13. OXIDAZIO-ERREDUKZIO BOLUMETRIA
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Praktika honen helburuak eta aurreko praktikarenak antzekoak dira. Kasu honetan egiten den balorazioa oxidazio-erredukzio erreakzio batean oinarritzen da. Disoluzio patroi bat prestatu behar da. Patroi horrekin dizoluzio ezezagun baten kontzentrazioa determinatuko da, oxidazio-erredukzio bolumetria baten bidez. Produktu komertzial baten aberastasuna ere determinatua izango da. 
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Disoluzio patroi baten prestaketa

Sodio oxalatoa sustantzia primarioa da oxidazio-erredukzio bolumetrietan askotan erabiltzen dena. Sodio oxalatoaren disoluzio patroiak maiz erabilltzen dira potasio permanganatozko disoluzioak baloratzeko. 

Oxidazio-erredukzio balorazio bolumetrikoa

Balorazio mota hauetan oinarria eta maneiatzeko modua azido-base balorazioetan aztertuen antzekoak dira (6. praktika), baina analisirako oxidazio-erredukzio erreakzio bat erabiliz.

Praktika honetan kontzentrazio ezezaguneko potasio permanganatoaren disoluzio bat baloratu egingo da, aldez aurretik prestatutako sodio oxalatoaren disoluzio patroia erabiliz.

Gertatzen den erreakzioa ondokoa da:

Oxidazio prozesua:

C2O42- -2e- ( 2 CO2
Erredukzio prozesua:

MnO4- + 8 H+ + 5e- ( Mn2+ + 4 H2O

Prozesu osoa:


2 MnO4- + 16 H+ + 5 C2O42- ( 2 Mn2+ + 8H2O + 10 CO2
Hau da, oxalatoa (erreduktorea) permanganatoak (oxidatzailea) oxidatua da, azken hau erreduzitua izanik.
Ikus daitekenez erreakzio osoa gerta dadin H+ ioien presentzia beharrezkoa dela. Ioi hauek permanganatoak oxidatu ezin duen azido batek emanak izan behar dira, azido sulfurikoak hain zuzen ere.

Azido base eta erredox adierazleek antzeko moduan funtzionaten dute, azken hauek sistemaren erredox potentzialari erantzuten diote eta ez pH-ari. Erredox adierazlea sustantzia bat da, bi forma dituena, forma oxidatua eta erreduzitua, kolore desberdinekoak. 

Erreakzio honetan adierazlea manganesoaren konposatu bera da, potasio permanganatoa kolore more sendokoa eta osatzen diren Mn2+-ren gatzak kolorgeak direlako. Honez gero erreakzio berak jokatzen du adierazle gisa. 
Estekiometriaren arabera erraza den arren, oso prozesu motela da, Mn2+ioiek eta beroak katalizatua izanik. Azkartzeko C2O42- eta MnO4- ioien arteko erreakzioa burutzen da 70ºC-tan, hasten denetik eta gertatzen den bitartean prozesu autokatalitikoa dela egiaztatzen delarik. 

Ur oxigenatu komertzialaren aberastasunaren determinazioa 

Permanganato baloratu berria erabil daiteke ur oxigenatu komertzialaren aberastasuna ezagutzeko, bi sustantziek elkarrekin erreakziona dezaketelako ondoko erredox prozesuaren arabera: 

Oxidazio prozesua:

H2O2 -2e- ( O2 + 2 H+
Erredukzio prozesua:

MnO4- + 8 H+ + 5e- ( Mn2+ + 4 H2O

Prozesu osoa:


2 MnO4- + 6 H+ + 5 H2O2 ( 2 Mn2+ + 8H2O + 5 O2
Hau da, ur oxigenatua (erreduktorea) permanganatoak (oxidatzailea) oxidatua dela, azken hau erreduzitzen delarik. Ur oxigenatuak sustantzia askoren aurrean oxidatzaile bezala jokatzen duen arren permanganako bezalako oxidatzaile sendoen aurrean erreduktore gisa jokatzen du, permanganatoak oxidatua izanik.

Aurreko saioan bezala manganesoaren konposatu bera da adierazlea, potasio permanganatoa kolore more ilunekoa eta osatzen diren Mn2+-aren gatzak kolorgeak direlako. Erreakzioa bera da adierazlea.
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TRESNERIA

