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Об’ємне визначення Цинку гексацiанофератом калiю грунтується на ре-
акцiї утворення паганорозчинної сполуки, згiдно рiвняння:

3ZnSO4 + 2K4[Fe(CN)6] = K2Zn3[Fe(CN)6]2 + 3K2SO4

Еквiвалентний об’єм гексацiаноферату калiю може бути визначений ампе-
рометричним методом. За умов проведення дослiду iони Zn2+ електрохi-
мiчно не активнi, а гексацiаноферат здатний оборотньо окиснюватися на
платиновому, анодно поляризованому електродi, згiдно рiвняння:

[Fe(CN)6]4− − 1e � [Fe(CN)6]3−.

Отже, до досягнення точки еквiвалентностi, струм в iндикаторному ланцю-
гу не протiкає, внаслiдок зв’язування [Fe(CN)6]4−-iонiв присутнiми в дослi-
джуваному зразку iонами цинку(II). Пiсля точки еквiвалентностi в системi
з’являється надлишок [Fe(CN)6]4−, який окиснюється на анодi i в iндика-
торному ланцюгу починає протiкати струм, величина якого збiльшується iз
збiльшенням вмiсту [Fe(CN)6]4− в розчинi.

Спецiальнi прилади, реактиви, посуд
1. Установка для амперометричного титрування АУ-4М.

2. Мiкроамперметр М-244.

3. Платиновий електрод.

4. Каломельний електрод з агар-агаровим мiстком.

5. Стандартний розчин K4[Fe(CN)6], 0,08 моль/л.

6. Стандартний розчин ZnSO4, 0,1 моль/л.

7. Сульфатна кислота, 0,7 моль/л.

Порядок виконання роботи
Пiдготувати до роботи установку АУ-4М згiдно iнструкцiї. На переднiй

панелi приладу перемикач “чувст.” перевести в положення “3”, перемикач
“компенс.” — в положення “0”, тумблер “поляр.-гальван.” — в положення
“поляр.”, перемикач “мотор” — в положення “2”. Перемикач гальванометра
поставити в положення “10 мкА”.

1



Вибiр потенцiалу робочого електрода.

1. В стакан ємнiстю 50 мл вмiщують 25,0 мл розчину фонового електро-
лiту (0,7 моль/л H2SO4), занурюють електроди, якiр магнiтної мiшал-
ки та вмикають установку. Записують вольтамперну криву системи.
Для цього ручкою вольтметра змiнюють (з шагом 0,5 В) напругу, що
подається на робочий електрод, в iнтервалi вiд 0 до 3 В та записують
вiдповiднi показання гальванометра.

2. До розчину п. 1 додають 0,2 мл стандартного розчину K4[Fe(CN)6]
та знiмають вольтамперну криву, повторюючи операцiї п. 1.

3. Залежностi, отриманi в п. 1, 2 представляють у виглядi графiкiв в ко-
ординатах “I, мкА — E, В”. Знаходять оптимальну для подальшої ро-
боти область потенцiалiв, як область, де спостерiгається максимальна
рiзниця I2 − I1 (область потенцiалiв, де вiдбувається 28 максимальне
окиснення жовтої кров’яної солi K4[Fe(CN)6] i ще не помiтне окисне-
ння фонового електролiту).

Кiлькiсне визначення цинку. Учбову задачу отримують в мiрну колбу
ємкiстю 100 мл, доводять до мiтки розчином фонового електролiту, та пере-
мiшують. Алiквоту отриманого розчину (25,0 мл) пiпеткою переносять (обо-
в’язково користуватися грушею!) в стакан та занурюють електроди. Ручкою
вольтметра встановлюють вибраний в п. 3 потенцiал робочого електроду
та вмикають прилад. Пiсля встановлення рiвноваги записують показання
гальванометра, додають iз мiкробюретки стандартний розчин K4[Fe(CN)6]
порцiями по 0,1 мл i кожного разу записують показання гальванометра. Ти-
трування продовжують до рiзкого вiдхилення стрiлки гальванометра.

