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MIARECZKOWE 'OZNACZANIE ZELAZA' W OBECNOSCI TYTANU*

w artykule ogloszornym w ,,Ingenieu.r Chums (1)
wykazano, Ze mozna latwo oznaczyé zelazo- w obec~
noSci tytanu, opierajgc sie na wlasnofci chlorku
cyna‘wego, ktéry. redukuje Fe +' me nharuszajqc
. Jeéli posh:tgu)emy ‘sle bardziej . energh_:znymi
grodkami redukujacymd ‘np. wodorem in statu
nasceridi, ohydwa -jony ulegam kompletnej redukcji.
Ale ‘gdy Ti+' utlenia sie szybko tlenem z po-
wietrza, Fe +* w roztworze kwasu siankowego i na

‘zimno jest frwaly i nie utlenia ' sig, nawet “jesli

- przez roztwér m‘quuszcza sig prad powietrza przez
Mzszy czas.

: ozmse Doswmmczu.lm

1) Przez 5-procentowy roztw6r kwasu siarkowe-
go (objetofciowo) i zawierajacego 04 g Fe +' (ij.

odpowiadajgcy 18 ml . KMnO, 0,I1N) przepuécﬂi— -

~ fmy strumiefi tlenu. Roztwér umieszczony byl
w pluczee .gazowej z plytka porowats celem | uzy-
skama drobnych- pecherzykéw tlenu. :

‘chas przepuszczanie KM, o,aNumywnﬂ
tlenu 'w minutach

30 ' 18

" Wnioseki Po pélgodzinnym przeplywie strumie--

nia tlenu przez 5-procentowy -kwas siarkowy na
zimno, nie moima zauwazyé ani Sladu. utlenie-

nia Fe %, _
. 2 To samo doswiadczenie przeprawadmliémy
" £ roztworem. Ti+' w 5-procentowym kwame slar-

kowym. . .- "
Przed wprowadzen.iem roztworu soli tytanu do

pluczki zredukowaliSmy Tit* za. pomocy amalgama—_ -
tu cynku do stanu tréJwartoéciowego Przez roz-
albo ‘strumiefi powietrza,-

twér przepuszczaliSmy

albo strumiefi ‘tlenu. Pr6bki zawieraly od 0,045 g

“do 0,118 g Ti. Moglifmy zaobserwowaé, Ze Ti+* -

utlenia sie . ilociowo w czasie od 3. do '8 minut
w zaleznoéci od floScl tynban.u : B

- . Wniosek: Po jednoczesnym zredukawamu Fe i. '1‘1
. moZzna utleni¢ Ti strumieniem powieh'za albo tlenu
i miareczkowaé - “wprost Fe +1, -

Redukcja- - moze byt wykonana za pomoca kolum- .

ny Jonesa. (3) albo przez potrzgsanie w rozdziela-
czu (1). Mechanizm redukcji w obu wypadkach
bedzie ten . sam. Dziala bowiem ‘wodbér ‘atomowy
i to zawsze redukujac przede” wezystkim Té +,
wspblistnienie Fe +* i Ti+* nie jest mozliwe. Jed—-
nak gdy w kolumnie Jonesa redukc;a -Zzelaza i ty-
. tanu jest zawsze zupelna,.to postugujac ,sie rozdzie-
“laczem moZna. reakcje zatrzymaé w. dowolnym
" miejscu. Redukcja roztworu -Zelazowego i tfytanu

“zachodzi bowiem w mxare potrzqsania rozdziela-

czem.

. Bmeklad z artykum ogloszmego w ..-mge!ﬂsaur Chi-

uugte", atyezeﬁ—lm:y 1940,

--ml KMnOs 0,1N -uzyta: 9,2 (teoria 9,25).

"'Po pierwszej _minucie moina jui zaobserwowaé
kolor fioletowy Ti+’. XKolor ten jednak wkrétce:
zanika wskutek utlenienia Ti+* przez  Fe: *%, Do
tego momentu redukcje prowadzi ' si¢ lagodnie,
przerywajac potrzgsanie rozdzielaczem po: zaobser-

.wowaniu koloru z lekka fioletowego,.- co ozacza, ze

Zelazo uleglo jui zupeinej redukcjl. Roztwér wpro-
wadza sle do -kolby Erlenmeyera o pojemnogei

. 500 ml, zatyka sie korkiem kauczukowym i  po-
_trzasa przez kilka chwil: kolor fiolétowy - natych-

miast znika, co oznacza, Ze minimalne ilo$ci .Ti +*
zostaly utlenione. tlenem' zawartym w powietrzu
kolby. Fe: +' xmareczkuje sle- nadmanganianem po-

tasu 01N e

PREYKLAD :

A) Do rozdzielacza 1] pojemnoécz 500 ml - _Jprowa-
dzﬂiémy .50 ml’ roztworu soli tytanu zamerajacego'
0,116.. g -Ti (ti. odpowiadajacego .244 ml KMnO,
o DlN) i 50 ml roztworu siarczanu Zelazowegon
(odpowiadajacego 9,25 ml KMnO: .0,1N. Obydwie te .

- "sole zuZyjg.teoretycznie 33,65 -ml KMnO, 0,1N. Doroz-
. dzielacza wprowadza siq 10 do 15 ml amalgamatu

cynku, (sposéb przygotowa.nia 1), przepuazcza ‘sie
strumiefi - COz “aby usu,mq& powletrze, welrzasa sig

‘vz ciggu 5 minut, usuwa sie ‘amalgamat, " wprowa-

dza 20 ml roztworu siar¢zanu zelazo-wego 10-pre-
centowego, ktéry utlenia tytan i mla’reczkuje sie

+za pomocg KMnOs 01N Ilpéé ml KMn04 01N uzy-
.ta: 33,85. ’ ’

.B) Na innej" prébce roztworu zawxerajacego te_r
same" ilofci Fe 1. T przeprowadza sie redukcje
sclaza az do zainicjowania redukcji Ti (staby ke-
lor ﬂoletowy) Po usunieciu amalgamatu roztwér
wprowadza sie do kolby Erlenmeyera,  korkuje - si¢-
i . wstrzaga przez pare chwil i mlareczkuje Hogé
- Zredu-
kowana drobna ilo§é tytanu w opisanym doéwiad-

" rzeniu- ulega redukcji. W tym celu w- trzeclej pré-

bie mieszamy Fe I Ti po zredukowaniu aZ do sta-
bego koloru : fioletowego. . Tym razem. przeprowa-

- dzilifmy miareczkowanie w-.kolbie Erlenmeyera -za

pomoca KMnOy bez wstrzasania. Ilo¢é ml -zuzyta:
9,75 tj. 9,25".dla Zelaza 1. 05 ml dla- tytanu. Re-

‘dukc;u uleg!o wiec 0,0024 g ‘Ti, t'j okolo 2% ca-'
!oéci tytanu. o ’
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