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ניסוי 18 -  טיטרציות חמצון/חיזור - יודומטריה

טיטרציות יודומטריות מבוססות על שיחרור יוד מתמיסות של יודיד ע"י הוספת חומרים מחמצנים שונים.
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את היוד מטטרים עם תמיסה סטנדרטית של נתרן תיוסולפאט, 
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, עם עמילן כאינדיקטור.
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המסיסות של יוד במים נמוכה, אבל בנוכחות יודיד, אפשר להמיס כמויות סבירות כתוצאה מהראקציה
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לכן בכל הקשור לתהליכים שבהם יוד משתחרר, דואגים לנוכחות של היון יודיד בתמיסה.  מבחינה סטויכיומטרית, אין הבדל בראקציות בין אם מתייחסים ל- 
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  או  
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ליוד צבע משלו ובתמיסות שאין בהן צורונים בעלי צבע הוא יכול לשמש כאינדיקטור של עצמו (ניתן להבחין בצבע של תמיסת יוד בריכוז M 
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).  כדי לחדד עוד יותר את הנקודה האקויולנטית, מנצלים את העובדה שהיוד נכנס למבנה הספירלי של אחד המרכיבים של עמילן, ((-amylose), והתוצר הוא קומפלכס בעל צבע כחול חזק מאד.

לחומרים הקשורים לטיטרציות יודומטריות מספר רגישויות וכדי להשיג את הדיוק הגבוה המתאפשר כתוצאה מהצבע החזק של הקומפלכס יוד- (-amylose, חיוני לקחת בחשבון מספר עובדות:

	ריכוזים גבוהים של יוד גורמים לפירוק העמילן. לכן יש להוסיף את העמילן קרוב ככל האפשר לנקודה האקויולנטית, לאחר שהצבע של היוד הפך מחום לצהוב בהיר.
	(א)

	תרחיפים של עמילן אינם יציבים לאורך זמן ויש לשמר אותם או להכין אותם טרי באותו יום שעושים את הטיטרציות.
	(ב)

	לתיוסולפאט חוסר יציבות מסויימת:
	(ג)

	
[image: image8.wmf])

s

(

S

HSO

H

O

S

3

2

3

2

+

=

+

-

+

-


	

	מזה יוצא שאין להחזיק תיוסולפאט בתמיסה חומצית.
	

	ראקציה דומה נגרמת ע"י חיידק שניזון מ- 
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 ויש להכין תמיסות של תיוסולפאט במים רתוחים ולשמר אותן ב- pH בין 9 ל- 10, שם הפעילות של החיידק מזערית.
	

	את ה- pH הרצוי מקבלים ע"י הוספה של לא יותר מ- 0.1 גרם 
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 לליטר תמיסת תיוסולפאט.
	


1.
הכנת Na2S2O3
המס במים מזוקקים רתוחים את הכמות המחושבת של 
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 המתאימה להכנת 1 ליטר תמיסה בריכוז 0.1   M  או  0.05  M ל פי הנחיה שתקבל מהמדריך . העבר לבקבוק אחסון (פלסטי או זכוכית כהה), הוסף 0.1 גרם 
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 ומים עד כמעט לצוואר הבקבוק, נער היטב ושמור במקום חשוך.
במקרה ואינך מאחסן תמיסה זאת לתקופה העולה על מספר ימים אין צורך להרתיח המים ואין צורך להוסיף 
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2.
כיול Na2S2O3 בעזרת KIO3
לכיול התיוסולפאט משמש 
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 כסטנדרט ראשוני בתמיסה חומצית. לתמיסה מוסיפים עודף של KI.
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בכל טיטרציה הכרוכה בשחרור יוד, יש לזכור שיוד הוא  (א) נדיף,   (ב) מגיב עם החמצן באוויר.

לכן אין לשחרר את היוד מכל הדוגמאות בבת אחת, אלא רק מדוגמה אחת, לסיים את הטיטרציה ורק אז לשחרר את היוד מהדוגמה הבאה.
כיול תמיסת   Na2S2O3שהכנת ניתן לכייל באחת משתי האפשרויות הבאות: 1. הכנת תמיסה סטנדרטית של  KIO3  2. הכנת מדגמים במשקל ידוע של KIO3 וטיטרציה עם תמיסת Na2S2O3 
1. הכנת תמיסה סטנדרטית של  KIO3 בריכוז תואם לריכוז תמיסת Na2S2O3 שהכנת, זאת ע"י שקילה מדויקת של  KIO3והמסה בנפח מדויק של מים מזוקקים. בעזרת תמיסה זאת ניתן לכייל את Na2S2O3 ע"י לקיחת נפחים מדויקים מתמיסת  KIO3, הוספה לארלנמייר ולטטר עם Na2S2O3 על פי מהלך עבודה המתואר בהמשך.
2. חשב את כמות ה- 
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 שמתאימה לטיטרציה של בין 15 ל- 30 מ"ל תיוסולפאט בריכוז שהכנת על פי סעיף 1.

