CHEMIA SRODKOW BIOAKTYWNYCH I KOSMETYKOW
PRACOWNIA CHEMII ANALITYCZNEJ

Cwiczenie 7

Wykorzystanie metod jodometrycznych do oznaczenia miedzi (11)
oraz substancji biologicznie aktywnych — kwas askorbinowy,

woda utleniona.



Cwiczenie obejmuje:

Oznaczenie miana roztworu Na,S,04
Oznaczenia miana roztworu J,
Jodometryczne oznaczanie miedzi (I1)

Jodometryczne oznaczanie wody utlenionej

ok~ w D

Jodometryczne oznaczanie kwasu askorbowego

WYKONANIE CWICZENIA

1. Mianowanie roztworu tiosiarczanu sodu.

Miano tiosiarczanu (VI) sodu mozna nastawi¢ na substancj¢ wzorcowa Ks[Fe(CN)g].

Heksacyjanozelazian (III) potasu jest substancjga o duzej masie czasteczkowej, ktora
reaguje stosunkowo powoli z jonami jodkowymi. Powstajacy w wyniku reakcji jod,
odmiareczkowuje si¢ roztworem Na,S;O; wobec skrobi jako wskaznika. Reakcja jest
przyspieszana gdy do roztworu dodamy soli cynku. Wowczas jony Zn** wytracaja z roztworu
trudno rozpuszczalny osad z [Fe(CN)g]* , zwickszajac tym samym potencjat utleniajacy
Ks[Fe(CN)s.

2 Fe(CN)¢> + 23 — 2 Fe(CN)g* + J;

Miano roztworu jodu mozna oznaczy¢ za pomocg mianowanego roztworu

tiosiarczanu (VI) sodu, pod warunkiem, Ze jego molowos¢ zostata ustalona w okolicach kilku

dni. W czasie miareczkowania zachodzi reakcja redukcji jodu do jonoéw jodkowych.

S,03 +J), > 84062_ +J

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

biureta 50 ml, statyw,

waga analityczna, waga techniczna,

cylindry miarowe 10 ml, 5 ml.



Odczynniki i roztwory:
Ks[Fe(CN)g] wysuszony,
KJcz.d. a,

HCI (2mol/l),

ZnSQO4 cz.d.a. (roztwor 30%),
roztwor tiosiarczanu (~0.1 mol/l),

wskaznik skrobiowy.
Opis mianowania roztworu Na;S;03 (0.1mol/L) na heksacyjanozelazian (III) potasu

1. Na wadze analitycznej odwazy¢ ok. 1.1 -1.29 g K3[Fe(CN)s] wysuszonego w temperaturze
383K.

2. Odwazke rozpuscié w 40 cm® wody 1 doda¢ 2 g KJ (odwazonego na wadze techniczne;j)
oraz 4 cm® 2 mol/I HCI.

3. Po minucie dodaé¢ 10 cm® 30% ZnSO,.

4. Miareczkowac roztworem Na,S,;03 do stomkowego zabarwienia.

5. Nastepnie doda¢ 3 cm® skrobi.

6. Miareczkowa¢ do zaniku niebieskiej barwy wskaznika skrobiowego.

7. Miano tiosiarczanu sodu obliczy¢ wg wzoru:

C mol/l

~ (V-0.3292)

gdzie: m- masa odwazki K3[Fe(CN)g] [g]
V — obj¢tosé roztworu NapS,03 [ml]

0.3292 — miligramoréwnowaznik Ks[Fe(CN)g] [g/mmol]

8. Uzyskane wyniki nalezy zapisa¢ w zataczonej na koncu skryptu tabeli, a nastgpnie dokonaé
oceny statystycznej uzyskanej serii pomiarowej- opracowanie grupowe wg Wzoru
umieszczonego na koncu skryptu.

2. Oznaczenia miana roztworu J,

Miano roztworu jodu mozna nastawi¢ na trojtlenek arsenu (As;Og lub mianowany
roztwor tiosiarczanu sodu.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,
biureta 50 ml, statyw,



Odczynniki i roztwory:
roztwor jodu (~0.05 mol/l),
zmianowany roztwor tiosiarczanu (~0.1 mol/l)

wskaznik skrobiowy,

Opis mianowania roztworu jodu (0.05 mol/l) na mianowany roztwor tiosiarczanu sodu

1. Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 cm® odmierzy¢ z biurety z doktadnoscia
0.05 cm® porcje roztworu tiosiarczanu sodu (od 20 do 25 cm).

