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Zadanie laboratoryjne (20 pkt)

Miareczkowanie redoksometryczne

Wprowadzenie

Miareczkowania sg powszechnie stosowane w chemii analitycznej do oznaczania kwasow,
zasad, utleniaczy, reduktorow, jonow metali, biatek i wielu innych indywidudéw, nazywanych
analitami. Miareczkowania opierajag si¢ na reakcji mig¢dzy analitem a odczynnikiem zwanym
titrantem.

Podczas miareczkowania wyznaczana jest najczesciej objetosc titranta potrzebna do catkowitego
przebiegu reakcji z analitem — na podstawie tej wielkosci wykonuje si¢ obliczenia ilo$ci analitu.

Titrant jest roztworem o $cisle okreslonym stezeniu (roztwor mianowany). Titrant powinien
szybko, catkowicie i selektywnie reagowaé z analitem co umozliwi dobre zdefiniowanie punktu
koncowego. Reakcja titrant — analit musi zachodzi¢ zgodnie ze zbilansowanym réwnaniem reakcji
(stechiometrig reakcji).

W kazdym miareczkowaniu wystepuje punkt chemicznej réwnowaznosci (punkt
rownowaznikowy, PR), gdy ilo$¢ dodanego roztworu mianowanego (titranta) jest doktadnie
réwnowazna ilo$ci substancji oznaczanej. W praktyce wyznacza si¢ tzw. punkt koncowy, PK. Jest to
punkt zblizony do PR, w ktérym zachodza obserwowalne zmiany fizyczne w badanej probce.
Osiagnigcie PK wskazuje najczgsciej zmiana zabarwienia uzytego wskaznika.

Jedna z metod analizy objetosciowej jest metoda redoksometryczna, w ktdrej 0znaczenia oparte na
reakcjach redoks (reakcje utlenienia i redukcji). Redoksometria dzieli si¢ na:
e oksydymetrig, gdzie titrantem jest utleniacz, np. manganian(VIl) potasu (manganometria),
dichromian(VI) potasu (chromianometria), bromian(V) potasu (bromianometria), oraz
o reduktometri¢ gdzie titrantem jest reduktor. Do najczgsciej stosowanych  metod
reduktometrycznych nalezy zaliczy¢ jodometri¢. Metoda ta polega na dodaniu do roztworu
utleniacza (roztwor analitu) nadmiaru jodku potasu. Wydzielong w wyniku reakcji
stechiometryczng (w stosunku do oznaczanego utleniacza) ilo$¢ jodu odmiareczkowuje si¢
mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu.

Przebieg miareczkowania redoksometrycznego mozna przedstawi¢ graficznie wykreslajac
krzywa miareczkowania jako zalezno$¢ potencjatu uktadu miareczkowanego w funkcji objgtosci
dodanego titranta: E = f(Viitranta). Wspotrzedne dowolnego punktu krzywej miareczkowania mogg by¢

obliczone ze sktadu miareczkowanych roztworow.



W miareczkowaniach redoks czesto stosuje si¢ metody instrumentalne do $ledzenia zmian
potencjatu w trakcie oznaczenia. Mozna rowniez stosowaé wskazniki redoks. Sg to odwracalne lub
nieodwracalne uktady sprzezone redoks, ktorych obie formy (utleniona i zredukowana) sg inaczej
zabarwione. Kazdy z takich uktadow ma potencjal formalny, ktory ogranicza obszary istnienia obu
form - ponizej warto$ci tego potencjatlu przewaza zabarwienie formy zredukowane;.

Przyktadami  wskaznikow redoks s3: difenyloamina (bezbarwna/fioletowa), ferroina
(czerwona/niebieska). W manganometrii sam jon manganianu(VII) jest wskaznikiem — niewielki jego
nadmiar wzglgdem reduktora zabarwia roztwor miareczkowany na roZowo.

Miareczkowania, w ktorych substratem lub produktem jest wolny jod (1), prowadzi si¢ wobec skrobi
jako wskaznika. Skrobia tworzy z I> addycyjny zwigzek o intensywnym granatowym zabarwieniu.

Dzieki duzej czutosci tego wskaznika jodometria jest jednym z najbardziej precyzyjnych oznaczen.

Zadanie sklada si¢ z dwoch czesci:

1. W pierwszej czesci nalezy wyznaczy¢ stezenie roztworu soli Mohra na podstawie oznaczenia

manganometrycznego.

2. Druga czesci zadania to objetosciowe oznaczenie nadtlenodisiarczanu dipotasu metoda

miareczkowa.

Na kazdym stanowisku laboratoryjnym znajduje si¢ nastepujace wyposazenie:

Sprzet:

Odczynniki:

- 3 kolby stozkowe 0 pojemnosci 200-
250 cm®

- 2 cylindry miarowe o pojemnosci 10
lub 25 cm?

