.. ZsL Fortbildung zum Bildungsplan 2016.V2 Chemie

Themenbereich: Elektrochemie LF

Versuch: lodometrie

Bildungsplanbezug

Inhaltsbezogene Kompetenzen

3.4.7 Elektrochemie

(4) eine lodometrie durchfliihren und daran das Prinzip der Redoxtitration erldutern

Prozessbezogene Kompetenzen

2.1 Erkenntnisgewinnung

(5) qualitative und quantitative Experimente unter Beachtung von Sicherheits- und
Umweltaspekten durchfiihren, beschreiben, protokollieren und auswerten

2.2 Kommunikation
(4) chemische Sachverhalte unter Verwendung der Fachsprache und gegebenenfalls mithilfe von
Modellen und Darstellungen beschreiben, veranschaulichen oder erklaren

Informationen fiir die Lehrkraft: Redoxtitrationen

Bei Sdure-Base-Reaktionen kann die Konzentration einer sauren (bzw. alkalischen) Losung durch
Titration mit einem Reaktionspartner bekannter Konzentration bestimmt werden. Analog dazu ist
auch die Bestimmung der Konzentration der Losung eines Reduktionsmittels (Oxidationsmittels)
durch eine Redoxtitration moglich.

Ein in der Praxis haufig eingesetztes Verfahren ist die lodometrie, da es sich aufgrund des
Standardpotenzials des Redoxpaares I/, (E°= 0,54V) sowohl zur Bestimmung von Oxidations- als
auch Reduktionsmitteln eignet. Um den Endpunkt bei der lodometrie besser zu erkennen, setzt
man der Titrationsldsung einige Milliliter einer frisch bereiteten Starkeldsung zu. Diese bildet mit
lod eine tiefblau gefarbte Verbindung (lod-Starke-Komplex), mit lodid-lonen nicht.

Variante 1a: Bestimmung der Konzentration eines Reduktionsmittels am Bsp. Natriumsulfit

Wassrige Losungen von Schwefeldioxid reagieren sauer und bilden Schweflige Sdure (H,SOs). Der
Gehalt solcher Losungen, ebenso der Gehalt von Losungen, welche Salze der schwefligen Saure
enthalten, kann durch Titration mit einer lod-L6sung bekannter Konzentration ermittelt werden.
Dabei wird Schwefel von der Oxidationsstufe +IV zur Oxidationsstufe +VI oxidiert; lod wird zu lodid
reduziert.

Variante 1b: Bestimmung der Sulfitkonzentration in geschwefeltem Wein (Riicktitration)

Das Verfahren kann auch verwendet werden, um den Sulfitgehalt von geschwefeltem Wein zu
bestimmen.




Themenbereich: Elektrochemie LF | |

Praktikum: lodometrie (Variante 1a)

Wieviel Natriumsulfit enthalt die unbekannte Probe?

Materialien: Chemikalien:
O Burette und Burettenhalter O lodlsung (c=0,05 mol/L)
O Weithals-Erlenmeyerkolben (250 mL) O Natriumsulfitldsung unbekannter
O 10 mL Vollpipette und Pipettierhilfe Konzentration
O Filtertrichter mit Filterpapier O Stirke (16slich)
O Bechergldser O verdiinnte Salzsiure
O Tropfpipette O Bariumhydroxidlésung
O Silbernitratlésung

Durchfiihrung:

Herstellung der Starke-Losung: Geben Sie eine Spatelspitze der I6slichen Starke in ca. 10 mL
warmes Wasser. Gemisch durchriihren und von der nicht geldsten Starke abfiltrieren.

Pipettieren Sie 5 mL der Natriumsulfitldsung in den Erlenmeyerkolben.

Tropfen Sie 1-2 mL verdiinnte Salzsdure zu. (Es darf dabei keine Gasentwicklung eintreten.)
Geben Sie zu dieser Losung 1-2 ml der hergestellten Starke-Losung.

Fillen Sie die Birette mit der lod-Losung bis zur Nullmarke auf.

