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Nazov: Stanovenie oxidu siri¢itého vo vine

Navod na pracu

Zadanie: Stanovte jodometricky obsah voI'ného a viazaného oxidu siri¢itého vo vine v mg/I1.

Tedria

Sirenie vina patri k najstar§im technologickym operacidm pri vyrobe vina. Sirenie je aplikécia
r6znych davok SO> do mustu a vina, ¢im sa vino stabilizuje. Ked'Ze prili$ vysoky obsah SO» je
zo zdravotného hladiska nevhodny, je nevyhnutné kontrolovat’ jeho obsah vo vine. Vo vine
mozno stanovit’ celkovy a vol'ny oxid siriity. Vol'ny oxid siricity je vo forme kyseliny siricitej.
Viazany oxid siriCity je vo vine viazany na rozlicné latky, ktoré su schopné ho viazat'. Z tejto
vdzby ho mozno uvolnit’ alkalickou hydrolyzou. Celkovy oxid siri¢ity je suctom volného a
viazaného oxidu siri¢itého.

Stanovenie vol'ného SOz je zalozené na priamej jodometrickej titracii, pri ktorej sa vol'ny SO>
oxiduje jodom podl'a rovnice:

SO03 + H20 + I — SO4* + 21" + 3H* (1)

Stanovenie celkového SO> je zalozené na poznatku, ze viazanid forma SO> podlieha v
alkalickom prostredi hydrolyze, pricom sa uvolfuju siri¢itanové idny priamo stanovitelné
titraciou roztokom jodu. Priebeh titracie je rovnaky ako pri vol'nom SO, ale titrujeme uz obe
formy (vol'ny aj viazany SO»).

Pomécky: vahy, lodicky, odmerné banky (100, 250, 500 ml), kadicky, sklenend ty€inka, jodova
titracna banka, odmerny valec, byreta, laboratorny stojan, svorka, drziak, pipety, pipetovaci
balonik

Chemikalie:

e 25 % roztok H2SO4: 26 ml 98 % H2SO4 (p20 = 1,84 kg/dm?) sa pomaly prileje k 74 ml
destilovanej vody. Po zmieSani sa roztok musi ochladit’.

e 0,01 M roztok I»: 2,6 g resublimovaného jodu (1) sa rozpusti v 100 ml 25 % KI a doplni
sa do 1000 ml odmernej banky deionizovanou vodou. Roztok sa uschovava v tmavej
fl'asi.

e 0,5 % skrobovy maz: 0,5 g Skrobu sa rozmiesa v 100 ml studenej vody a vari sa cca. 2
minuty. Roztok sa uchovava v chladnicke, alebo sa konzervuje pridavkom 10 mg Hgl
pripadne sa zarédba do nasyteného roztoku NaCl.

e 10 % roztok KI: roztok sa pripravi tesne pred analyzou, nikdy nie do zasoby
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0,1 M roztok tiosiranu sodného: 24,8 g Na>S>03-5H>0 sa rozpusti v destilovanej vode
a doplni sa v 1000 ml odmernej banke po rysku. Roztok sa nésledne Standardizuje
dichromanom draselnym.

1/60 M Standardny roztok dichromanu draselného: presny navazok (0,4904 g; alebo
zapisat' nadvazok) KoCr20O7 vysuSeného pri 130 °C sa rozpusti v malom mnozstve
destilovanej vody, kvantitativne sa prenesie do 100 ml odmernej banky a doplni sa po
rysku.

1 M roztok NaOH: pripravi sa rozpustenim 40 g NaOH vo vode a doplni sa do 1000 ml.
vodny roztok acetaldehydu s koncentraciou 8 g/l.

Postup
Standardizacia 0,1 M roztoku Na>S>03

1.

Do jodovej titracnej banky pridajte 15 ml 10 % roztoku KI, 5 ml 25 % H2SO4 a 100 ml
deionizovanej vody.

2. Za staleho mieSania pridajte pipetou 20 ml standardného 1/60 M roztoku K>Cr207.

3. Banku uzavrite a nechajte stat’ 15 minut (vyluci sa hnedy jod).

4. Potom pridajte Skrobovy maz (5 ml) a titrujte 0,1 M roztokom Na>S>03 do vymiznutia
¢ierno-modrého zafarbenia.

Cr207+6I'+14H" - 312 +2Cr¥* +7H:20 ()

I2 + 2 Na2S203 — 2 Nal + Na2S40s 3)

Standardizdacia 0,01 M roztoku I

1.

2.