2. Doda¢ 3 cm® roztworu wskaznika skrobiowego, bezposrednio przed
miareczkowaniem.

3. Miareczkowaé probke roztworem J, do pojawienia si¢ trwalego niebieskiego
zabarwienia

4. Kazda probke tiosiarczanu sodu przygotowaé bezposrednio przed wykonaniem
miareczkowania

5. Miano roztworu J; obliczy¢ wg wzoru:

V,-C
C= 1“1
2V,

gdzie: V ;— objetos¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu sodu [ml]

[mol/1]

C 1— miano roztworu tiosiarczanu sodu [mol/I]

V; — objetos¢ roztworu jodu konieczna do uzyskania PK miareczkowania [ml]

6. Uzyskane wyniki nalezy zapisa¢ w zalaczonej na koncu skryptu tabeli, a nastgpnie

dokona¢ oceny statystycznej uzyskanej serii pomiarowej] — Wg Wzoru
umieszczonego na koncu skryptu.

3. Jodometryczne oznaczanie miedzi

MiedZ oznacza si¢ jodometrycznie metodg posrednig. W roztworze obojetnym lub stabo

kwasnym sole miedzi (II) utleniaja jodki do wolnego jodu zgodnie z reakcja:

2CU*" + 43— 2Cudl +J;

Na skutek tworzenia trudno rozpuszczalnego zwiazku Cul, proces zachodzi ilosciowo w
prawo mimo, ze potencjat utleniajagcy uktadu Cu?*/Cu* = 0.17V jest mniejszy od uktadu
Jo/2) (=0.58V). Z reakcji wynika, ze stezenie jonow Cu’ w roztworze ulega znacznemu
zmniejszeniu co powoduje zwigkszenie potencjatu utleniajgcego uktadu miedzi do wartoSci
przewyzszajacej 0.58V.

Wydzielony w powyzszej reakcji jod odmiareczkowuje si¢ tiosiarczanem sodu.

Jp + $,05% <> 27 + S,06%



Stosowany sprzet laboratoryjny:

kolby stozkowe 300 ml,

kolba miarowa 100 ml,

pipeta petna 20 lub 25 ml,

pipety miarowe

cylindry miarowe,

biureta 50 ml, statyw,

waga techniczna

Odczynniki i roztwory:

Mianowany roztwor tiosiarczanu sodu (~0.1 mol/Il)

Kl cz. d. a.

wskaznik skrobiowy,

CH3COOH roztwor

NHj5 -H,O roztwor
KSCNcz. d. a.

o 0ok~ w

9.

Opis jodometrycznego oznaczania miedzi (I1)
Otrzymang do analizy probke w kolbie miarowej 100 ml rozcienczy¢ i uzupetnic

do kreski woda destylowang, doktadnie wymieszac.

Do kolby stozkowej 0 pojemnosci 300 ml odpipetowa¢ 20 ml roztworu i
rozcienczy¢ woda do ok. 50 cm®.

Doda¢ 1 krople amoniaku, 4 cm® stezonego CH3;COOH

Dodac¢ 2 g KJ i odstawi¢ probke na 5 min.

Miareczkowaé¢ mianowanym roztworem Na,S,03 do jasnobezowej barwy.
Pod koniec miareczkowania doda¢ 3 cm® roztworu skrobi i 1g KSCN i dalej
miareczkowaé do bladorézowej barwy

Oznaczenie wykona¢ w 3 powtorzeniach.

