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CWICZENIE 3

Analiza tlenkowej rudy zelaza

Wprowadzenie

Rudy zelaza to przede wszystkim mineraty tlenkowe (magnetyt Fe;O4, hematyt Fe,O3),
wodorotlenkowe (limonit Fe,O3XH,0), weglanowe (syderyt FeCOs) oraz siarczkowe (piryt
FeS,, chalkopiryt CuFeS,). Rudy tlenkowe 1 weglanowe wystepuja niemal we wszystkich kra-
jach $wiata. Na ogot eksploatuje si¢ rudy zawierajace 30-65% Fe. Do najczestszych domieszek
wystepujacych w rudach zelaza naleza: mangan, wapn, magnez, glin, fosfor, siarka 1 krzemion-
ka.

W ¢wiczeniu oznacza sig ilosciowo glowny sktadnik rudy — zelazo. W tym celu stosuje
si¢ miareczkowanie metoda manganometryczna.

Istotne znaczenie w analizie rud jest rozpuszczanie materiatu. Nalezy zwréci¢ uwagg na
dobre roztarcie (sproszkowanie probki), np. w mozdzierzu. Rudg rozpuszcza si¢ zwykle w st¢zo-
nym kwasie solnym HCI, mieszajac i ogrzewajac roztwor. Jednak dziatanie podwyzszonej tem-
peratury moze prowadzi¢ do ulatniania si¢ cz¢$ci chlorowodoru, co skutkuje zmniejszeniem ste-
zenia czynnika rozpuszczajacego.

Oznaczanie stezenia jonoOw zelaza na drodze miareczkowania manganometrycznego jest
mozliwe jesli wystepuja one w postaci Fe(Il). W przypadku obecnosci jonow Fe(IIl) nalezy
uprzednio przeprowadzi¢ redukcj¢ jondw Fe(Ill) do Fe(Il) za pomoca chlorku cyny(Il) SnCl, w
srodowisku kwasnym:

2Fe’ + Sn*" — 2Fe”" + Sn**
Nadmiar uzytego SnCl, nalezy usuna¢, poniewaz reaguje on z jonami MnO,". Usuwanie prowa-
dzi si¢ za pomoca roztworu chlorku rteci(IT) HgCly:

2Hg2+ +Sn*" — 2Hg" + Sn**
Powstajacy w reakcji chlorek rteci(I) HgClI (tzw. kalomel) wytraca si¢ w postaci biatego jedwa-
bistego osadu (nie przeszkadza w oznaczeniu). Probke miareczkuje si¢ nadmanganianem potasu
KMIIO4I

5Fe*" + MnOy + 8H" — 5Fe’* + Mn*" + 4 H,0

Na podstawie wynikéw oznaczen oblicza si¢ procentowa zawartos$¢ zelaza w analizowa-
nej probce rudy.
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Przebieg ¢wiczenia

Materialy i aparatura

waga analityczna HCI (stezony)
kuchenka elektryczna 0,1 M KMnO4
mieszadlo magnetyczne SnCl,
biureta 50 cm® HgCl,

2 kolbki stozkowe 250 cm’

mieszanina Zimmermanna-Reinhardta

1 zlewka 250 cm’

2 zlewka 150 cm’
kolba miarowa 100 cm’
pipeta 25 cm’

pipeta 10 cm’

cylinder miarowy 10 cm’
szkietko zegarkowe
precik szklany

lejek szklany
tryskawka

termometr

I. Rozpuszczanie rudy

Na wadze analitycznej nalezy odwazy¢ ok. 0,5 g dokladnie roztartej rudy tlenkowej Zela-
za (z doktadnoscia do 0,1 mg) — wynik zanotowaé. Nawazke nalezy umiesci¢ w szklanej zlewce
0 obj. 250 cm’, dodaé ok. 20 cm’ stezonego roztworu HC. Przykryé naczynie szkietkiem zegar-
kowym, umies$ci¢ na mieszadle magnetycznym i uruchomi¢ mieszanie. Jesli po uptywie 30 min.
nie nastapi rozpuszczenie rudy, roztwor nalezy ogrza¢ do temperatury 50-60°C i ponownie umie-
$ci¢ na mieszadle. Po rozpuszczeniu rudy, roztwor nalezy ostudzi¢ i przenie$¢ ilosciowo do
kolbki o objetosci 100 cm’, uzupehi¢ woda do kreski.

I1. Manganometryczne oznaczanie Zelaza

Do kolbki stozkowej odmierzy¢ pipeta 25 cm® roztworu nalezy ogrza¢ prawie 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 z6ltej barwy, po czym wprowadzi¢ dodatkowo 1-2 krople nadmiaru
SnCl,. Po ozigbieniu roztworu, nalezy dodaé¢ 50 cm’® zimnej wody i 10 cm® roztworu HgCly, do-
ktadnie wymieszaé i pozostawi¢ na 2 min. Nastepnie do analizowanej probki dodaje sie 25 cm’
mieszaniny Zimmermanna-Reinhardta' i miareczkuje 0,1M roztworem KMnO, do pojawienia
si¢ blador6zowego trwatego zabarwienia. Oznaczanie nalezy wykonaé trzykrotnie.

Na podstawie wynikéw oznaczenia obliczy¢ stezenie jonéw zelaza w analizowanym roz-
tworze, nast¢pnie policzy¢ mase zelaza w roztwarzanej probce rudy oraz zawarto$¢ procentowa
zelaza w rudzie.

! Mieszanina Zimmermanna-Reinhardta zawiera: MnSO, (zapobiega utlenianiu jondéw CI” przez MnOy’), H;PO,
(wiaze jony Fe’* w bezbarwne kompleksy, co utatwia uchwycenie punktu réwnowaznikowego podczas miareczko-
wania) i H,SO4 (zapewnia kwasne srodowisko reakcji).
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