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ПЕРМАНГАНАТОМЕТРИЯ

Перманганатометрия – один из методов оксидиметрии, где в качестве титранта используется перманганат калия. 
Титрант - раствор перманганат калия  нельзя приготовить, исходя из точной массы вещества, т.к. KMnO4 всегда содержит примеси оксида марганца(IV) (продукт, образующийся при окислении органических веществ из окружающей среды).Поскольку оксида марганца(IV) катализирует реакцию восстановления перманганат иона, особое значение приобретает правильное приготовление раствора перманганат калия. Титрант готовят приблизительной, несколько больше заданной концентрации, выдерживают в течение 10-12дней и затем обязательно титруют через стеклянный фильтр. После этого раствор стандартизируют по дигидрату щавелевой кислоты (или оксалату натрия) при нагревании:
2 KMnO4    + 5H2C2O4  +  3H2SO4 = 2MnSO4 + 10CO2 + 8H2O + K2SO4
Стандартизованные растворы хранят в темных склянках. При появлении в растворе осадка или коричневых пятен при заполнении бюреток раствор следует подвергнуть фильтрованию через стеклянный фильтр и повторно стандартизировать.

Одним из преимуществ перманганатометрического титрования является возможность фиксировать точку эквивалентности без использования индикатора. Первая избыточная (после достижения точки эквивалентности) капля титранта окрашивает титруемый раствор в розовый цвет, что и является сигналом для прекращения титрования. Однако в интенсивно окрашенных растворах фиксирование точки эквивалентности затруднительно; в этих случаях приходится применять физико-химические методы, например, потенциометрию.

Особенностью перманганатометрического титрования  является тот факт, что практически все реакции с участием перманганат иона в кислой среде ускоряются ионами Mn2+ ,т.е. продуктом реакции (так называемые автокаталитические реакции).

Задачей перманганатометрического метода является количественное определение окислителей и восстановителей. В зависимости от анализируемого вещества используют один из двух способов титрования: прямое или обратное.
Сущность прямого титрования: перманганат калия является сильным окислителем(в кислой среде), поэтому он вступает в реакцию со многими восстановителями. Определение анализируемого восстановителя проводят титрованием аликвотной доли раствора  титрантом (подкисленным раствором KMnO4). 
Расчет проводят по закону эквивалентов:
 n (1/5 KMnO4)= nэкв (анализируемого вещества)
Сущность обратного титрования: к раствору анализируемого окислителя добавляют избыток раствора восстановителя, например раствор оксалата натрия или сульфата железа II, а затем не вступивший в реакцию остаток определяют по реакции с перманганатом калия.
Расчет проводят по закону эквивалентов:
 nэкв (анализируемого вещества)=nэкв (восстановителя) - n(1/5 KMnO4 ).
УЧЕБНО-ИССЛЕДОВАТЕЛЬСКАЯ РАБОТА ”ОБРАТНОЕ ПЕРМАНГАНАТОМЕТРИЧЕСКОЕ ТИТРОВАНИЕ ДИХРОМАТА КАЛИЯ”
Цель работы
Научиться использовать перманганатометрическое титрование для определения окислителей способом обратного титрования. 

Задание
1.Провести холостой опыт с целью определения точной концентрации раствора  KMnO4.

2.Определить массу дихромата калия обратным перманганатометрическим титрованием в контрольной задаче, выданной преподавателем.
Оборудование и реактивы

Бюретка 25мл в штативе, воронка, мерная колба 100мл, пипетки Мора 5мл,колба для слива, колбы конические для титрования 100мл, резиновая груша.

Раствор KMnO4. 0,05Н, подкисленный раствор соли Мора 0,05Н, раствор серной кислоты 1М, анализируемая навеска дихромата калия.
Сущность работы

Определение дихромата калия проводится обратным перманганатометрическим титрованием: к анализируемому раствору добавляется точный известный избыток соли Мора (сульфат   аммония железаII); не вступившее в реакцию количество соли Мора оттитровывается  перманганатом калия в кислой среде.

ХОД РАБОТЫ

Опыт 1. Определение точной концентрации раствора  KMnO4  (холостой опыт)
1.Подготовка бюретки к работе.

Заполнить бюретку раствором  KMnO4.  Поскольку раствор перманганата калия  интенсивно  окрашен, все измерения объемов производят по верхнему мениску. При заполнении бюретки на нулевой отметке устанавливают верхний мениск.

2.В колбы для титрования отмеряют по 5мл подкисленного раствора соли Мора.
3.Проводят титрование до появления устойчивой бледно-розовой окраски. Фиксируют объем, пошедший на титрование, заносят его в таблицу 1.

Титрование повторяют  до получения трех сходящихся результатов. Перед началом каждого титрования заполняют бюретку до нулевой отметки.

4.Рассчитывают точную концентрацию KMnO4 по закону эквивалентов.

Таблица 1

	№ п/п
	Объем титранта, мл
	Средний объем, мл

	1
	
	

	2
	
	

	3
	
	


Опыт 2 Определение массы  дихромата калия обратным перманганатометрическим титрованием.
1.Готовят бюретку к работе, как было описано выше.

2.Готовят пробы анализируемого раствора для определения. 

Контрольную задачу количественно переносят в мерную колбу на 100мл, доводят дистиллированной водой объем раствора до метки и содержимое колбы перемешивают до полного растворения. Пипеткой 5мл отбирают в колбы для титрования  аликвотные доли 
приготовленного раствора, в каждую колбу добавляют пипеткой по 5мл раствора серной кислоты и, после этого, по 5мл соли Мора.
3.Титруют остаток соли Мора, не вступившей в реакцию с дихроматом калия, раствором KMnO4 до появления бледной сине-фиолетовой окраски раствора. Титруют до получения трех сходящихся результатов, которые заносят в таблицу 2

Таблица 2

	№ п/п
	Объем титранта, мл
	Средний объем, мл

	1
	
	

	2
	
	

	3
	
	


4.Рассчитывают массу дихромата калия, используя закон эквивалентов.
Оформление результатов опытов
Написать окислительно-восстановительные реакции, расставить коэффициенты, используя метод электронного баланса.

Определить фактор эквивалентности для окислителей и восстановителя.

Записать закон эквивалентов в каждом опыте, указав используемый способ титрования.
Привести все необходимые расчеты.

Вывод

Вопросы для защиты работы

1.Какие вещества можно определять перманганатометрическим методом? Какие для этого используются способы титрования?

2.Чему равен фактор эквивалентности щавелевой кислоты в реакции, лежащей в основе стандартизации перманганата калия?

3. Какие реактивы нужны для перманганатометрического определения  дихромата калия?
4.С какой целью в предложенной методике проводится холостой опыт?

5.Как в перманганатометрии фиксируется точка эквивалентности?

6.Приведите формулу для расчета содержания дихромата калия в анализируемом растворе.

