11. Jodometryczne oznaczanie miedzi

Jodometria nalezy do grupy analiz wolumetrycznych (objetosciowych), do oznaczen typu redox
(redoksometryczne). W jodometrii koniec miareczkowania wykrywa sie w wyniku pojawienia sie albo
znikniecia pierwiastkowego jodu. Jednakze jod, |,, jest niemal nierozpuszczalny w wodzie, za to dodatek KI
powoduje powstawanie jondw I5” (I,+1'—137), i rozpuszczalnos¢ jodu rosnie.

Stosuje sie niekiedy mianowany roztwér jodu w Kl jako titrant (miareczkowanie bezposrednie), jest to
mozliwe gdy jod utlenia substancje analizowang, np.:

S05” + I, + H,0 — SO,% +21 + 2H*

Znacznie czestsze sg jednak jodometryczne miareczkowania posrednie lub odwrotne. Przyktadem tych
pierwszych jest oznaczanie miedzi. Polega na utlenieniu jodkéw do jodu przez jony miedzi(ll), ktdra
redukuje sie do jonéw miedzi(l). Poréwnanie potencjatéw standardowych obu zachodzgcych reakcji
potéwkowych (Cu®*/Cu* E°=+0.17 V, 1,/2I' E°=+0.54 V) sugeruje, ze tutaj to jod powinien by¢ utleniaczem.
Jest jednak inaczej, bowiem jodek miedzi(l), Cul, jest bardzo stabo rozpuszczalny w wodzie (K,=10").
Oznacza to, ze stezenie jondw Cu’ w roztworze jest bardzo niskie, zaé potencjat standardowy reakcji
potdwkowej Cu**/Cu*w obecnosci nadmiaru jodkéw jest znacznie wyizszy (okoto +0.88 V). W efekcie
reakcja, ktéra zachodzi to 2Cu® + 4I'— 2Cull + I, i wytwarza sie stechiometryczna iloé¢ jodu, ktéry
odmiareczkowujemy mianowanym roztworem tiosiarczanu: 252032" +,—> 54062- +2I

Szkto i odczynniki:
o Dwie kolby stozkowe ze szlifem,
e 0.1 M roztwér Na,S,0; (przygotowany wedtug instrukcji nr 10A),
e sSwiezo przygotowany przez panig laborantke roztwor skrobi (jako wskaznik),
e staty Kl (znajduje sie w pokoju laboratoryjnym),
e staty KSCN (znajduje sie w pokoju laboratoryjnym),
e stezone roztwory amoniaku i kwasu octowego (znajdujg sie pod wyciggiem).

Procedura

1. Student otrzymuje do analizy 2 identyczne prébki roztworu soli miedzi do 2 kolbek stozkowych ze
szlifem.

2. Prébke zobojetni¢ stezonym amoniakiem do pojawienia sie granatowego zabarwienia amoniakalnego
kompleksu miedzi.

3. Doda¢ stezonego kwasu octowego (powoli) do znikniecia tego zabarwienia (barwa powinna by¢ z
powrotem jasnoniebieska) i jeszcze dodatkowe 2-4 ml. Podczas wykonywania poszczegdlnych
czynnosci roztwor nalezy przez caty czas mieszac (pH roztworu powinno wyniesc¢ ok. 4).

4. Rozcienczy¢ probki wodg destylowang do 100 ml, a nastepnie dodaé okoto 2 g Kl (ptaska tyzeczka), po
dodaniu nalezy natychmiast zamkngé kolbke korkiem, dobrze wymiesza¢ i odstawi¢ na 5 min. w
ciemne miejsce. Kolor roztworu zielony a nie brunatny oznacza, ze pH roztworu nie jest prawidfowe.
Wtedy nalezy roztwér wylaé i poprosi¢ prowadzgcego o nowg probke do analizy.

5. Odmiareczkowa¢ wydzielony jod mianowanym roztworemNa,S,0; Gdy brunatne zabarwienie roztworu
przejdzie w jasnozétte dodad kilkanascie kropel swiezo przygotowanego roztworu skrobi oraz ptaska
tyzeczke KSCN i kontynuowa¢ miareczkowanie roztworem tiosiarczanu do znikniecia sinego koloru.

Uwaga: Dodanie KSCN nie jest bezwzglednie konieczne, a jedynie nieco poprawia detekcje punktu

koncowego.
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Posrednie oznaczanie miedzi wobec skrobi: a) roztwdor wydany do analizy, b) roztwdr zalkalizowany
stezonym amoniakiem, c) roztwdr zakwaszony stezonym kwasem octowym, d) jod wydzielony w wyniku
dodania do roztworu statego Kl, e) roztwor po dodaniu wskaznika (skrobi) pod koniec miareczkowania,
f) PK miareczkowania, g) roztwor przemiareczkowany. Fot. dr W. Wrzeszcz.

Sprawozdanie

Sprawozdanie powinno zawiera¢ nastepujace elementy:

imie i nazwisko osoby przeprowadzajacej analize,

date analizy,

reakcje,

wszystkie otrzymane wyniki miareczkowan,

obliczong srednig z mas jonéw Cu w pierwotnych prébkach:

M, = VNaZSZO3 Cays,0, Mc,
ewentualny komentarz.

Literatura: podreczniki
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Sprawozdanie

Imie i nazwisko: Data:

Temat: ‘ Jodometryczne oznaczanie miedzi

Miano uzytego roztworu Na,S,0; [M]

Mc, [g/mol]

Wskaznik:

Reakcje:

W2z4r na obliczenie zawartosci Cu

Lp. VNa,s,0, [cm’] Uwagi Srednia Va,5,0, [cm’] Me, [g]
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