Stanovení Fe3+ manganometricky

Úkol : stanovte obsah Fe3+ ve vzorku v %.

Princip : železo železitých solích můžeme manganometricky stanovit až po redukci na soli železnaté, nejvhodnější reakcí je reakce s SnCl2 :



2 Fe 3+   +  Sn2+  →  2Fe 2+    +  Sn4+  

Přebytek SnCl2 by zvyšoval spotřebu odměrného roztoku, proto přidáním Hg 2+ soli vysrážíme bílý Hg2 Cl2 . Probíhá reakce :



SnCl2   +  2 HgCl2 →   SnCl4    +    Hg2Cl2
K roztoku se dále přidá Reinhardt - Zimmermanův roztok, který příznivě ovlivňuje průběh titrace. Titrujeme do růžového zbarvení.



5Fe 2+    +   MnO4-  +  8H+    →   Mn2+    +   5 Fe3+   4  H2O

Chemikálie :

- Reinhardt - Zimmermanův roztok

- roztok SnCl2
- 10 % HgCl2
- odměrný roztok KMnO4
- HCl (1:1)

Postup práce :

Diferenčně odvažte asi 4 g vzorku a kvantitativně převeďte do odměrné baňky na 250 ml, rozpusťte a doplňte destilovanou vodou po rysku. Promíchejte. Ke stanovení pipetujte 25 ml zásobního roztoku vzorku. K roztoku přidáme 10 ml HCl  (1:1) a roztok zahřejeme. K horkému roztoku přikapáváme z byrety roztok SnCl2 až se žluté zbarvení roztoku právě odbarví !! Ochladíme, zředíme 100 ml destilované vody a přidáme najednou 10 ml HgCl2, roztok se nesmí přidávat po kapkách jinak by mohl vzniknout šedý až černý zákal kovové Hg, což by vadilo při manganometrickém stanovení. Vzniklý slabý zákal musí být bílý a hedvábně lesklý. Jestliže vznikne velké množství sraženiny, která tmavne byl přidán velký nadbytek SnCl2 a při titraci manganistanem draselným by se oxidovala i vyloučená Hg. Po 2 - 5 minutách zředíme asi 50 ml destilované vody, přidáme 20 ml Reinhardt - Zimmermanova  roztoku a titrujeme odměrným roztokem manganistanu draselného do prvního růžového zabarvení, které je stálé alespoň 15 s. Po delší době se roztok odbarví, protože manganistan pomalu oxiduje i přítomný Hg2Cl2.

