Uloha &. 8. Bromatometrické stanoveni obsahu vitaminu C

Princip

V kyselém prostiedi je bromi¢nan draselny silnym oxida¢nim ¢inidlem a je redukovan
redukwjicimi latkami az na bromid:

BrO; + 6H" + 6ec — Br + 3H0

Jakmile je redukujici latka uplné zoxidovana, reaguje nadbyte¢ny bromic¢nan s bromidem
vzniklym v roztoku béhem titrace a uvolni se elementarni brom:

BrOs; + 5Br + 6HY — 3Br: + 3H:0

Konec titrace se projevi slabym zezloutnutim roztoku vlivem vylouceného bromu. Tento
barevny piechod vsak neni dostatecné vyrazny, proto se k titrovanému roztoku pridava jako
indikator methylova oranz nebo methylova ¢erven. Po dosazeni bodu ekvivalence vylouceny

elementarni brom tato barviva oxiduje a titrovany roztok se odbarvi, priCemz tato barevna
zmeéna je nevratna.

Stanoveni kyseliny askorbové se provadi v kyselém roztoku, ke kterému byl pfedem

piidan bromid. Tak se od pocatku titrace generuje elementarni brom, ktery nasledné reaguje
s kyselinou askorbovou dle rovnice:
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Kyselina L-askorbova Kyselina dehydro askorbova
(2,3-endiol-4-lakton L-threo- (2,3-dioxo-4-lakton L-threo-hexulosonové
hexulosonové kyseliny) kyseliny)

Po zreagovani veskeré kyseliny askorbové obsazené v analyzovaném roztoku
nadbytecny brom zoxiduje piidany indikator a titrovany roztok se odbarvi.

Odmérny roztok KBrOjs je staly, jedna se o primarni standard. Standardizace se v této

uloze tedy neprovadi a presna koncentrace odmémeého roztoku se vypocita z piesné navazky
KBrOs.

Chemikilie a ¢inidla:
KBrOs p.a. (primarni standard)
indikator metylova oranz (MO), 0,1% roztok ve vodé

vodny roztok kyseliny chlorovodikové o koncentraci cca 5 mol/l
2% vodny roztok KBr,



Pracovni postup

1. Priprava odmérného roztoku KBrQO3

Vypocita se navazka KBrOs; potfebna pro piipravu 100 ml roztoku KBrO;
o koncentraci piiblizn¢ 0,015 mol/l. Navazi se s presnosti =0.1 mg (tj. na analytickych
vahach) navazka primarniho standardu KBrOs; blizka vypocétené navazce, rozpusti se v
potiebném mnozstvi destilované vody a kvantitativné se pievede do 100ml odmérné barky.
Odmérna barika se doplni destilovanou vodou po rysku a dokonale promicha. 7Z hodnoty
skutecné navazky KBrOs se vypocita skutecna koncentrace pripraveného odmeérného roztoku:

Mgero
Creros = a‘fxarn;;-zl’
kde:
Mggo, - Nnavazka primarniho standardu KBrO;z [g],
Mkpro, - molami hmotnost KBrOs [g/mol],
A" - objem pfipraveného odmérného roztoku [100.107 1],
ckpro, - Koncentrace KBrQOs v piipraveném odmeémém roztoku [mol/l].

2. Slepy pokus
Do 100ml titracni barky se odméii cca 25 ml destilované vody, piida se 10 ml 5M

HCL, 5 ml 2% roztoku KBr a 2-3 kapky indikidtoru methyloranz. Titruje se odmémym
roztokem KBrO; do bodu ekvivalence, tj. do okamZiku, kdy se piivodné oranzovo-erveny
roztok se zméni na bezbarvy. Pozor, je nutno titrovat pomalu a po pfidani kazdé kapky
odmémeého roztoku KBrOj; chvili poc¢kat (cca 5 — 10 s), zda nenastane odbarveni. U slepého
pokusu nastava odbarveni zpravidla jiz po prvni kapce KBrOs. Slepy pokus slouzi ke zjisténi
spotfeby titra¢niho ¢inidla v nepiitomnosti vzorku (napf. na oxidaci indikatoru). V pripadé, ze
slepy pokus nebude nulovy (¢i zanedbatelné maly vzhledem na experimentalni chybu) je
vhodné jeho spotiebu odecist od spotieby pii stanoveni vzorku a tak ziskat spotiebu
odpovidajici pouze vzorku.

