CWICZENIE 11.

SYNTEZA SZCZAWIANOWEGO KOMPLEKSU ZELAZA(II).
OKRESLANIE JEGO SKELADU.

L Wykonanie ¢wiczenia.
Czesé 1.
Synteza szczawianowego kompleksu zelaza(I1I):

Do zlewki o pojemnosci 400 ml wsypa¢ 6,1 g BaCl,*2H,0 i rozpusci¢ w 120 ml wody
destylowanej. W drugiej zlewce (250 ml) w identycznej ilosci wody rozpusci¢ 4,6 g
K,C,04°H,0. Otrzymany roztwor wla¢ do roztworu chlorku baru. Wytracony osad oddzieli¢
od roztworu, saczac go przez bibulg filtracyjna. Otrzymany osad przemy¢ mata ilo$cia zimnej
wody, a nastgpnie przenies¢ go do zlewki 250 ml. W drugiej zlewce rozpusci¢ w 80 ml wody
2,75 g Fey(S04)3 14,5 g K,C,04°H,0. Roztwor ten wlaé do zlewki z osadem. Catos¢ ogrzewac
na plaszczu grzejnym, przynajmniej przez 30 min od momentu rozpoczgcia wrzenia
mieszaniny. Nastgpnie osad odsaczy¢ na goraco, zbierajac przesacz do czystej zlewki o
pojemnosci 100 ml. Przesacz zatezy¢ na plaszczu grzejnym do objetosci maks. 40 ml.
Roztwor pozostawi¢ do krystalizacji w tazni lodowej lub loddéwce. Otrzymane krysztaly
oddzieli¢ od roztworu i suszy¢ w temperaturze pokojowej. Po wysuszeniu (na nastgpnej
pracowni) zwazy¢ otrzymany osad.

Oznaczanie skladu iloSciowego otrzymanego kompleksu.

Doswiadczenia wykonywaé w §wietle rozproszonym, z dala od jasnego Zrodta swiatta.
Na wadze analitycznej odwazy¢ z doktadnoscia do 0.1 mg, ok. 0.30 g kompleksu (wynik
zanotowac). Odwazke przenies¢ do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml, rozpusci¢ w

wodzie i uzupehi¢ woda do kreski (roztwor A).

Manganometryczne oznaczenie zawartoscli jondOw szczawianowych:

Do kolby Erlenmayera przenie$¢, odmierzone pipeta jednomiarowa, 20 ml roztworu A
i doda¢ do niego 5ml 2 mol/dm’ roztworu H,SO,. Roztwér podgrza¢ do 60°+70°C i
miareczkowaé “na goraco” mianowanym 0.02 mol/dm’ roztworem KMnO,. Oznaczenie
powtorzy¢. Otrzymane wyniki usrednic.

Jodometryczne oznaczenie zawarto$ci jondw zelaza (II1):

Do kolby Erlenmayera przenie$¢, odmierzone pipeta jednomiarowa, 20 ml roztworu A
i doda¢ do niego 5 ml 2 mol/dm’ roztworu H,SO,. Nastepnie po dodaniu 5 ml 2 mol/dm’
roztworu KI kolbe z roztworem odstawi¢ w ciemne miejsce. Po uptywie 10 minut roztwoér
miareczkowa¢ mianowanym 0.025 mol/dm’ roztworem Na,S,0; stosujac jako wskaznik
skrobig. Oznaczenie powtorzy¢. Otrzymane wyniki usrednic.