Tropfen Sie nun die lodlésung nach und nach zur Natriumsulfit-Losung.
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Die Titration ist beendet, sobald sich im Erlenmeyerkolben eine Blaufirbung zeigt.

Folgeversuche A und B als Hilfestellung fiir die Erstellung der Reaktionsgleichung:

Teilen Sie die Reaktionsldsung am Ende des Versuches auf zwei Becherglaser auf.

A) Setzen Sie der Losung im Becherglas | nun 1-2 mL Bariumhydroxid-Losung zu.
B) Setzen Sie der Losung in Becherglas Il nun einige Tropfen Silbernitratlésung zu.

Ergebnisse-Beobachtungen:

1. Verbrauch an lodlésung: ... mL
2. Beobachtung FOIGEVEISUCH A ...ttt st sttt et se e st stesa sre e senaesaenes
3. Beobachtung FOIGEVEISUCH B ......c.ooii ettt vttt st s e er s

Auswertung:

1. Stellen Sie die Reaktionsgleichung fiir die Reaktion von Natriumsulfit mit lod auf.
Interpretieren Sie die Beobachtungen der Folgeversuche und ggf. die Hilfekarten M1 bzw. M2

2. Zeigen Sie, dass eine Redoxreaktion vorliegt.

3. Berechnen Sie aus ihrem Verbrauch an lodlésung die Konzentration des Natriumsulfits in der
Lésung in mol/L und g/L.




Didaktische Materialien M1-M3

M1 Hilfekarte fiir die Erstellung der Reaktionsgleichung:
Folgeversuch A:

Bariumhydroxidldésung enthilt Ba**-lonen. Diese lonen bilden mit Sulfat-lonen (SO4%)
schwerlosliche Bariumsulfate, die als Niederschlag ausgefallt werden.

M2 Hilfekarte fiir die Erstellung der Reaktionsgleichung:
Folgeversuch B:
Silbernitratlosung dient als Nachweismittel fiir Halogenid-lonen. Die Ag*-lonen der

Silbernitratlosung bilden mit Halogenid-lonen charakteristische Niederschlage.
Niederschlage von Silberiodid sind gelblich.

M3 Fiir die Lehrkraft: Herstellung der Lésungen und Auswertung der Titration

Herstellung der Natriumsulfitlésung ,,unbekannter Konzentration*:
Herstellung aus wasserfreiem Natriumsulfit Na;SOs (M = 126,1 g/mol)
Bsp.: 2g Natriumsulfit mit Wasser zu 200 mL Losung auffillen
Konzentration der Losung; ¢ ~ 0,079 mol/L

Hinweis: Es wird empfohlen die Natriumsulfitlésung direkt vor Gebrauch im Unterricht anzusetzen.

Herstellung der lodl6sung:

25 g Kaliumiodid (iodatfrei) in ca .40 mL destilliertem Wasser l6sen.

Zu dieser Losung werden dann noch 12,7 g lod zugegeben und solange geschittelt, bis das lod
komplett in Losung gegangen ist. Erst dann mit dest.Wasser auf 1L auffillen.

Hinweis: Bei zu friiher Verdiinnung geht der ungeléste lodrest nur sehr langsam in Lésung.
Konzentration c der Lésung ca. 0,05 mol/L. Die exakte Konzentration der lodlésung wird mit

Natriumthiosulfatlésung (Maflésung) bekannter Konzentration bestimmt.

Teilgleichungen und Gesamtgleichung:

Reduktion: I, + 2e — 2I
Oxidation: SO3* +3 H,0 ———»  SO;* + 2 H30* + 2e°
Gesamtgleichung: 1, +S03*+3H,0 ——» 21"+ S04% + 2 H30*

Oxidationszahlen (1: 0, I: -1, S im SO3%: +IV, S im SO4%: +VI)

Auswertungsbeispiel:

erwarteter Verbrauch an lodlésung: (bei ¢ = 0,079 mol/L Natriumsulfitlésung): 7,9 mL

c(Na,S0s) = (0,05 mol/L * 7,9mL) /5 mL = 0,079 mol/L

M(Na,S03) = 126,1 g/mol m = 0,079 mol * 126,1 g/mol = 9,96 g (durch Rundung nicht 10g)
In einem Liter Lésung sind ca. 10g Natriumsulfit enthalten.

