy, zuzytego na miareczkowanie; cm

vp — objetosé probki elektrolitu pobranej do miareczkowania; 10 cm’

2. Do zlewki o objetosci 150 cm® odmierzy¢ pipeta 50 cm® roztworu siarczanu zelaza(III)
Fey(SO4)3. Zmierzy¢ pH 1 przewodnictwo wilasciwe roztworu (po kazdym pomiarze
doktadnie wyptuka¢ i1 delikatnie osuszy¢ bibula elektrody). Ustawi¢ zlewke na
mieszadle magnetycznym i uruchomi¢ mieszanie roztworu. Nastgpnie dodawaé z
biurety matymi porcjami (0,5 cm®) 10 cm® 10% roztworu amoniaku NH; ag, Mierzac
kazdorazowo pH i przewodnictwo wlasciwe roztworu (przed wykonaniem pomiarow
nalezy wylaczy¢ mieszadto i odczeka¢ chwile by wytracony osad uleglt sedymentacji).
Po zakonczeniu miareczkowania wytracony osad Fe(OH); nalezy przesaczy¢ (osad na

" Mieszanina Zimmermanna-Reinhardta zawiera: MnSO, (zapobiega utlenianiu jonéw CI przez MnOy’), H;PO,
(wiaze jony Fe** w bezbarwne kompleksy, co utatwia uchwycenie punktu réwnowaznikowego podczas
miareczkowania) i H,SO, (zapewnia kwasne srodowisko reakcji).
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saczku przemy¢ doktadnie rozcienczonym roztworem amoniaku) gromadzac przesacz
w kolbie miarowej o objetosci 100 cm® (uzupehié woda do kreski). Z otrzymanego
roztworu pobraé probki w celu oznaczenia zawartosci jonow Fe’™ (wg pkt.1). Wyniki
zanotowa¢ w Tabeli 4.4.

3. Do zlewki o objetosci 150 cm® odmierzy¢ pipeta 50 cm® roztworu siarczanu miedzi(Il)

CuSO4. Zmierzy¢ pH i przewodnictwo wlasciwe roztworu (po kazdym pomiarze
doktadnie wypluka¢ 1 delikatnie osuszy¢ bibuta elektrody). Ustawi¢ zlewke na
mieszadle magnetycznym i uruchomi¢ mieszanie roztworu. Nastgpnie dodawaé z
biurety matymi porcjami (0,5 cm’) 10 cm® 10% roztworu amoniaku NH; aq, Mierzac
kazdorazowo pH i przewodnictwo wlasciwe roztworu (przed wykonaniem pomiarow
nalezy wylaczy¢ mieszadto i odczekac¢ chwilg by wytracony osad uleglt sedymentacji).
Po zakoniczeniu miareczkowania roztwor przenie$¢ ilosciowo do kolby miarowej o
objetosci 100 cm’ (uzupehi¢ woda do kreski), a nastepnie pobra¢ probki w celu
oznaczenia zawarto$ci jonéw Cu®" (wg pkt.1). Wyniki zanotowaé w Tabeli 4.4.

4. Do zlewki o objetosci 150 cm® odmierzy¢ pipeta 25 cm® roztworu siarczanu zelaza(I1I)

Fey(SO4); 1 25 cm’ roztworu siarczanu miedzi(Il) CuSO4. Zmierzy¢ pH 1
przewodnictwo wtasciwe roztworu (po kazdym pomiarze doktadnie wyplukaé i
delikatnie osuszy¢ bibuta elektrody). Ustawi¢ zlewke na mieszadle magnetycznym i
uruchomi¢ mieszanie roztworu. Nastgpnie dodawa¢ z biurety matymi porcjami (0,5
cm’ ) 15 cm® 10% roztworu amoniaku NH; ., mierzac kazdorazowo pH 1
przewodnictwo wilasciwe roztworu (przed wykonaniem pomiardw nalezy wylaczy¢
mieszadto 1 odczeka¢ chwile by wytracony osad ulegt sedymentacji). Po zakonczeniu
miareczkowania wytracony osad Fe(OH); nalezy przesaczy¢ (osad na saczku przemy¢
doktadnie rozcienczonym roztworem amoniaku) gromadzac przesacz w kolbie
miarowej objetosci 100 cm’ (uzupetni¢ woda do kreski). Z otrzymanego roztworu
pobra¢ probki w celu oznaczenia zawartosci jonoéw Cu®™ i Fe*™ (wg pkt.1). Wyniki
zanotowa¢ w Tabeli 4.4.

OPRACOWANIE WYNIKOW POMIAROW

I. Wyznaczanie iloczynu rozpuszczalnos$ci trudno rozpuszczalnych wodorotlenkow

1.

Obliczy¢ przewodnictwo witasciwe nasyconych roztworow wodorotlenkow x. W tym
celu od przewodnictwa roztworu xr nalezy odja¢ przewodnictwo wtasciwe wody «,, .

Zapisa¢ rownania reakcji dla rownowag ustalajacych si¢ w uktadzie migdzy osadem
wodorotlenku a roztworem nasyconym.

