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Ćwiczenie  2
Analiza jakościowa i ilościowa nawozów mineralnych

Oceniane produkty:
1. Superfosfat potrójny
2. Sól potasowa
3. Siarczan potasowy
4. Nawóz wieloskładnikowy
5. Saletra potasowa (saletra indyjska)
6. Saletra sodowa (saletra chilijska)
7. Saletra amonowa
8. Wapna (węglanowe i tlenkowe, w tym dolomit)

Analiza ilościowa:
1. Superfosfat
2. Wapno

Ćwiczenie 2A. Ocena właściwości niektórych nawozów

Wykonanie
Wsypać do oznaczonych (ponumerowanych) próbówek po szczypcie nawozów. Dodać około 5 ml wody destylowanej. Wstrząsać zamkniętą probówkę i obserwować proces rozpuszczania się produktów. Następnie papierkiem wskaźnikowym określić pH roztworu. 
W kolejnym etapie sprawdzić rozpuszczalność w roztworze HCl, powoli dodając go do uzyskanych roztworów (lub zawiesin) ocenianych produktów. Obserwować ewentualne wydzielanie się gazów.
Zapisać obserwacje i wyciągnąć wnioski.

Ćwiczenie 2B. Oznaczenie ogólnej alkaliczności nawozów wapniowych i wapniowo-magnezowych

Wstęp
Dawkę wapnia w postaci nawozu wapniowego lub wapniowo-magnezowego, lub też krzemianów wapnia i magnezu, ustaloną na podstawie metod określania potrzeb wapniowania, oblicza się uwzględniając w nich zawartość związków o charakterze zasadowym, czyli na podstawie ich ogólnej alkaliczności.


Oznaczenie ogólnej alkaliczności nawozu wapniowego polega na jego rozpuszczeniu w gorącym kwasie chlorowodorowym o znanym mianie. Kwas ten reaguje ze związkami zasadowymi danego nawozu:
CaO + 3HCl = CaCl2 + H2O + HClnadmiar
MgO + 3HCl = MgCl2 + H2O + HClnadmiar
CaCO3 + 3HCl = CaCl2 + H2O + CO2 + HClnadmiar
MgCO3 + 3HCl = MgCl2 + H2O + CO2 + HClnadmiar

Nadmiar odmiareczkowuje się mianowanym roztworem wodorotlenku sodu wobec fenoloftaleiny. Z ilości związanego kwasu przez wapń i magnez oblicza się ogólną alkaliczność badanego roztworu.

Wykonanie
Odważyć  0,5 g dobrze roztartego nawozu do kolbki stożkowej o pojem. 200 cm3. Dodać 25 cm3 wody destylowanej i 25 cm3 1 mol/dm3 roztworu HCl odmierzonego za pomocą pipety miarowej. Zawartość kolbki przykryć lejkiem, podgrzać do wrzenia i gotować 5 min. Następnie ostudzić, dodać 3-4 krople fenoloftaleiny i miareczkować 0,5 mol/dm3 roztworem NaOH do słaboróżowego zabarwienia, nie znikającego w ciągu 1 min. Analizę wykonać w dwóch powtórzeniach. Do innej kolby stożkowej odmierzyć 25 cm3 1 mol/dm3 roztworu HCl i miareczkować również 0,5 mol/dm3 roztworem NaOH wobec fenoloftaleiny. Wyniki obu miareczkowań należy zanotować.

Obliczenie wyników
Z reakcji zachodzącej między nawozem wapniowym a HCl wynika, że zobojętnienia 1 mola CaO lub (CaCO3, MgO, MgCO3) potrzeba 2 mole HCl. Wobec  tego 1 mol HCl zobojętnia 0,5 mola CaO lub CaCO3, tj. 56/2 = 28 g CaO lub 0,05 g CaCO3.
Ogólną alkaliczność nawozu wapniowego wyrażoną w procentach CaO możemy obliczyć wg wzoru:
Ca =  %
a – ilość NaOH zużyta do zobojętniania 25 cm3 1 mol/dm3 roztworu HCl [cm3],
b – ilość NaOH zużyta na zobojętnienie nadmiaru HCl w próbce [cm3],
n – miano NaOH [mol/dm3]
0,028 – ilość CaO odpowiadająca 1 mmol NaOH [g],
c – ilość nawozu wzięta do analizy [g].