Obliczy¢ zawartos¢ miedzi (11) korzystajac ze wzoru:

m=V.C-0.0636 -w

gdzie V - objetos¢ roztworu Na,S,;03 [ml]
C - miano roztworu Na;S,03 [mol/l]
0.00636 — masa milimola Cu** (g/mmol)

W - wspotmiernos¢ kolby do pipety

Wyniki oznaczenia zebra¢ w tabeli, ktorej wzor przedstawiono ponizej:



Objetos¢ roztworu Miano 24 Srednia masa
Nr Masa Cu
.| NayS,05zuzyta do roztworu Cu?
oznaczenia m [g] .
osiggniecia PK Na,S,03 m [g]
1
2
3

* Srednia masa miedzi (11) po odrzuceniu wynikéw watpliwych

10. Jako wynik analizy przedstawi¢ §rednig arytmetyczng 3 wynikow, jesli roznica

pomigdzy nimi nie przekracza 0.5 %.

11. W przypadku wyniku watpliwego, wynik nalezy odrzuci¢ i wykona¢ kolejne

oznaczenie

4. Jodometryczne oznaczanie wody utlenionej

W metodzie jodometrycznej nadtlenek wodoru petni funkcje utleniacza. Reaguje w
srodowisku kwasnym z jonami jodkowymi utleniajac je do wolnego jodu a sam redukuje
si¢ do wody. Wydzielony jod odmiareczkowuje si¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu

sodowego.

H,0, + 27+ 2H' = J, + H,0
I, + $,05% 5,06 + 27

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

kolba miarowa 100 ml,

pipeta petna 20 lub 25 ml,

biureta 50 ml, statyw,

cylindry miarowe,

waga techniczna.

Odczynniki i roztwory:

KJcz. d. a.

roztwor tiosiarczanu (~0.1 mol/l),
wskaznik skrobiowy,

H>SO4- roztwor 2 mol/l



Opis jodometrycznego oznaczania wody utlenionej

12. Otrzymang do analizy probke w kolbie miarowej 100 ml rozcienczy¢ i uzupehic
do kreski woda destylowang, doktadnie wymieszac.

13. Do kolby stozkowej 0 pojemnosci 300 ml odpipetowa¢ 20 ml roztworu.

14. Doda¢ 10 ml H,SO4 2 g KJ (kolejnos¢ dodawanych odczynnikow wazna!)

15. Po uptywie 10 minut miareczkowa¢ mianowanym roztworem Na,S,;03 do
pojawienia jasnozottej barwy roztworu.

16. Doda¢ 1 ml skrobi i miareczkowa¢ dalej do zaniku niebieskiej barwy roztworu.

17. Oznaczenie wykona¢ w 3 powtorzeniach.

18. Obliczy¢ zawarto$¢ wody utlenionej korzystajac ze wzoru:

m=V-C-0.01701 -w

gdzie V - objetos¢ roztworu Na,S;03 [ml]
C - miano roztworu Na;S,03 [mol/l]
0.01701 — masa milimola H,O, (g/mmol)

W - wspotmiernos¢ kolby do pipety

19. Wyniki oznaczenia zebra¢ w tabeli, ktorej wzor przedstawiono ponizej:

Objetos¢ roztworu Miano Srednia masa
Nr Masa H,0;
) Na,S,03zuzyta do roztworu H,0,
oznaczenia m [g] .
osiaggnigcia PK Na,S,03 m [g]
1
2
3

* Srednia masa wody utlenionej po odrzuceniu wynikéw watpliwych

20. Jako wynik analizy przedstawi¢ $rednig arytmetyczng 3 wynikow, jesli roznica
pomiedzy nimi nie przekracza 0.5 %.
21. W przypadku wyniku watpliwego, wynik nalezy odrzuci¢ i wykona¢ kolejne

oznaczenie



5. Jodometryczne oznaczanie kwasu askorbowego.

Metoda jodometrycznego oznaczania kwasu askorbowego polega na reakcji utlenienia tego
kwasu pod wptywem jodu do kwasu dehydroksyaskorbinowego. Oznaczenie jodometryczne
wykonuje si¢ poprzez miareczkowanie mianowanym roztworem jodu w $rodowisku

kwasnym. Podstawg oznaczenia jest reakcja:

@)
Il Il
; ¢
HO—C Oo=C
i o ]
H—C H—C
HO—C—H HO—C—H
CH,OH CH,OH

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

kolba miarowa 100 ml,

pipeta petna 20 lub 25 ml,

biureta 50 ml, statyw,

cylindry miarowe 10 ml,

lejek.

