Analizna kemija: Navodila za laboratorijske vaje (EMS Farmacija. 1. letnik) 3. VAJA

3. vaja: REDOKS TITRACIJA

a) STANDARDIZACIJA RAZTOPINE KMnO 4

KMnO, najveckrat standardiziramo z natrijevim oksalatom, Na,C,0g, v Kisli raztopini
(obi¢ajno H,SO,):

2MnO4 + 5C,0,72 + 16H30" = 2Mn™ + 10CO, + 24H,0.

Reakcija je v zadetku podasna, katalizirajo jo Mn*? ioni, ki nastajajo pri reakciji.

Eksperimentalni del

V erlenmajerico natehtajte primerno maso Na,C,0, (0,2-0,3 @), raztopite v priblizno
50 mL deionizirane vode in dodajte 15 mL H,SO, (1 + 4). Segrejte na 70—-80 T in vro ¢e
titrirajte z raztopino KMnO, do obstojne roZnate barve. lIzraCunajte koncentracijo
raztopine KMnQy, in jo podajte na 4 decimalna mesta. Zberite rezultate vseh dolocitev
v skupini in izracunajte povpre¢no vrednost, standardni odmik in interval zaupanja pri
95 % stopnji verjetnosti.

b) DOLOCITEV VODIKOVEGA PEROKSIDA S KALIJEVIM
MANGANATOM(VII)

V kislem mediju oksidirajo permanganatni ioni vodikov peroksid do kisika:
2MnO,;~ + 5H,0, + 6H3;0" — 2Mn*? + 50, + 14H,0.

Reakcija je v zagetku po&asna, katalizirajo jo Mn*? ioni, ki nastajajo pri reakciji.

Eksperimentalni del

Raztopino vzorca kvantitativno prenesite v 250 mL merilno bucko, razredCite z
deionizirano vodo do oznake in dobro premesajte. V erlenmajerico odpipetirajte 50 mL
vzorca in z merilnim valjem dodajte 10 mL H,SO4 (1 + 4). S standardno raztopino
KMnQ;, titrirajte do prve obstojne roZznate barve. DolocCitev vsaj Se enkrat ponovite.
Kot rezultat podajte maso H,O, v vzorcu (v mg).
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c) JODOMETRICNA DOLOCITEV ASKORBINSKE KISLINE

Askorbinska kislina (vitamin C) je Sibko redukcijsko sredstvo, ki zelo hitro reagira z
elementarnim jodom (I;). S pomocjo reakcije med jodatom in jodidom tvorimo znano
mnozino elementarnega joda, ki bo v presezku glede na askorbinsko kislino:

|03+ 51" + 6H30" = 3l, + 9H,0, (1037 + 8" + 6H30" + 3l3~ + 9H,0).

Del nastalega joda reagira z askorbinsko kislino po naslednji reakciji:
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preostali jod pa titriramo z natrijevim tiosulfatom:

l, + 25,0572 = 2" + S,0672, (I3~ + 25,0572 « 31"+ S,0679).

Elementarni jod se zaradi nepolarnega znacaja slabo topi v vodi. Topnost mo¢no
pove¢amo z dodatkom jodida, ki tvori z jodom trijodidni kompleks (I + I” = I3").
Enacbo reakcije lahko zapiSemo bodisi z elementarnim jodom bodisi s trijodidnim
kompleksom (primera enacb za dve gornji reakciji sta havedena v oklepajih), saj sta
ekvivalentni.

Shema za izra €un mnoZzine joda, ekvivalentne mnoZzini askorbinske k isline

Reakcija med znano mnoZino jodata (10,)
in preseZzkom jodida (I')

l

Nastanek znane mnozine joda I,(tot)

/ M

Askorbinska kislina + 1, Natrijev tiosulfat (Na,S,0,) + |, (pres)

N( L(tot)) = n(L,) + n(l,(pres))

l

Znana

dologimo glede na
porabo Na,S,0,
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Eksperimentalni del

Vzorec kvantitativno prenesite v 250 mL merilno bucko, razredCite z deionizirano vodo
do oznake in dobro premeSajte. V erlenmajerico odpipetirajte 50 mL raztopine vzorca,
dodajte priblizno 2 g trdnega Kl, 10 mL H,SO,4 (1 + 3) in 50 mL standardne raztopine
KIO3 (0,010 mol/L). Erlenmajerico pokrijte z urnim steklom, postavite v temen prostor in
pocakajte 5 min, da poteceta reakciji. Nato titrirajte s standardno raztopino Na,S,03
(podatek o koncentraciji Na,S,03 dobite na vajah). Kot indikator uporabite raztopino
Skroba (2—-3 kapalke), ki jo dodajte Sele proti koncu titracije. Dolo€itev vsaj Se enkrat
ponovite. Kot rezultat podajte maso askorbinske kisline v vzorcu (v mg).

Rac¢unska naloga:

Vzorec z maso 5,2160 g vsebuje srebro, ki ga oborimo kot srebrov jodat(V), AglOs. Oborino
raztopimo in v buéki razred¢imo na 250 mL. Alikvotu 50,0 mL dodamo presezek kalijevega jodida,
Kl, in nastali jod titriramo z natrijevim tiosulfatom, Na,S,0s. Porabimo 25,3 mL 0,1037 mol/L
tiosulfata. Izracunajte odstotek srebra v vzorcu!

Aglo, [ FRZRRIANR | ag* +10]

0 +51” +6HT - 31_+3H_0

3 2 2
2- - 2-
I2+25203 - 2 +S406

n(Ag) =n(I0;) = £n(l) = <n(S,07 )

n(Ag) = %C(SZO?) V(S,0%) 5 = 2,19 mmol
m(Ag) = n(Ag) IM(Ag) =0,2359 g

wAg) = A9 0006
mV

zorec

WAg) = 4,52 %
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