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Dosage des ions halogénures (suite) 

Principe de la méthode de Charpentier‑Volhard
La méthode de Charpentier‑Volhard se place dans un domaine de pH acide puisqu'elle s'effectue en présence d'acide nitrique. A une prise d'essai de la solution d'ions halogénure à doser, on ajoute un excès connu de nitrate d'argent.
L'excès d'ions Ag+ est dosé par une solution de thiocyanate de potassium KSCN.
On utilise comme indicateur de fin de réaction l'ion fer(III) qui donne avec l'ion thiocyanate SCN‑  l'ion complexe [Fe(SCN)]+ rouge sang.
Le milieu doit être fortement acide :
 -   En milieu basique, on a précipitation de Ag2O.
 -   En milieu neutre, la précipitation avec d'autres ions éventuellement présents en solution est possible. 
 -   A pH > 3, l'hydroxyde de fer(III) Fe(OH)3 précipite, l'indicateur de fin de réaction est donc inopérant.
1 - Etalonnage de la solution de thiocyanate de potassium
Mode opératoire
Dans un erlenmeyer de 250 mL :
· Introduire 10 mL de nitrate d'argent.
· Ajouter environ 8 mL d'acide nitrique à 30 %. 
· Ajouter environ 40 mL d'eau déminéralisée. 
· Ajouter environ 5 gouttes d'alun de fer(III) et d'ammonium.
Doser par la solution de thiocyanate de potassium. On arrête le dosage lorsqu'on obtient une couleur persistante rouge pendant environ une minute.
Réaliser deux essais concordants.
Ecrire l'équation de la réaction. 
Calculer la concentration du thiocyanate de potassium (précision 1 %).
2- Dosage d'une solution d'iodure de potassium (( 0,04 mol.L-1 )
Mode opératoire
Dans un erlenmeyer de 250 mL: 
· Introduire 10 mL de solution d'iodure de potassium à doser. 
· Ajouter environ 8 mL d'acide nitrique à 30 %. 
· Ajouter 20 mL de nitrate d'argent mesuré avec précision. 
· Ajouter environ 20 mL d'eau déminéralisée. 
· Ajouter environ 5 gouttes d'alun de fer(III) et d'ammonium.
Doser par la solution de thiocyanate de potassium. On arrête le dosage lorsqu'on obtient une couleur persistante rouge pendant environ une minute.
Réaliser deux essais concordants.
Ecrire les équations des différentes réactions. 
Calculer la concentration de l'iodure de potassium (précision 2 %).

3- Dosage de la solution  de KI précédente par conductimétrie

Mode opératoire

· Préparer la burette avec la solution de nitrate d’argent de concentration CAg.

· Dans un bécher approprié, introduire une prise d’essai E = 10,0 mL de solution à doser.

· Ajouter 300 mL d’eau.

· Réaliser le montage permettant le dosage conductimétrique.

· Tracer la courbe représentant l’indication ( de l’appareil en fonction du volume V de solution de nitrate d’argent versé.

· Déterminer le volume à l’équivalence Veq.

· Calculer [I -]  (précision 1,5 %) en indiquant la valeur de l’incertitude absolue.
· Comparer avec celle trouver précédemment et conclure.
