Metody analizy ilosciowej w medycynie i kosmetyce

Cwiczenie 10
Redoksymetryczne oznaczanie chloranow.

Metoda oznaczania chloranéw polega na reakcji jonu chloranowego z jonem Fe?*. Oznaczenie
to wymaga przygotowania i ustalenia miana roztworu soli zelaza(ll) poprzez miareczkowanie
roztworem nadmanganianu potasu. Nastepnie analizowang probke chloranow mieszamy
z nadmiarem soli zelaza(Il). Po zakonczeniu reakcji nieprzereagowane jony Fe?*
odmiareczkowujemy roztworem nadmanganianu potasu w obecnosci mieszaniny
Zimmermana — Reinhardta (Z — R), sktadajace;j sig z:

- siarczanu manganu (1)

- kwasu ortofosforowego

- kwasu siarkowego.
Zapobiega to utlenianiu jonéw chlorkowych i umozliwia uzyskanie poprawnych wynikow.
Dzieje si¢ tak dlatego, ze siarczan manganu(Il) obniza potencjat utleniajacy uktadu
MnOs / Mn?*, na skutek czego nie wystarcza on juz do utlenienia jonéw chlorkowych do
wolnego chloru (jony Mn?* jako produkt reakcji utleniania HCI dodane w mieszaninie Z — R
zapobiegaja tej reakcji, gdyz stan tej rownowagi przesuwa si¢ w lewo). Kwas fosforowy tworzy
za$ z zabarwionymi na z6tto jonami zelaza(Ill) bezbarwne zwiazki zespolone (kompleksowe),
co z kolei umozliwia doktadne okreslenie konca miareczkowania, gdyz przejscie od
bezbarwnego do rézowego jest tatwe do uchwycenia, a od zéttego poprzez pomaranczowy,
czerwony do fioletowego jest trudne.

5Fe?* + MnOs + 8H" = 5Fe3*+ Mn?" + 4H,0
6Fe* + ClOs + 6H" = CI" + 6Fe*" + 3H.0

Wykonanie oznaczenia:

1. Przygotowac roztwor soli Mohra: do 75 ml wody w kolbie miarowej o pojemnosci 250
ml dolewamy 25 ml stezonego kwasu siarkowego 1 10 g soli Mohra (siarczan
zelaza(Il)amonu). Uzupelniamy woda do kreski. Porcje soli (25 ml) miareczkujemy
mianowanym roztworem KMnOjs o stezeniu 0,02M do rézowego zabarwienia.

2. Analizowang probke chloranéw rozcienczy¢ w kolbie miarowej (250 ml).

3. Do kolbki stozkowej wprowadzamy jedng porcje rozcienczonej probki chloranow
i jedng porcj¢ roztworu soli zelaza(Il) o znanym stezeniu (z punktu 1.).

4. Roztwor zamykamy korkiem z rurkg zakonczong wezem i szklang rurka. Drugi koniec
rurki umieszczamy w kolbie stozkowej, w ktorej znajduje si¢ nasycony roztwor
kwasnego weglanu sodu.

5. Kolbke w ktorej znajduja si¢ chlorany z zelazem(I1) ogrzewamy przez 10 min.

6. Nastepnie chtodzimy ja pod strumieniem zimnej wody biezacej bez otwierania korka
I wyciagania szklanej rurki z roztworu kwasnego weglanu dopoki w czasie chtodzenia
nie zostanie zassana niewielka ilos¢ kwasnego weglanu.

7. Nastepnie wyciggamy korek, dodajemy 10 ml roztworu Zimmermana — Reihardta
I miareczkujemy mianowanym roztworem KMnOs o stezeniu 0,02M do rézowego
zabarwienia

8. Obliczy¢ zawartos$¢ substancji oznaczane;j.
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