- pipeta o pojemnosci 20 cm®

- pipeta o pojemnosci 10 cm®

- biureta o pojemnosci 25 cm®

- tryskawka z wodg destylowang

- gruszka, zakraplacz i stoper

- stoper

kolba miarowa o pojemnosci 200 cm® zawierajgca
wodny roztwor soli Mohra (Fe(NH4)2(SO4)2 - 6 H20)

oznaczony literg M,

kolba miarowa o pojemnosci 100 cm?® z roztworem
nadtlenodisiarczanu dipotasu (K2S20s) (oznaczony
literg N)

mianowany  roztwor  manganianu(VII)
(KMnQa) o stezeniu 0,0200 mol/dm?

potasu

Na kazdym stanowisku zbiorczym (wspdlnym dla dwoch uczestnikow) znajduje sig:

roztwor kwasu ortofosforowego(V) o stezeniu 3,7 mol/dm?®
roztwor kwasu siarkowego(VI) o stezeniu 1 mol/dm?®




Sposob wykonania oznaczen

Czes¢ 1. Oznaczanie steZenia soli Mohra w analizowanej probce

Prébke soli Mohra znajdujaca sie w kolbie o pojemnosci 200 cm?® (roztwoér M), dopetni¢ woda
destylowang do kreski, zamkna¢ kolbg¢ korkiem i doktadnie wymiesza¢. Z kolby pobra¢ pipeta 20
cm?® roztworu jonow Fe(II) i przenie$é¢ do kolby stozkowej. Za pomoca cylindrow miarowych dodaé
10 cm® roztworu kwasu ortofosforowego(V) oraz 10 cm? roztworu kwasu siarkowego(V1). Sptukaé
scianki kolbki stozkowej niewielka iloscig wody. Nastepnie miareczkowaé probke mianowanym
roztworem manganianu(VII) potasu do pojawienia si¢ lekko rozowego zabarwienia nie znikajacego
w ciggu 30 sekund (stoper).

Wykona¢ trzy oznaczenia. Po wykonaniu kazdego oznaczenia odczytaé¢ objetos¢ zuzytego
titranta (dane zamie$ci¢ w arkuszu odpowiedzi) 1 wyla¢ roztwory do pojemnika na zlewki. Po
wykonaniu zadania umy¢ naczynia szklane i przeptuka¢ woda destylowana.

Czesé 2. Oznaczanie zawartosci nadtlenodisiarczanu dipotasu w analizowanej probce

Probke nadtlenodisiarczanu(VI) dipotasu znajdujaca sic w kolbie o pojemnosci 100 cm?,
dopeli¢ woda destylowana do kreski, zamknaé kolbe korkiem i doktadnie wymieszaé. Z kolby
pobraé pipeta 10 cm? roztworu N i przenies¢ do kolby stozkowej. Za pomoca cylindra miarowego
doda¢ 10 cm?® roztworu kwasu siarkowego(VI), a nastepnie pipeta 20 cm® roztworu soli Mohra
oznaczonego w pkt. 1. Probke wymieszaé¢ i odstawi¢ na okoto 5 minut. Nastepnie miareczkowac
probke mianowanym roztworem manganianu(VII) potasu do pojawienia si¢ lekko rézowego
zabarwienia nie znikajacego w ciggu 30 sekund (stoper).

Wykona¢ trzy oznaczenia. Po wykonaniu kazdego oznaczenia odczyta¢ objetos¢ zuzytego
titranta (dane zamie$ci¢ w arkuszu odpowiedzi) 1 wyla¢ roztwory do pojemnika na zlewki. Po
wykonaniu zadania umy¢ naczynia szklane 1 przepluka¢ woda destylowana.

Polecenia do czesci 11 2:

1. Podaj jonowy zapis rownan reakcji przebiegajacych podczas wykonywanych oznaczen. (4 pkt)
2. Okre$l stezenie soli Mohra (w mol/dm®)  w roztworze M (8 pkt) oraz zawarto$é
nadtlenodisiarczanu(V1) dipotasu (w miligramach) w roztworze N (8 pkt).

Uwagal!
Oszczednie gospodaruj roztworami.

Opis rozwigzania prowadz starannie 1 czytelnie. Prace nieczytelne moga mie¢ obnizong punktacje!
Pamigtaj o koniecznosci zachowania zasad bezpieczenstwa w trakcie wykonywania analiz!

Czas trwania zawodow: 180 min

Masy molowe [g/mol]: O - 15,999; N - 14,007; H - 1,008; S -32,066; Fe - 55,847; K — 39,098

PUNKTACJA: 20 pkt






Arkusz odpowiedzi

Nazwisko i imi¢ zawodnika

Czes¢ 1. Wyniki oznaczen stezenia roztworu soli Mohra

Miareczkowanie 1 V1, kMnos = _, cm?

Miareczkowanie 2 V2, KMnoa= _, cm?

Miareczkowanie 3 V3, kKMno4= cms3

Warto$¢ $rednia oznaczen 3
) ) ] Vsr, KMnO4= cm
miareczkowania roztworow

Roéwnania reakeji zachodzacych
podczas oznaczenia

Obliczenia

Stezenie roztworu soli Mohra M = mol/dm3
(M) (mol/dm?) e







Cze$¢ 2. Wyniki oznaczen zawartosci K2S20sw probce wydanej do analizy

Miareczkowanie 1 V’1, KMno4 = _cm?
Miareczkowanie 2 V’2, KMno4= _cm?
Miareczkowanie 3 V’3, KMno4= _ _cmd
Warto$¢ $rednia oznaczen , 3

) ) , V%, KMnO4= _, cm
miareczkowania roztworow
Roéwnania reakcji zachodzacych
podczas oznaczenia
Obliczenia

Zawarto$¢ K2S20s [mg] w
M K2s208 = _ . mg

wydanej probce