Do titracnej banky napipetujte 25 ml 0,01 M odmerného roztoku I a cca 10 ml 25 %
H>SO4.

Zmes zried’te destilovanou vodou na cca 100 ml a titrujte Standardizovanym roztokom
Na»S>03 na indikator Skrob (5 ml) do vymiznutia modro-Cierneho zafarbenia.

I> + 2 Na2S203 + — 2 Nal + Na2S40¢ 4)

Uprava vzorky

1.

Pri stanoveni SO» v cCervenych vinach sa kvoli jednoduchSiemu rozliSeniu bodu
ekvivalencie vzorka vina primerane riedi (naj€astejSie 1:1 — pipetuje sa 25 ml vina a 25
ml destilovanej vody). Vo vypocte sa zohl'adni riedenie.

Poznamka: Vina je nutné do reakcie pipetovat’ tak, aby sa ¢o najmenej virili (Spicka
pipety na dno titranej banky a nechat’ pomaly vytiect). PriliSnym mieSanim sa SOz zo
vzorky straca.

Stanovenie volného SO;

1.
2.

Do titracnej banky odpipetujte 50 ml vina tak, aby sa koniec pipety dotykal dna banky.
Pridajte 10 ml 25 % roztoku H2SO4 a 5 ml §krobového mazu.



Nazov
projektu:
Akronym:
Cislo projektu:

Digitalizacia chemickych experimentov pre zlepSenie kvality a

podporu vyucby chémie na strednych skolach

ChemIQSoc

2021-1-SK01-KA220-VET-000027995

{cHeEmTIo
W=

R Co-funded by the
b

il Erasmus+ Programme
of the European Union

3. Titrujte roztokom I (0,01 mol/l) do modro-Cierneho zafarbenia, ktoré sa udrzi 15 s.
Objem spotrebovaného odmerného roztoku v ml oznacte V.
4. Stanovenie opakujte este 2x.

Stanovenie celkového SO;

1. Do titranej banky odpipetujte 50 ml vina a 25 ml roztoku NaOH (1 mol/l). Banku
prikryte a nechajte stat’ 15 minut.
2. Pridajte 15 ml 25 % roztoku H2SO4 a 5 ml skrobového mazu.
3. Titrujte roztokom I, (0,01 mol/l) do modro-Cierneho zafarbenia, ktoré sa udrzi 15 s.
Objem spotrebovaného odmerného roztoku v ml oznacte V.
4. Stanovenie opakujte eSte 2 x.

Stanovenie SO: s odpoctom

b=

spotrebovaného odmerného roztoku v ml oznacte V..

)]

Stanovenie opakujte este 2 x.

Do titracnej banky odpipetujte 50 ml vina tak, aby sa koniec pipety dotykal dna banky.
Ku vzorke pridajte 5 ml roztoku acetaldehydu a nechajte stat’ 15 minut.

Potom pridajte 10 ml 25 % roztoku H2SO4 a 5 ml skrobového mazu.

Titrujte roztokom 1> (0,01 mol/l) do modrého zafarbenia, ktoré sa udrzi 15 s. Objem

6. Zo ziskanych udajov vypocitajte obsah celkovej a volnej kyseliny siricitej v mg/l
bieleho vina.

Nakladanie s chemickymi latkami

Chemikalia

Forma

H-vety

P-vety

I

0,05 mol/I roztok

H332, H312, H315,
H400

P273, P280, P304,
P340, P302, P352

NazS203-5H,0

0,1 mol/l roztok

H317, H331, H334,
H335, H340, H350,
H3601fd, H373, H410

NaOH Tuha H290, H314 P234, P260, P280,
P303 + P361 + P353,
P304 + P340 + P310,
P305 + P351 + P338

KI Tuha H372 P260, P264, P270,
P314, P501

K2Cr207 1/60 M roztok H272, H302, H314, | P210, P273, P280,

P303 + P361 + P353,
P304 + P340 + P310,
P305 + P351 + P338
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Chemikalia Forma H-vety P-vety

Acetaldehyd Kvapalina H224, H319, H335, | P202, P210, P233,

H341, H350 P305 + P351 + P338,

P308 + P313, P403 +
P233

H2SO4 25 % roztok H290, H314 P234, P280, P303 +
P361 + P353, P304 +
P340 + P310, P305 +
P351 + P338, P363

Skrobovy maz Roztok, indikéator --- ---

Zdroje rizik a vyhodnotenie zavaZnosti rizika

Tiosiran sodny nepatri medzi nebezpecné chemikalie. Jod je zdraviu Skodlivy pri vdychovani a
pri kontakte s pokozkou. Je vysoko toxicky pre vodné organizmy. Ziaci pracuju len so
zriedenymi roztokmi jodu. Ziaci pracuji so zriedenymi roztokmi kyselin. Dichroman draselny
je toxicky amoze spdsobovat genetické poskodenie arakovinu. Ziaci stuhou latkou
neprichadzaji do kontaktu, zriedeny roztok indikatora pripravi vopred laborant. Prijatel'né
riziko pri pouzivani osobnych ochrannych prostriedkov (plast, rukavice, okuliare).