25 mL-ko bureta

25 mL-ko pipeta aforatua

Erlenmeyerra

100 mL-ko hauspeakin ontzia

Eustoina

Buretarako pintzak

100 mL-ko matraze aforatua

Erloju beira
2 mL-ko pipeta graduatua


Berotzeko plaka
ERREAKTIBOAK

Na2C2O4
KMnO4-aren disoluzio ezezaguna

Ur oxigenatu komertziala
H2SO4 diluitua
PROZEDURA

Disoluzio patroi baten prestaketa

0.04 M den Na2C2O4-aren disoluzioaren 100 ml prestatzeko behar den sodio oxalatoaren kopurua kalkulatu. Disoluzioa prestatu, 5. praktikaren a) atalean (solido-likido disoluzioak) adierazitako urratsak jarraituz.
Oxidazio-erredukzio balorazio bolumetrikoa
Gutxi gora-behera 0.1 M den KMnO4-zko disoluzioaren balorazioa Na2C2O4 0.04 M disoluzio prestatu berriarekin. Homogeneizatuta dagoen pipetarekin hartu aldez aurretik prestatutako 0.04 M den Na2C2O4-zko disoluzioaren 25 mL eta erlenmeyerrera eraman. Horri erantsi 25 mL H2SO4 3 M (5. praktikan prestatua) eta ur distilatua, gutxi gorabehera 100 mL arte.

25 mL-ko bureta garbia homogeneizatu, KMnO4-zko disoluzio ezezagunaren kopuru txiki batez, eta hustu. 

Jarraian, giltza itxita egonik, gutxi gorabehera 0.1 M den KMnO4-zko disoluzioarekin bureta bete, zero adierazten duen marraren gainetik eta eustoinean jarri.. Giltza azpiko eremua betetzeko likido kopuru bat erortzen utzi eta 0 marraraino eraman. 

Na2C2O4-zko disoluzio patroia daukan erlenmeyerra plaka batean berotu 70ºC arte (lehendabiziko ur lurrinen askatzea). Ondoren beroketa kendu eta buretako KMnO4-zko disoluzioa gehitzen hasi erlenmeyerreko disoluzioari. Hasieran erreakzioa motela da eta zenbait segunduz itxoin behar da kolore arrosa desagertu arte. Kolorearen desagerpenerako itxoin beharreko denbora gero eta txikiagoa izango da. 

Baliokidetza puntuaren inguruan kolore arrosak denbora gehiago iraunduko du. Kolore hori iraunkor mantentzen denean balorazioa bukatutzat ematen da. Balorazioa ari den bitartean erlenmeyerra etengabe irabiatu eta hormetan gelditutako disoluzio-tantak disoluziora eraman, disoluzioaren galerak saihesteko.

Balorazioa bukatutakoan buretan irakurri gastatutako KMnO4-aren disoluzioaren bolumena eta egin dagozkien kalkuluak bere kontzentrazioa determinatzeko. Lortutako emaitza ziurtatzeko balorazioa errepikatu. Batazbesteko balioa atera eta prestatutako KMnO4-aren disoluzioaren molartasun zehatza kalkulatu. 

Ur oxigenatu komertzialaren balorazioa
Ur oxigenatu komertzialaren balorazioa KMnO4-zko disoluzio baloratu berriarekin. Jarraitu beharreko urratsak aurreko atalean adierazitakoen antzekoak dira 

Pipeta homogeneizatu, ur oxigenatu komertzialaren 0,5 mL hartu eta erlenmeyer batera eraman. Hor 25 ml H2SO4 3M eta ur distilatua erantsi, gutxi gora-behera 100 mL arte. Jarraian disoluzio hau baloratu, aurreko ataleko KMnO4-aren disoluzio baloratu berriarekin. 

Balorazioa bukatutakoan buretan irakurri gastatutako KMnO4-aren disoluzioaren bolumena. Lortutako emaitza ziurtatzeko balorazioa errepikatu eta ur oxigenatuaren molartasuna eta aberastasuna, g solutu/L disoluzio-tan, kalkulatu. 
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1)
Egindako balorazio bakoitzean zein da analitoa? Eta baloratzailea? 

Adierazlerik erabili behar izan duzu? Zergatik? 
2)
Nola prestatu duzu sodio oxalatoaren disoluzio patroia?. Deskribatu erabilitako 
materiala eta jarraitutako urratsak.
3)
Balorazioa egiten den erlenmeyerrean disoluzio osoaren bolumena aldatu egin da erantsitako H2SO4 eta ur distilatuarekin. Bolumen aldaketa horrek modifikatzen al ditu emaitzak? Zergatik?

4)
Zergatik erantsi zaio azido sulfurikoa erlenmeyerreko disoluzioari? Ondoren 
disoluzio hori berotu behar da , zergatik?
5)
Baloratu beharreko potasio permanganatozko disoluzioa buretan jartzen da eta ez erlenmeyerrean , zergatik?
6)
KMnO4-zko disoluzioaren balorazioan gertatutako erreakzioa eta lortutako emaitzak idatzi. Kalkulatu KMnO4-zko disoluzioaren kontzentrazioa

7)
Nola egin duzu ur oxigenatuaren balorazioa? Idatzi gertatutako erreakzioa. Zein 
emaitzak lortu dituzu?. Zenbatekoa da baloratutako ur oxigenatuaren aberastasuna, 
g/L-tan adierazia? 
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