Aparatura i szkło:
1) waga analityczna,
2) moździerz porcelanowy,
3) kolby stożkowe 200 cm3,
4) cylinder miarowy 50 cm3,
5) biurety 50 cm3 i 25 cm3,
6) pipety miarowe,
7) probówki,
8) lejki,
9) sączki jakościowe,
10)  papierki wskaźnikowe,
11) palnik.
Odczynniki:
1) Roztwór 1 mol/dm3 HCl: 82,3 cm3 stężonego HCl (d=1.19 g/cm3) dodać do wody destylowanej i uzupełnić do 1000 cm3
2) Roztwór 0,5 mol/dm3 NaOH: 20 g NaOH rozpuścić w wodzie destylowanej i uzupełnić do 1000 cm3
3) 1% roztwór fenoloftaleiny.




Ćwiczenie 2C. Oznaczanie zawartości fosforu rozpuszczalnego w wodzie w superfosfacie metodą miareczkową

Wstęp
Zasada metody polega na wyparciu jonów wodorowych ze związków fosforowych zawartych w superfosfacie, oznaczeniu ich ilości przez miareczkowanie NaOH i obliczeniu zawartości fosforu w tym nawozie. Fosfor w superfosfacie występuje głównie w postaci Ca(H2PO4)2 i w niewielkiej ilości H3PO4. W celu wyrównania ilości jonów wodorowych przy każdej grupie PO43-należy, za pomocą miareczkowania, kwas fosforowy (V) przeprowadzić w fosforan (V) diwodorosodowy:
H3PO4 + NaOH   NaH2PO4 + H2O
Po miareczkowaniu w roztworze znajdują się diwodofosforany (V) wapnia i sodu. Jony wodorowe wypiera się chlorkiem wapnia
Ca(H2PO4)2 + 2CaCl2  Ca3(PO4)2 + HCl
2NaH2PO4 + 3CaCl2  Ca3(PO4)2 + 2NaCl + 4 HCl
Ilość wytworzonego kwasu chlorowodorowego oznacza się przez miareczkowanie wodorotlenkiem sodu wobec fenoloftaleiny.

Wykonanie
Odważyć 4 g superfosfatu, uprzednio rozdrobnionego, do kolby o pojem. 200 cm3. Do kolby dodać gorącą wodę, do około 3/5 wysokości kolby (nie dopełniać do kreski miarowej). Próbkę wstawić do wytrząsarki i wstrząsnąć 30 min. Po wytrząsaniu uzupełnić wodę w kolbie do kreski. Zawiesinę przesączyć przez suchy sączek do kolbki stożkowej o pojem. 200 cm3, odrzucając pierwszą partię przesączu.
Pobrać pipetą 25 cm3 klarownego przesączu do kolbki stożkowej o pojem. 200 cm3, dodać ok. 25 cm3 wody destylowanej, 3 krople oranżu metylowego i  zmiareczkować roztworem NaOH o stężeniu 0,1 mol/dm3 do żółtego zabarwienia. Do zmiareczkowanego roztworu dodać 25 cm3 30% CaCl2, 4 krople 1% fenoloftaleiny i zmiareczkować roztworem NaOH o stężeniu 0,5 mol/dm3 do czerwonego zabarwienia, nie zmieniającego się od dodania nadmiaru NaOH. Analizę wykonać w dwóch powtórzeniach.

Obliczenie wyników
Z powyższych reakcji wynika, że 4 mole powstałego HCl odpowiadają 2 atomom fosforu, a 2 mole HCl – jednemu atomowi fosforu.


[bookmark: _GoBack]1 mol HCL odpowiada  =  = 15,49 g P
1 cm3 1 mol/dm3 NaOH odpowiada 0,01549 g P
1 cm3 0,5 mol/dm3 NaOH odpowiada 0,007745 g P
P =  (%)
a – ilość 0,5 mol/dm3 NaOH (cm3),
b – ilość nawozu wzięta do analizy (g),
0,007745 – ilość fosforu odpowiadająca 1 cm3 0,5 mol/dm3 NaOH (g).

Aparatura i szkło:
1) wytrząsarka,
2) kolby stożkowe 200 cm3,
3) kolby miarowe,
4) pipety 25 cm3,
5) cylinder 50 cm3.
6) waga analityczna,
7) moździerz porcelanowy,
8) biurety 50 cm3 i 25 cm3,
9) lejki,
10) sączki jakościowe.

Odczynniki:
1) 30% CaCl2,
2) 0,1 mol/dm3 NaOH,
3) 0,5 mol/dm3 NaOH,
4) Oranż metylowy,
5) Fenoloftaleina.
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