Potenciometrická redoxní  titrace

(nepřímé stanovení chromu)

Princip: železnatá  sůl redukuje chroman nebo dichroman v kyselém prostředí na chromitou sůl. Její přebytek se ztitruje OR KMnO4. Obsah chromu se vypočítá z rozdílu.

Rovnice:  6 Fe2+ + Cr2O72- + 14 H+ → 6 Fe3+ + 2 Cr3+ + 7 H2O       (Ft1 = 2/6 = 1/3)

                 5 Fe2+ + MnO4-  +  8 H+    → 5 Fe3+ +  Mn2+ + 8 H2O        (Ft2 = 5)

                  ( l Cr ….. 3 Fe,  Ft = 1/3)

Pomůcky: pH metr - uveďte značku

elektrody: platinová a nasycená kalomelová elektroda (SKE)

OR KMnO4 c = 0,02 mol dm-3  

Mohrova sůl p.a.,   roztok Mohrovy soli c = 0,10000 mol dm-3
H2SO4 1 + 3 ,  H3PO4 1 + 3

běžné potřeby pro titraci (byreta, pipety, odměrné  baňky, kádinky, střička atd.)

POSTUP:  

Titr OR KMnO4 stanovte na Mohrovu sůl, tj. na vhodnou navážku (NH4)2Fe(SO4)2 . 6 H20.  Navážku rozpusťte ve vhodném objemu vody, okyselte 10 ml kys. sírové 1 + 3 a 10 ml kyseliny. fosforečné 1 + 3. Titrujte do 1. trvalého růžového zbarvení titrovaného roztoku).

Titr OR   KMnO4 můžete také stanovit na roztok Mohrovy  soli o přesné kon-centraci (c = 0,1000 mol dm-3). Odpipetujte 25,0 cm3 tohoto roztoku a po zředění 75 cm3 vody a přidání výše uvedených kyselin titrujte do 1. trvalého růžového zbarvení.

Při orientačním stanovení odvažte 0,1 až 0,2 g vzorku (s přesností na 0,1 mg), rozpusťte asi v 50 cm3 vody, okyselte přidáním 10 cm3 kyseliny sírové 1 + 3,  přidejte pipetou 50,0 cm3 OR Mohrovy soli a proveďte titraci OR KMnO4 za potenciometrické indikace BE. Spotřeba  OR KMnO4 by měla být v rozmezí 20-30 cm3. Při další titraci navážku vzorku upravte (ZT!!).  Stanovení proveďte 2-3 krát.

Naměřené hodnoty uveďte v tabulce a použijte k sestrojení křivek (norm. a dif.).

Bod ekvivalence vypočítejte  z druhých diferencí potenciálu. 

Výpočet:
Obsah chromu   vyjádřete v hmotn.% Cr.         M(Cr) = 51,996 g mol-1                                                                                                                                                                 
                  [(50,0 * 0,1000) – (VKMnO4*cKMnO4*Ft2)] * Ft1* M(Cr)* 100

w%(Cr) = --------------------------------------------------------------------------

                                                    1000 * m(nav.)