Na podstawie prawa Kohlrausha nalezy obliczy¢ przewodnictwo graniczne
wodorotlenkow 4,. Graniczne molowe przewodnictwa odpowiednich jonow znajduja
siec w Tabeli 4.2.

Korzystajac z réwnania (4.11) nalezy obliczy¢ stezenie nasyconych roztworéw
wodorotlenkow c;. Na podstawie rownania reakcji (punkt 2) nalezy okresli¢ stgzenia
jondbw w roztworze nasyconym, a nast¢pnie wyliczy¢ iloczyn rozpuszczalnosci L’
(réwnanie (4.7)). Nalezy pamigta¢ o uzgodnieniu jednostek.
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5.

6.

7.

Na podstawie wartosci pH roztworéw nasyconych nalezy obliczy¢: st¢zenia jonow
OH €our  (Kw= €+ Cor=107"%) " gtejenic roztworébw nasyconych ¢,
(¢, =c ,, ) oraz iloczyn rozpuszczalnosci wodorotlenkéw Lasem (rownanie (4.16)).

Na podstawie danych termodynamicznych zamieszczonych w Tabeli 4.1 Nalezy
obliczy¢ wartos¢ iloczynu rozpuszczalnosci wodorotlenkow L (réwnania (4.9)-(4.10)).

Poréwna¢ wartosci iloczynow rozpuszczalno$ci wyznaczonych doswiadczalnie L’

i Lme@wn 7z wartoscia obliczona na podstawie danych termodynamicznych L.
Przeprowadzi¢ dyskusje otrzymanych wynikow.

II. Ocena efektywnosci i selektywnos$ci usuwania jonow Fe'* z mieszaniny soli Fe(III) i
Cu(II) metodg straceniowa (za pomoca amoniaku)

1.

Na podstawie pomiarow przewodnictwa wiasciwego i pH roztworéw siarczanow
zelaza(Ill) 1 miedzi(Il) oraz ich mieszaniny sporzadzi¢ wykresy zaleznosci obu
mierzonych wielkos$ci od objetosci roztworu amoniaku. Wyjasni¢ roznice w przebiegu
krzywych.

Na podstawie wynikow miareczkowania okresli¢ stezenia poczatkowe 1 koncowe
jonow Fe*' i Cu®’, a nastepnie obliczy¢ poczatkowa i koncowa masg¢ metali w
roztworach.

Uwaga! Podczas obliczen warto$ci koncowych nalezy uwzgledni¢ stopien
rozcienczenia roztworu: 2-krotny w przypadku pojedynczych soli, 4-krotny — w
przypadku mieszaniny soli.

Obliczy¢ procentowy ubytek masy metali z roztworu. Oceni¢ efektywnos$¢ i
selektywno$¢ metody zastosowanej w badanym uktadzie.
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Tabela 4.3
Iloczyn rozpuszczalnosci trudno rozpuszczalnych wodorotlenkdéw — wyniki pomiarow
Temperatura 7= .................. °C Przewodnictwo wlasciwe wody #x,, = ............ mS/cm
Pomiary przewodnictwa . . - , .
tary przewodm Przewodnictwo | Przewodnictwo Stezenie Iloczyn Stezenie
roztworu . pH Core Hloczyn Hloczyn
. : roztworu graniczne roztworu rOZpusz- eH, roztworu
Zwiazek Przewodnictwo .« | roztworu rozpusz | rozpuszczal
Czas , . nasyconego wodorotlenku | nasyconego | czalnoSci M nasyconego . .
. wlasciwe xp, nasyc. -czalnosci -nosci L
t, min K, mS/cm Ag,y c, M L’ c;y M
mS/cm L e
@iy
10
20
Fe(OH); 30
10
20
30

Cu(OH),
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Tabela 4.4

Usuwanie jonéw Fe’” metoda straceniowa — wyniki pomiarow

Objetos¢ Przewodnictwo pH Wyniki miareczkowania
Roztwér NH whasciwe roztworu P
a0 Poczatkowe Koncowe
cm roztworu, mS/cm
0 V kM0, e VKMo, e
0.5 CFe = Cre =
3+ Fe T eeeveeoennnsennnn Fe ~eeeneeoennnenennn
Fe 1 " ¢ " ¢
Fe = Fe =
1,5 ¢ ¢
2
Ampe
) R
0 VNa,S,0,= . c.ouennn VNa,S,0,= . coouinnn
0,5
Ccu* 1 ;c“ BRI ;Cu .................
Cu ™ c
1,5 u u
2
AmcM
) U =i,
0 V kb0, = V kb0, =
0,5 _ _
1 CFe T veevervesvesnanns CFe T vevvenvenvenanns
mp, meg
1’5 e e
2
Fe* + Cu* VNa,S,0,= . oiniinn VNa,S,0,= . oiuinnn
CCu T eveververonronnns COu T veeververvennnns
mcy MOy = e v venenn.
AmFe = AmCM
%Fe i %Cu i




