CWICZENIE 5.

UTLENIANIE ZWIAZKOW ORGANICZNYCH CEREM (IV)
REGENEROWANYM ANODOWO.

L. Wykonanie ¢wiczenia.

Zmontowa¢ uklad pomiarowy skladajacy si¢ z elektrolizera, amperomierza i
zasilacza. Jako faze przewodzaca anody stosuje si¢ foli¢ platynowa, zas faza przewodzaca
katody jest spiralnie zwinigty drut platynowy lub blaszka platynowa umieszczona
wewnatrz szklanej rurki ze spiekiem szklanym.

Do przestrzeni anodowej wprowadza¢ powoli, kroplami przez otwor w wieczku
roztwor kwasu szczawiowego H,C,0O, do zaniku zéttej barwy ano litu i jeszcze 2-3 krople
nadmiaru. Ustawi¢ stabilizator pradu zasilacza w pozycji 0,4 A, wlaczy¢ zasilacz i ustali¢
pokretlem stabilizatora nat¢zenie pradu rowne 0,4 A. Zanotowac przytozone napigcie i
obserwowac anolit. W momencie pojawienia si¢ barwy zottej przerwac proces elektrolizy
przez wylaczenie zasilacza (mamy tzw. punkt zerowy).

Nastepnie do przestrzeni anodowej wprowadzi¢ 2 ml 0,2 mol/dm’ roztworu kwasu
szczawiowego. Postepujac jak podano wyzej zmierzy¢ czas trwania elektrolizy przy natgzeniu
pradzie 0,4 A (zasilacz wlaczamy réwnoczes$nie z zegarem). Opisane czynnosci powtorzy¢
prowadzac elektroliz¢ przy natgzeniach pradow 0,2 A i 0,1 A. Pojawiajace si¢ zotte
zabarwienie anolitu powinno by¢ trwale przez ok. 1 min. W przypadku zaniku barwy w
krotszym czasie nalezy kontynuowac elektrolize.

Zglosi¢ si¢ do prowadzacego po badany zwiazek. Wykona¢ obliczenie masy
odwazki, uwzgledniajac, ze do pomiaru potrzeba 0,3 mmol zwiazku. Obliczenia
przedstawi¢ prowadzacemu zajecia. Dalszy sposdb postgpowania zalezy od rodzaju
otrzymanej substancji (skonsultowa¢ z prowadzacym ¢wiczenie).

Metoda I ( np. utlenianie kwasu winowego ):

Odwazy¢ trzy probki otrzymanego zwiazku z doktadnoscia do 0,1 mg (0,0001 g),
kazda o masie zawierajacej ok. 0,3 mmol. Odwazona ilo$¢ substancji wprowadzi¢ do
przestrzeni anodowej elektrolizera. Wykona¢ elektroliz¢ w sposdb opisany powyzej przy
natezeniu pradu 0,4 A. Zanotowaé czas trwania elektrolizy (tj. czas do momentu
pojawienia si¢ lekko zoltego zabarwienia §wiadczacego o pojawieniu si¢ nadmiaru jonow
Ce(IV) w roztworze). Cwiczenie powtorzyé dla natezen pradow 0,2 Ai 0,1 A.

Metoda 1II ( np. utlenianie kwasu jablkowego. kwasu cvtrynowego):

Odwazona ilo$¢ substancji (ok. 30 mg z doktadnoscia do 0.1 mg) wprowadzi¢ do
przestrzeni anodowej elektrolizera. Wykona¢ elektroutlenianie przy natezeniu pradu 0,2 A, do
momentu pojawienia si¢ lekko zottego, trwatego zabarwienia. Nast¢pnie elektroutlenianie
kontynuowa¢ jeszcze 10 minut. Zanotowac¢ calkowity czas trwania elektrolizy. Nastgpnie,
odczeka¢ 10 minut. Po tym czasie odmiareczkowa¢ nadmiar wytworzonych jonéw ceru(IV)
wprowadzajac do anolitu kroplami mianowany roztwor H,C,O, (miareczkowany roztwor
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musi by¢ intensywnie mieszany). Zanotowac zuzyta objgtos¢ kwasu - titranta. Po wykonaniu
miareczkowania przeprowadzi¢ elektroliz¢ roztworu (przy tym samym nat¢zeniu pradu) do
ponownego pojawienia si¢ zoOltego zabarwienia roztworu. Zanotowaé czas dodatkowej
elektrolizy. Cwiczenie powtorzy¢ dla natezenia pradu 0,1 A.