Sposob nakladania s odpadmi

Zvysky chemikalii vylejte do pripravenych nadob. Rozbité sklo vlozte do urenej nadoby.
Zvysny Standardny roztok nevracajte spat’ do zasobnych flias.

Opatrenia k obmedzeniu rizika

Zabrante uvolniovaniu jodu do zivotného prostredia. Pri kontakte s jodom sa nevystavujte
dlhodobej alebo opakovanej expozicii. Umyte si pokozku velkym mnozstvom vody a mydla.
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2. Zaznamenajte objem odmerného roztoku tiosiranu sodného pouzitého pri Standardizécii

3. Zaznamenajte objem odmerného roztoku jodu pouzitého pri stanoveni vol'ného SO»

4. Zaznamenajte objem odmerného roztoku jodu pouzitého pri stanoveni celkového SO»
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Zaznamenajte objem odmerného roztoku tiosiranu sodného na KoCr2O7.

Pracovny list

Titracia V(Na28203)
[ml]
2
3

roztoku jodu.
Titracia V(Naz2S:203)
[ml]
2
3

Titracia

V(2) [ml]

Val

Va2

Va3

Titracia

V(2) [ml]

Vi

V2

Vb3
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5. Zaznamenajte objem odmerného roztoku jodu pouzitého pri stanoveni SO> odpoctom

Titracia V(I2) [ml]
Vi
Vea
Ves

Vypocty

1. Vypocitajte presna koncentraciu odmerného roztoku tiosiranu sodného.

2. Vypocitajte presnt koncentraciu odmerného roztoku jodu.

3. Vypocitajte korekcny faktor f(I>), ktory je definovany ako pomer skuto¢nej a teoreticke;j
koncentracie odmerného roztoku I»:

Cskut Cskut
I = =
) Cieor 0,01 mol/1

4. Vypocitajte koncentraciu vol'ného SO, vo vzorke podl'a vzt'ahu:
c(volny SOz) (mg/l) = 12,8 - V, (ml) - f(I)

5. Vypocitajte koncentraciu celkového SO» vo vzorke podla vztahu:
c(celkovy SO,) (mg/1) = 12,8 - Vy, (ml) - f(I,)

6. Vypocitajte koncentraciu SOz s odpoctom interferujucich latok podla vzt'ahov:
c(volny SO, s odpoctom) (mg/1) = 12,8 - (V, — V) (ml) - f(I,)
c(celkovy SO, s odpoctom) (mg/1) = 12,8 - (V}, — V) (ml) - f(I,)
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Otazky

1. Napiste rovnicu reakcie, ktora prebieha pri Standardizacii odmerného roztoku jodu na
tiosiran sodny.

2. Napiste rovnicu reakcie, ktora prebieha pri Standardizécii odmerného roztoku tiosiranu
sodného.

3. Napiste rovnicu reakcie, ktora prebieha pri stanoveni SO,.

4. Preco je potrebné stanovovat’ SOz vo vine?

5. Vysvetlite na akom principe je zalozena indikécia bodu ekvivalencie v jodometrii.

6. Uvedte zdroje chyb pri tejto metdde. Ako by ste tieto chyby minimalizovali?
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Zaver
Zhriite stru¢ne ciel’ experimentu, hlavné vysledky a porovnajte ich s ocakavanymi hodnotami.

Vyhlasenie o vyluceni zodpovednosti

Financované Eur6pskou uniou. Vyjadrené nazory a postoje st nazormi a vyhlaseniami autora(-
ov) a nemusia nevyhnutne odrazat nazory a stanoviskd Eurdpskej unie alebo Slovenskej
akademickej asocidcie pre medzindrodnu spolupracu, Narodnej agentiry programu Erasmus+
pre vzdelavanie a odborntl pripravu. Eurdpska unia ani organizécia udel'ujuca grant za ne
nepreberaju ziadnu zodpovednost'.
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