Hinweis: Bei der hier durchgefiihrten direkten Titration kénnen sich fehlerhafte Werte durch die
Fliichtigkeit der schwefligen Séure und Oxidation des Sulfits zu Sulfat durch Luftsauerstoff ergeben.
Genauere Werte liefert das in Variante 1b beschriebene Verfahren der Riicktitration.




Themenbereich: Elektrochemie LF

Praktikum: lodometrie (Variante 1b) — Prinzip einer Riicktitration

Im (N)Ra(h)men des Gesetzes - Enthalt der untersuchte Wein zu viel Schwefeldioxid?

Schon die Germanen schwefelten Weine dadurch, dass sie Schwefeldochte in ihren Eichenfassern
verbrannten und so Schwefeldioxid (SO,) erzeugten das sich im Wein unter Bildung von
schwefliger Sdure (H,S0s) |6ste. Heute kommen bei der ,,Schwefelung” meist die Verbindungen
des Schwefels wie schweflige Sdure (H.SOs) oder Natriumsulfit (Na;SOs) zum Einsatz. Die
genannten Stoffe verhindern zum einen eine Oxidation des Alkohols zum Essig, zum anderen
wirken sie keimtétend und machen ihn damit insgesamt haltbarer. Dartiber hinaus binden sie
geschmacklich unerwiinschte Garungsnebenprodukte wie z.B. Acetaldehayd (Ethanal).

Da Sulfite als allergieauslosende Stoffe eingestuft sind, ist fir alle ,,geschwefelten” Weine seit 2005
durch eine EU-Verordnung die Kennzeichnung mit dem Wortlaut ,,enthalt Schwefeldioxid oder
enthalt Sulfite” auf den Weinetiketten vorgeschrieben. Die Deklarierungspflicht beginnt dabei ab
10mg Schwefeldioxid pro Liter. Fiir die Massenkonzentration an Schwefeldioxid in trockenen
Weinen gilt eine gesetzliche Obergrenze von 200 mg/L.

Problemstellung und Untersuchungsmethodik (Riicktitration):
Im Experiment soll ermittelt werden, ob der untersuchte Wein eine Schwefeldioxidkonzentration
im Rahmen der gesetzlichen Vorgaben aufweist.

Hinweis: Auf den den Weinetiketten werden die Begriffe Schwefeldioxid und Sulfit synonym verwendet. Da
bei den Grenzwerten jedoch die Schwefeldioxidkonzentration angegeben, bei der Redoxtitration jedoch die

Sulfitkonzentration bestimmt wird, ist der erhaltene Wert (iber die Molare Masse umzurechnen.

Es gilt: n(SOs%) = n (SO5)
Zur Bestimmung der Sulfitkonzentration wird eine sogenannte Riicktitration durchgefiihrt: Ein
bestimmtes Volumen Wein wird mit einem Uberschuss an lodlésung bekannter Konzentration
versetzt. Dabei wird das elementare lod durch die im Wein vorhandenen Sulfite zu lodid reduziert,
wobei ein Rest an lod zuriickbleibt:

Reaktion I: I, (Uberschuss) + SOs* +3H,0 ——» 21"+ SO4% + 2 H;0*

Der Uberschissige Rest an lod wird mit Natriumthiosulfatlosung (Na2S;03(aq)) bekannter
Konzentration ,,zurick“titriert.

Reaktion II: 11, (Rest) + 2 5,03% (Thiosulfat) ——» 21"+ S40¢> (Tetrathionat)




Materialien: Chemikalien:

O Burette und Birettenhalter

O Messzylinder (50 mL)

O Weithals-Erlenmeyerkolben (250 mL)
O 10 mL Vollpipette und Pipettierhilfe
O Tropfpipette

lodldsung (c=0,05 mol/L)

Weilwein

Starkeldsung (wie in Variante 1a)
Natriumthiosulfatlésung (c = 0,1 mol/L)

oooao

Durchfiihrung:

Fillen Sie 50 mL Weiswein (alternativ 5 ml Natriumsulfitlésung ) in den Erlenmeyerkolben.
Geben Sie ca. 5 mL der Starkelosung (=Indikator) zu.