שקול, לדיוק של 0.1 מ"ג, שלש דוגמאות של 
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 לתוך בקבוקי ארלנמייר של 250 מ"ל. 

הוסף כ- 50 מ"ל מים מזוקקים.

הכן את הביורטה עם תמיסת התיוסולפאט.

הוסף לדוגמה הראשונה 2 גרם KI או 20 מ"ל תמיסת KI 10% ובחוש כדי לזרז את ההמסה. 

הוסף 2 מ"ל HCl M 6 וטטר עם תמיסת התיוסולפאט עד שהצבע של היוד הופך לצהוב בהיר מאוד.

הוסף כ 5 טיפות תמיסת עמילן והמשך בטיטרציה עד שהצבע הכחול נעלם. את הנקודה הזאת אפשר למצוא בדיוק רב, לכן יש להוסיף את התיוסולפאט בצורה זהירה לקראת הסוף ולערבב היטב אחרי כל הוספה.

חזור על הפעולות  האלה עם יתר הדוגמאות.

חשב את הריכוז המדויק של תמיסת ה- 
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3.
קביעת הנחושת ב- CuSO4
הקביעה מבוססת על החיזור הכמותי של Cu(II)  ל- Cu(I)  ע"י יון היודיד:
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ליוד יש נטייה להסתפח על ה- CuI המוצק ולהשתחרר לאט אפילו בנוכחות עודף של 
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, דבר שיגרום לתוצאות נמוכות. כדי להתגבר על הבעיה, מוסיפים את היון 
[image: image21.wmf]-

SCN

. מכיוון ש- CuSCN(s) שנוצר עוד פחות מסיס מה- CuI(s), הוא נוצר תוך שיחרור היודיד לתמיסה והיוד הספוח יחד איתו.
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למרות שהיון 
[image: image23.wmf]+
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 אינו מופיע בראקציה, הוא גורם חשוב בטיטרציה היודומטרית של נחושת:

ב- pH גבוה מ- 4, קיים פירוק חומצי של יון הנחושת, 
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, צורונים המגיבים לאט עם יון היודיד.

מאידך, ב- pH נמוך מדי, החמצון של –I ע"י החמצן באוויר, 
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מזורז בנוכחות נחושת.

את ה- pH המתאים אפשר להשיג ע"י הוספת בסיס לתמיסת הנחושת עד לתחילת השיקוע של ההידרוכסיד והוספת חומצה עד להמסתו.

מהלך האנליזה

קִבלת דוגמה של תמיסת CuSO4 בבקבוק מדידה. 

מהול את התמיסה עד לקו וערבב.

העבר 4 מנות של 20.00 מ"ל לבקבוקי ארלנמייר של 250 מ"ל.

הוסף בטיפות ובבחישה, אמוניה 1:1 עד להופעה של משקע בצבע תכלת.  (אם המשקע נעלם ומתקבל צבע כחול חזק, סימן שהוספת יותר מדי בסיס.  במקרה כזה יש להרתיח את התמיסה עד להופעה חזרה של המשקע).

הוסף 4 מ"ל חומצה אצטית מרוכזת.

הוסף לדוגמה הראשונה 2.0 גרם KI  או 20 מ"ל תמיסת KI 10% וטטר מיד עם Na2S2O3 עד שהצבע של היוד הופך לצהוב בהיר.

הוסף כ 5 טיפות של תמיסת העמילן והמשך בטיטרציה עד שהצבע הופך לכחול בהיר.

הוסף 2 גרם KSCN וערבב חזק ל- 30 שניות.  אם לא עברת את הנקודה האקויולנטית, אמור להופיע בתמיסה צבע כחול בהיר.

המשך בטיטרציה עד להעלמו של הצבע הכחול.

טפל בדוגמאות האחרות באותה צורה.

חשב את מספר המ"ג של הנחושת בנעלם.

4.
קביעת הנחושת בפליז
אחד ממקורות השגיאה האפשריים בקביעה הזאת הוא חימצון היודיד ע"י האויר, תהליך שתחמוצות החנקן (שמקורן ב- HNO3 שממיס את הדוגמה) משמשות לו כזרז.