3. Vlastni stanoveni vitaminu C v tableté Celaskonu (pevném vzorku)

Vzorek (tableta Celaskonu) se zvazi na analvtickych vahach s presnosti na +£0,1 mg
(vazeni provadéjte diferenéni metodou - napf. zvaZzte vazenku s tabletou, zaznamenejte
hmotnost m, pak zvazte prazdnou vazenku, zaznamenejte hmotnost mo, hmotnost tablety
vypoctéte jako rozdil mi - mo). Poté se vzorek rozpusti ve 100ml titra¢ni barice v cca 25 ml
destilované vody (roztok zustane kalny, nebot’ tableta obsahuje nerozpustna plnidla, ktera
vSak nerusi vlastni stanoveni), piida se 10 ml 5M HCI, 5 ml 2% roztoku KBr a 2-3 kapky
indikatoru methyloranz. Titruje se odmémym roztokem KBrO3 do bodu ekvivalence, tj. do
okamziku, kdy se pivodné oranzovo-Cerveny roztok zmeéni na bezbarvy. JelikoZ reakce
indikatoru s titraénim ¢inidlem je pomérné pomald a navic nevratna, je tieba titrovat po
jednotlivych kapkach, aby nedoslo v lokalnim piebytku titracniho c¢inidla k pred¢asnému
odbarveni indikatoru, nebo naopak k pretitrovani vlivem malé rychlosti indikacni reakce.

Obsah vitaminu C v analyzovaném vzorku se vypocita dle vztahu:

P=3 -M-(A—A4y) Cggro, '%
kde:
p - obsah vitaminu C v analyzovaném vzorku [hm.%],
M - molarmni hmotnost vitaminu C (kyseliny askorbové) [176,12 g/mol],
A

- spotieba odmérmneého roztoku KBrOgz pii titraci vzorku [1],



Ao - spotieba odmémého roztoku KBrO;z pii slepém pokusu [1],
C - koncentrace odmémeého roztoku KBrOs, vypoctena v bode 1 [mol/l],
m - navazka vzorku (tj. hmotnost tablety Celaskonu) [g].

Protoze jsou v uloze analyzovany dvé¢ tablety, uvedte vysledek ve formé tabulky
obsahujici hmotnosti tablet, spotieby, absolutni mnoZzstvi kyseliny askorbové v tableté (mg) a
jeji procentualni obsah.

Dopliikové priklady:

1. Urcete, kolik elektront odevzdala 1 molekula kyseliny askorboveé pii reakci s bromem dle
rovnice uvedené v principu. Kolik elektronti by odevzdala kyselina askorbova pii1 uplné
oxidaci na CO;? Kolik elektront odevzda ethanol pi1 oxidaci na kyselinu octovou?

2. Jaka bude hodnota pH roztoku, ktery piipravime ziedénim 4 ml 36% HCI
(p3sxnc=1,18 g/ml) na celkovy objem 1000 m1?

3. Obsah kyseliny askorbové (CeHgOg) v pomerancovém dzusu byl stanovovan oxidaci
kyseliny askorbové na dehydroaskorbovou kyselinu (C¢HsOs) pomoci znamého piidavku I3
(jod ve vodném roztoku alkalického jodidu) a zpétnou titraci stechiometrického prebytku I3
pomoci NaxS>0s. K 5 ml vzorku prefiltrovaného pomerancového dzusu bylo pfidano 50,0 ml
0,01023M 15 K vytitrovani piebytku jodu bylo zapotiebi 13,82 ml 0,07203M NaS203
(indikator §krobovy maz). Vypocitejte obsah kyseliny askorbové ve vzorku pomerancové
stavy v mg/100ml.

4. Nadmeéme uvZzivani askorbatu miize mit negativni dopady. Askorbat se v téle Castecné
metabolizuje na $tavelan, ten potom muze ve formé své nerozpustné vapenaté soli vvtvaret
ledvinové kameny. Vypocitejte jak velky ledvinovy kamen (mg) muze stechiometricky
vzniknout po roce uzivani 3 tablet vitaminu C (100 mg) denné za piedpokladu 5% konverze
podle schematu:

1 askorbat — 1 §tavelan — st’avelan vapenaty(s)

5. Odvodte a podrobné vysvétlete vzorec pro vypocet obsahu kyseliny askorbové v tableté,
ktery je uvedeny v bodé 3 pracovniho postupu.

6. Vypocitejte, jakou hodnotu pH ma titrovany roztok pii slepém pokusu pied zahdjenim
titrace (tj. roztok vznikly smichanim 25 ml destilované vody, 10 ml 5M HCI a 5 ml 2%
roztoku KBr). Kolik ml 0,1M roztoku silné zasady by bylo potfeba pro neutralizaci tohoto
roztoku?

poznamka k ¥Feseni: S ohledem na vysokou koncentraci HCI v tomto piikladu je nutno
hodnotu pH poéitat z aktivity H* iont, nikoliv z koncentrace. Pfedpokladejte, Zze hodnota
aktivitniho koeficientu H* iontd pfi dané iontové sile roztoku je rovna pfiblizné 0,8.

7. Vypocitejte a popiste, jak z bézné dostupnych chemikalii pfipravit roztoky uvedenych
koncentraci pouzivané v této uloze, které byly predem piipravené personalem laboratore a
byly k dispozici na pracovnim stole (viz kapitola Chemikalie a ¢inidla v tomto navodu).