Отриманi данi представляють у виглядi таблицi (Табл. 2) та графiка в
координатах “I, мкА — VK4[Fe(CN)6], мл”. За зламом на графiку визначають
об’єм доданого титранту в точцi еквiвалентностi.

Розрахунок кiлькостi Цинку в задачi проводять за формулою:

g =
N · V · E · Vзаг

Vал
, (1)

де N — нормальнiсть титранта, моль/л; V — еквiвалентний об’єм титран-
та, мл; E — маса еквiваленту цинку, г/моль; Vзаг та Vал — загальний об’єм
розчину задачi та об’єм її алiквотної частини, мл.

Дослiд проводять щє двiчi, данi обробляють статистично.

Результати
З Рис. 1 видно що оптимальним (тобто що має найбiльшу рiзницю I2−I1)

потенцiал для амперометричного титрування цинку є 1,4 В. Iз Рис. 2, 3, 4
та використовуючи формулу 1 визначили наважки (Табл. 3).

Висновок
На лабораторнiй роботi було визначено наважку цинку(II) у розчинi за-

дачi методом амперометричного титрування 0,08 М розчинм K4[Fe(CN)6]
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Табл. 1: Данi для визначення оптимального потенцiалу амперометричного
титрування

I, мкА
E, В фоновий електролiт +0,2 мл K4[Fe(CN)6] рiзниця I2 − I1, мкА
0,1 0 0 0
0,2 0 0 0
0,3 0 0 0
0,4 0 0 0
0,5 1 8 7
0,6 1 12 11
0,7 1 18 17
0,8 1 23 22
0,9 2 27 25
1,0 3 31 28
1,1 4 34 30
1,2 5 37 32
1,3 6 40 34
1,4 7 44 37
1,5 12 41 29
1,6 23 43 20
1,7 29 47 18
1,8 40 53 13
1,9 50 62 12
2,0 61 71 10
2,1 72 80 8
2,2 81 89 8
2,3 93 100 7
2,4 103 111 8
2,5 116 122 6
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Табл. 2: Данi кривої титрування задачi розчином K4[Fe(CN)6] при потен-
цiалi 1,4 В

I, мкА
Vдоданого розчину, мл дослiд 1 дослiд 2 дослiд 3

0,0 2 5 3
0,1 2 5 3
0,2 2 6 3
0,3 1 7 4
0,4 1 6 3
0,5 1 6 3
0,6 1 5 3
0,7 1 5 4
0,8 1 5 4
0,9 1 5 3
1,0 1 4 3
1,1 1 4 3
1,2 3 5 4
1,3 18 13 16
1,4 36 28 33
1,5 49 40 48
1,6 61 49 56
1,7 71 59 67
1,8 74 64
1,9 82
2,0 86

Табл. 3: Розрахованi значення наважки (g) для трьох дослiдiв
№ дослiду Vт.е., мл g, г

1 1,17 36,72
2 1,19 37,35
3 1,19 37,35

Табл. 4: Статистична обробка результатiв амперометричного титрування
цинку 0,08 М розчином K4[Fe(CN)6], P = 0,95, n = 3

g, г 〈x〉 S2 S Sx ∆x
36, 72
37, 35 37, 14 2, 2 · 10−2 1, 48 · 10−1 8, 57 · 10−2 3, 69 · 10−1

37, 35
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(крива 1) фоновий електроліт
(крива 2) з 0,2 мл K4[Fe(CN)6]
(крива 3) різниця I2-I1

Рис. 1: Вольтамперометрична крива для визначення оптимального потен-
цiалу титрування

при потенцiалi 1,4 В: 37, 14 ± 3, 69 · 10−1 г, вiдносна похибка становить:
ε = 0, 99%.
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Рис. 2: Крива титрування задачi розчином K4[Fe(CN)6] при потенцiалi
1,4 В (дослiд 1)
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Рис. 3: Крива титрування задачi розчином K4[Fe(CN)6] при потенцiалi
1,4 В (дослiд 2)
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Рис. 4: Крива титрування задачi розчином K4[Fe(CN)6] при потенцiалi
1,4 В (дослiд 3)
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