אפשר למנוע את זה בשתי דרכים:

	הוספת אוראה (urea) לתמיסה:
	(1)

	(NH2)2CO + 2HNO2 = 2N2(g) + CO2(g) + 3H2O
	

	הוספת H2SO4 מרוכזת וחימום.  הופעת ענן לבן של SO3 מעידה על טמפרטורה של כ- 300(C ומכאן שתחמוצות החנקן ועודף של חומצה חנקתית כבר סולקו.
	(2)


אם נמצא ברזלIII)), הוא יחמצן את היודיד ולכן יש לנטרלו.  זאת עושים ע"י הוספת H3PO4 אשר גורם להיווצרות קומפלכסים עם הברזל ומוריד את פוטנציאל החיזור שלו.

מהלך האנליזה

שקול, לדיוק של 0.1 מ"ג, דוגמאות של 0.1-0.5 גרם פליז (בהתאם לאחוז הנחושת במסג) לתוך בקבוקי ארלנמייר (250 מ"ל). 

הוסף לכל בקבוק 5 מ"ל 6M HNO3 וחמם במינדף עד שהדוגמה מתמוססת. 

תן לתמיסה להתקרר והוסף בזהירות 10 מ"ל H2SO4 מרוכזת.

חמם במינדף עד להופעה של אדים לבנים של SO3
.

תן לתמיסה להתקרר והוסף בזהירות 30 מ"ל מים מזוקקים. 

חמם לרתיחה, הרתח 1-2 דקות ותן לתמיסה להתקרר.

הוסף אמוניה 1:1 בטיפות, תוך בחישה חזקה עד להופעת משקע בצבע תכלת.

הוסף 4 מ"ל חומצה אצטית מרוכזת.

הוסף 2.0 מ"ל H3PO4  85% רק במקרה שהמסג מכיל ברזל.

קרר לטמפרטורת החדר.

מהנקודה הזאת, יש לטפל בכל דוגמה עד סוף הטיטרציה לפני שמתחילים בדוגמה הבאה:
הוסף 2.0 גרם KI או 20 מ"ל תמיסת KI 10% לדוגמא והמשך כמו בסעיף (3) (קביעת הנחושת ב- CuSO4).

חשב את אחוז הנחושת בדוגמה של פליז שקבלת.
5. קביעת כמות ויטמין C בגלולה

זכור: לפני ביצוע עבודה בפועל חייבים לתכנן את מהלך העבודה.

בקביעה זו עליך לקבוע את כמות ויטמין C שיש בגלולה אחת.

עליך להתייחס לריכוז ויטמין C בגלולה, לשקילה מדויקת של החומר הנבדק ולריכוזי התמיסות איתם אתה אמור לעבוד.

שקול במדויק גלולה של ויטמין C ,  כתוש  את הגלולה במכתש ועלי, שקול במאזניים אנליטיים בתוך קערית שקילה בין 0.5- 0.1 גרם מהחומר הכתוש, רשום במחברת את הכמות המדויקת ששקלת, העבר בצורה כמותית את החומר השקול לארלנמייר 250 מ"ל. (מומלץ להכין שלשה מדגמים). הוסף כ- 50 מ"ל מים מזוקקים, בחוש והמס את החומר מספר דקות ( יש להניח כי חומר שלא התמוסס היינו חומר תוספת לגלולות שמטרתו למנוע התפוררות הגלולה).

לחילופין ניתן לשקול גלולה שלמה או חלק ממנה במדויק לארלנמייר, לכתוש בעזרת מקל זכוכית, לשטוף את המקל לתוך הארלנמייר ולהמשיך בשלבי ההמסה.

בהנחה כי ויטמין C התמוסס בשלמות, המשך לפי אחת השיטות הבאות:

מהלך עבודה

הוסף כ- 20 מ"ל תמיסת KI % 10,  כ-5 מ"ל  HCl M  1, ו- 20-30 טיפות עמילן.

טטר את התמיסה שבתוך הארלנמייר עם תמיסת KIO3   M    0.01  עד לקבלת צבע כחול. ( קרוב לנקודת הסיום מתקבל צבע כחול שנעלם במהירות), סיום הטיטרציה מאופיין בקבלת צבע כחול קבוע.













�   H2SO4 מרוכזת מוציאה מים מחומר אורגני (ניר, בגדים, עור ידיים ופנים) ומשאיר פחם גם בטמפרטורת החדר.  יש לנהוג כאן במשנה זהירות.
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