CWICZENIE 4.

ELEKTROCHEMICZNA SYNTEZA
NADTLENODISIARCZANU(VI) POTASU K.,S,0s

L. Wykonanie ¢wiczenia.

Elektrosynteza S,0s.

Do waskiej zlewki o pojemnosci 100 ml wla¢ doktadnie odmierzona objgtos¢ 10%-
owego roztworu kwasu siarkowego(VI) oraz wsypac obliczong i odwazona nawazkg K,SOs.
Po uzupehieniu wody do objetosci 50 ml cata s61 powinna si¢ rozpusci¢. W razie trudnos$ci z
rozpuszczeniem si¢ siarczanu(VI) potasu mozna zlewk¢ z mieszaning lekko podgrzac,
maksymalnie do 50°C.

Zbudowa¢ uktad do elektrosyntezy. Jako fazg¢ przewodzaca anody stosuje si¢ drut
platynowy umieszczony wewnatrz szklanej rurki. Faza przewodzaca katody jest spiralnie
zwinigty dookota rurki drut platynowy lub miedziany. Zamontowa¢ termometr. Zlewke z
przygotowanym roztworem umiesci¢ w tazni lodowej ustawionej na mieszadle
magnetycznym. Podlaczy¢ fazy przewodzace elektrod zgodnie z podanym schematem.

Wilaczy¢ zasilanie 1 szybko nastawi¢ na zasilaczu za pomoca pokretla wyliczone

natgzenie pradu , uzgodnione z prowadzacym. Podczas elektrolizy temperatura nie powinna
przekroczy¢ 16°C (optymalnie temperatura powinna by¢ utrzymywana w zakresie 6-8°C). W
razie potrzeby uzupetnia¢ 16d w tazni lodowej, za§ powstajaca wod¢ usuwaé za pomoca
kranu. Elektrolize¢ prowadzi¢ 90 min. Zanotowa¢ warto$¢ natezenia pradu i dokladny czas
trwania elektrolizy. W migedzyczasie zwazy¢ naczynko, w ktérym zostanie umieszczony
produkt reakcji oraz wykona¢ tzw. $lepa prébe. Po uptywie 90 min. wylaczy¢ zasilacz. Po
zdemontowaniu uktadu, powstaly w zlewce osad, odsaczy¢ na zimno na lejku Buchnera
stosujac pompke wodna i1 kolb¢ ssawkowa. Osad przemy¢ na lejku niewielka ilo$cia
schtodzonej lodem wody destylowanej, a nast¢pnie niewielka ilo$cia schtodzonego etanolu
(ok. 5 ml), a nastepnie eteru dietylowego (do 5 ml).
Osad zdja¢ z saczka, umie$ci¢ w naczynku i odstawi¢ go do eksykatora ze S$rodkiem
suszacym. Po uptywie 30 min. zwazy¢ naczynko wraz z nadtlenodisiarczanem potasu. Na
podstawie roznicy mas naczynka z osadem i bez obliczy¢ ilo§¢ powstalego zwiazku. Zapisaé
barwe otrzymanego zwiazku.

Wykonanie prébnego oznaczenia — tzw. slepej proby.

W celu zapoznania si¢ z metoda oznaczania, a takze sprawdzenia czystosci handlowego
odczynnika przeprowadzi¢ tzw. S$lepa probg. To probne oznaczenie polega na
jodometrycznym oznaczeniu handlowego odczynnika K,S,Og (lub Na,S,05) wg przepisu
umieszczonego ponizej. Oznaczenie wykonuje si¢ w czasie trwania elektrosyntezy K,S,Os.

Oznaczenie czysto$ci preparatu metoda jodometryczna.

Do zlewki o pojemnosci 100 ml wla¢ 60 ml wody destylowanej, a nastgpnie wsypac ok.
1 g KI oraz ok. 1 g NH,CI. Roztwor energicznie wymieszaé, tak by rozpuscity si¢ dodane sole
1 odstawi¢ go w ciemne miejsce. Na wadze analitycznej odwazy¢ z doktadnoscia do 0.1 mg,
ok. 0,2 g badanego nadtlenodisiarczanu(VI) potasu K,S,Os (w przypadku S$lepej proby
nadtlenodisiarczan pobiera si¢ z bezposrednio z pojemnika producenta). Odwazony zwiazek

1



przenosi si¢ ilosciowo do kolby Erlenmayera o poj. 100 ml. (iloSciowe przenoszenie oznacza,
ze naczynko wagowe nalezy doktadnie wyptuka¢ mata iloscia wody destylowanej 1 wodg ta
wla¢ do kolby z wsypana probka). Nastepnie do kolby wla¢ 30 ml uprzednio przygotowanego
roztworu KI oraz NH,Cl. Roztwor energicznie wymieszac, tak by cata oznaczana substancja
rozpu$cita si¢. Nastgpnie odstawi¢ go na 15 min. w ciemne miejsce. Miareczkowaé
mianowanym 0,1000 mol/dm’ roztworem Na,S,0;, powoli dodajac go z biurety. Podczas
miareczkowania brazowopomaranczowy roztwor zmieni barwg na zoéita. Wtedy doda¢ ok.
2 ml roztworu skrobi. Roztwor zmieni barwe na granatowoczarna. Od tego momentu titrant
dodawac¢ pojedynczymi kroplami, a miareczkowany roztwér bardzo intensywnie miesza

. Punkt koncowy miareczkowania odpowiada odbarwieniu roztworu od jednej kropli
titranta. Zapisa¢ ilos¢ mililitréw zuzytego roztworu tiosiarczanu sodu.