Odczynniki i roztwory:
KJcz. d. a

roztwor jodu (~0.05 mol/L),
wskaznik skrobiowy,

H,SO4- roztwor 2 mol/l.



Opis jodometrycznego oznaczania kwasu askorbowego
Otrzymang odwazke probki przenies¢ ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci
100 ml i uzupetic do kreski woda destylowana, analiz¢ wymiesza¢ az do
catkowitego rozpuszczenia si¢ preparatu.
Do 3 kolb stozkowych o pojemnosci 300 ml odpipetowac po 20 ml roztworu.
Do kazdej kolby doda¢ po 100 ml wody destylowanej i 10 ml 2M kwasu
siarkowego.
Probke miareczkowaé mianowanym roztworem jodu do momentu az w roztworze
beda utrzymywac si¢ ,,brgzowe plamy” pochodzace od roztworu jodu.
Doda¢ 3 ml skrobi jako wskaznika i miareczkowac dalej do uzyskania granatowej
barwy roztworu.
Oznaczenie wykona¢ w 3 powtdrzeniach.

Obliczy¢ zawartos¢ kwasu askorbowego w probcee (g) korzystajac ze wzoru:

My =V -C, -01761 -w [q]

gdzie: V - objetos¢ roztworu jodu [ml]
cm - mMiano roztworu I [mol/I]
0.1761 — masa milimola kwasu askorbowego (g/mmol)

W - wspotmiernos¢ kolby do pipety

8. Wyniki oznaczenia zebra¢ w tabeli, ktorej wzor przedstawiono ponize;j:

Srednia masa

Objetos¢ roztworu I, Miano Masa kwasu kwasu
Nr zuzyta do osiggniecia | 4o askorbowego w askorbowego
oznaczenia| PK miareczkowania 2 probce w probee *[g]
[ml] [mol/1] [a]
1
2
3

* Srednia masa

kwasu po odrzuceniu wynikow watpliwych

9. Jako wynik analizy przedstawi¢ $rednig arytmetyczng 3 wynikdw, jesli réznica

pomiedzy nimi nie przekracza 0.5 %.

10.

W przypadku wyniku watpliwego, wynik nalezy odrzuci¢ i wykona¢ kolejne

oznaczenie




Grupa......... Oznaczenie miana roztworu Na,S,0;

Data.........

Identyfikator Numer Miano Identyfikator Numer N'\gzig?(gg

studenta oznaczenia Na,S,03 [mol/l] studenta oznaczenia [mol/l]

1 31
2 32
3 33
4 34
5 35
6 36
7 37
8 38
9 39
10 40
11 41
12 42
13 43
14 a4
15 45
16 46
17 47
18 48
19 49
20 50
21 o1
22 52
23 53
24 o4
25 55
26 56
27 57
28 58
29 59
30 60




Grupa......... Oznaczenie miana roztworu J,

Data.........

Identyfikator Numer Miano Identyfikator Numer Miano

studenta oznaczenia J, [mol/l] studenta oznaczenia Jy [mol/1]

1 31
2 32
3 33
4 34
5 35
6 36
7 37
8 38
9 39
10 40
11 41
12 42
13 43
14 44
15 45
16 46
17 47
18 48
19 49
20 50
21 ol
22 52
23 53
24 o4
25 55
26 56
27 57
28 58
29 59
30 60




Ocena statystyczna serii pomiarowej oznaczania miana roztworu

e  Warto$¢ Sredniej arytmetycznej wynosi :

e  Warto$¢ mediany wynosi:
e Warto$¢ dominanty wynosi:
e Wariancja w ocenianej serii pomiarowej wynosi:

V — Zln:l(xi_x_):

n-1

e Odchylenie standardowe:

RSD =2 100% =.......cocovnn.
e Przedzial ufnosci:
X ‘ <pu<x+ ‘
X——-5s X+—-
v U
e Dla poziomu ufnosci P=95% (a=0.05) i k=n-1
t= - = <u<
U TR T U<iiiiiiin
Wartos$¢ prawdziwa miana roztworu............... zawiera si¢ z prawdopodobienstwem 95% w

przedziale: ................. e



