Chemická spotřeba kyslíku manganometricky CHSK Mn
Úkol : stanovte oxidovatelnost vzorku vody Kubelovou metodou.

Princip : Ve vzorku vody přítomné látky schopné oxidace jsou oxidovány KMnO4 za 10 minut varu v prostředí zředěné kyseliny sírové. Přitom KMnO4 se redukuje na Mn2+
MnO4 -     +   5 e -    +  8 H+  →   Mn 2+      +   4H2O

Po ukončení oxidace se nezreagovaný KMnO4 zredukuje H2C2O4, přidanou v přesném množství ke vzorku : 

2 MnO4 -    +   5 C2O4 2-    +   16 H+ →  Mn2+   +   4 H2O

Zpětnou titrací se pak zjistí spotřeba KMnO4.

Chemikálie :  

0,02 M – KMnO4
0,005 M – H2C2O4
H2SO4  (1+2)

H2SO4 ( 1 + 15)

Postup práce :
1) Příprava  500 ml odměrného roztoku c(H2C2O4) = 0,005 mol . l -1
Předem vypočítané a přesně navážené množství H2C2O4 . 2 H2O převeďte kvantitativně do kádinky rozpusťte v H2SO4 (1 + 15 ) a převeďte do odměrné baňky a doplňte zředěnou H2S04 po rysku.

2) Příprava a standardizace odměrného roztoku c( KMnO4) = 0,002 mol . l –1
Připravte 500 ml roztoku KMnO4 z výchozího KMnO4 ředěním ( dejte více koncentrovanějšího KMnO4 ). Stanovte jeho přesnou koncentraci pomocí odměrného roztoku kyseliny šťavelové.

Standardizace :

Do titrační baňky nalijte asi 100 ml destilované vody, připipetujte 10 ml c(H2C2O4)=0,005 mol . l-1, přidejte asi 5 ml H2SO4 (1:2) a několik varných kuliček. Roztok přiveďte k varu a za horka jej titrujte odměrným roztokem KMnO4 do prvního růžového zbarvení. Výpočtem zjistěte přesnou koncentraci. Podle výsledné hodnoty jí musíme upravit na požadovaných 0,002 M. ( +- 0,0001 ) Opět proveďte standardizaci stejným postupem.

3) Vlastní stanovení :

Do titrační baňky se odpipetuje 100 ml vzorku vody, 20 ml KMnO4 0,002 M a přidá se 5 ml H2SO4 (1:2) a několik varných kuliček. Roztok se začne zahřívat. Musí se do 5 minut vařit. Po 10 minutách varu se do horkého roztoku odpipetuje 20 ml odměrného roztoku H2C2O4 a k odbarvený roztok se titruje odměrným roztokem KMnO4 do prvního růžového zbarvení. Během titrace nesmí teplota klesnout pod 80 ° C. 

4) Slepý pokus :

Do titrační baňky odpipetujte 100 ml destilované vody, 20 ml KMnO4, 5 ml H2SO4 (1:2) a varné kuličky. Roztok zahřejte. Do 5 minut se musí vařit. Vaří se přesně 10 minut. Pokud by se nezačal vařit do 5 minut a nebo se odbarvil nebo zhnědnul, musí se stanovení opakovat. K horkému roztoku připipetujte 20 ml H2C2O4  a titrujte KMnO4 do prvního růžového zbarvení. Během titrace nesmí teplota klesnout pod 80 °C. Spotřeba KMnO4 nesmí přesáhnout 0,2 ml.

Výpočet :

X = (a – b) . 80 / V

X - oxidovatelnost KMnO4 (O2)  v mg . l –1
a – spotřeba KMnO4 na oxidaci v ml

b -  spotřeba KMnO4 na slepé stanovení v ml

V – objem H2O v ml

