Metody analizy ilosciowej w medycynie i kosmetyce

Cwiczenie 7
Bromianometryczne oznaczanie rezorcyny.

Rezorcyna jest bardzo stabym kwasem, lecz te wilasciwosci nie sa wykorzystywane do jej
oznaczania. Jednak obecno$¢ dwoch grup fenolowych w pozycjach 1 i 3 zwigksza podatnos¢ na
bromowanie w pozycjach 2,4 i 6 pierScienia.
Oznaczanie rezorcyny jest przyktadem bromianometrycznego oznaczania organicznych zwigzkow
aromatycznych w reakcjach bromowania, czyli podstawienia wodoru pier§cienia aromatycznego
przez brom. Jako ilosciowe zrodlo wolnego bromu wykorzystuje si¢ mieszaning mianowanego
roztworu bromianu potasu i nadmiaru bromku potasu.
W reakcji bromianu z nadmiarem bromku wytwarza si¢ rownowazna bromianowi ilo$¢ wolnego
bromu:

BrOs + 5Br" + 6H" = 3Br2 + 3H20

Roztwor bromku potasu dodaje sie¢ w nadmiarze, poniewaz reakcje bromowania nie zachodzg
dostatecznie szybko, tak by mozna bylo wykona¢ miareczkowanie bezposrednie roztworem
bromianu w obecnosci bromku. Cz¢$¢ wydzielonego bromu zostaje zuzyta w reakcji bromowania
pierécienia aromatycznego rezorcyny (powstaje trojbromopochodna):
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Nadmiar bromu oznacza si¢ jodometrycznie: dodaje si¢ jodku potasu i wydzielony jod miareczkuje
si¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu:

Bro+ 21" =1, + 2Br
I, + 25,03% = 21" + S406%

Ilo$¢ rezorcyny oblicza si¢ z rdéznicy migdzy catkowita iloscia bromu a jego nadmiarem,
odmiareczkowanym tiosiarczanem.

Wykonanie oznaczenia:
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. Otrzymang do analizy probke zawierajaca rezorcyne w kolbie miarowej uzupetni¢ woda
destylowang do kreski (250 ml) i wymieszad.

2. 25 ml otrzymanego roztworu przenies¢ ilosciowo do kolbki stozkowej ze szlifem (250ml),
rozcienczy¢ wodg destylowang do objetosci 100 ml, doda¢ 30 ml 10 % roztworu HCI i 0,59
KBr oraz 50 ml mianowanego roztworu bromianu (V) potasu o stezeniu 0,01666 M.

. Kolbke zamkna¢ korkiem i pozostawi¢ na 15 minut.

4. Do roztworu doda¢ 1g stalego KI, zamkna¢ korkiem i odczeka¢ 5 minut. Nastepnie

odmiareczkowa¢ wydzielony jod mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu 0 stezeniu 0,1-M,

wobec skrobi do zaniku niebieskiego zabarwienia; miareczkowanie powtorzy¢ jeszcze

dwukrotnie.
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5. Obliczy¢ $rednig objetos¢ zuzytego do miareczkowania tiosiarczanu sodu i wykorzysta¢ do
obliczenia zawarto$ci rezorcyny w analizowanym roztworze.
6. Obliczy¢ zawarto$¢ substancji oznaczanej. Liczbe moli rezorcyny oblicza si¢ z roznicy migdzy

catkowita iloScig wydzielonego wolnego bromu wynikajaca z ilosci dodanego bromianu
potasu, a jego nadmiarem, ktory przereagowal z jodkami wydzielajac jod odmiareczkowany
tiosiarczanem sodu.
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