Pipettieren Sie 10 ml lodlésung zu.

Tropfen Sie aus der Birette die Natriumthiosulfatlésung bis zum Umschlag nach farblos zu.

PwnNR

Ergebnisse:

Verbrauch an Natriumthiosulfatlésung:  ......... mL

Auswertung:

1. Zeigen Sie, dass es sich bei den Reaktionen | und Il um Redoxreaktionen handelt.
2. Berechnen Sie a) die Stoffmengenkonzentration c der Sulfit-lonen in mol/L und b) die
Massenkonzentration B von Schwefeldioxid in mg/L.

Beriicksichtigen Sie bei Aufgabe 2, dass der Verbrauch an MafSlésung genau der unverbrauchten
lodlésung entspricht, da fiir die Reduktion von 1 mol lod-Molekiilen 2 mol Thiosulfat-lonen
notwendig sind (Reaktion Il) und die lodlésung nur halb so konzentriert wie die Thiosulfatlésung ist.

z.B. entsprechen 7,7 mL verbrauchte Maf3lésung 7,7 mL unverbrauchter lodIésung.

Die tatsdchlich verbrauchte lodlésung ergibt sich dann aus: 10 mL—7,7 mL=2,3 mL

Variante 1b verdndert nach einer Idee von St. Schdfer (Lizenz CC BY-SA 4.0)
https://cms.sachsen.schule/fileadmin/_special/gruppen/807/Sulfitgehalt-Wein.pdf
(letzter Zugriff am 23.02.2023)




Didaktische Materialien M4

M4 Fiir die Lehrkraft: Herstellung der Natriumthiosulfatlésung und Auswertung der Titration
Herstellung der Natriumthiosulfatlésung:
M(Natriumthiosulfat-Pentahydrat) = 248,19 g/mol

12,41g Natriumthiosulfat-Pentahydrat werden im Messkolben zu ausgekochtem, destilliertem
Wasser gegeben und gelost. Es wird auf 1L aufgefillt.

Konzentration der Losung 0,05 mol/L

Der Zusatz von 1g Amylalkohol pro Liter Losung wird in der Literatur zur Haltbarmachung
empfohlen.

Auswertungsbeispiel: Vorversuche mit Weissburgunder ,trocken”

verbrauchte MaRl6sung: 8,1 mL entsprechen 8,1mL unverbrauchter lodl6sung.
Verbrauchte lodlésung: 10 mL—8,1 mL=1,9 mL
Umgesetzte Stoffmenge n an lod: n(l2) = 0,05 mol/L * 0,0019 L =9,5*10° mol

Aus Reaktion | folgt: n(l2): n(S0s%) = 1:1

Aufgabenteil 2a: Stoffmengenkonzentration der Sulfit-lonen

¢(S0s%)= n(S0s*) / V(Probe) = 9,5*10° mol / 0,05L = 0,0019 mol/L

Aufgabenteil 2b: Massenkonzentration B von Schwefeldioxid

n(S0s%) = n (SO,)

m(SO2)= n(S0O;) * M(SO,)=9,5*10° mol * 64 g/mol = 4*103g = 6,08 mg

B(S0O,) = m(SO,) / V(Probe) =6,08mg /0,05 L~ 121 mg /L

Ergebnis: Der Weissburgunder enthalt Schwefeldioxid im Rahmen der gesetzlichen Vorgaben
(maximal 200 mg/L sind fur trockene Weissweine erlaubt)

Werden 5mL Natriumsulfitlésung anstelle von Wein untersucht ist die Auswertung analog.

V(Probe) ist dann 0,005L.

Anmerkung: Der Wert wird durch weitere im Wein vorhandene Reduktionsmittel verfalscht
(Fehlerdiskussion)




