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éwiczenie: BROMIANOMETRYCZNE OZNACZANIE KWASU SALICYLOWEGO

Wstep

Bromowanie zwigzkoéw aromatycznych przebiega jako substytucja elektrofilowa
w miejscach zageszczenia tadunkoéw ujemnych pierScienia aromatycznego. Szybko$¢ reakcji
wzrasta w obecnosci takich katalizatorow jak AICls, FeBrs czy ZnCl,.

Podstawniki elektronottoczace jak -NH, czy —OH, powodujac zageszczenie tadunkow
ujemnych w potozeniach orto- i para-, uaktywniaja pier§cien aromatyczny umozliwiajac
przebieg reakcji bez zastosowania katalizatoréw.

Klasyczna metoda Koppeschaara polega na dodaniu do proby fenolu lub aminy
aromatycznej, S$cisle okreslonego nadmiaru bromianu(V) wobec nadmiaru jondéw
bromkowych
w silnie kwasowym $rodowisku. Czg¢$¢ wydzielonego bromu reaguje z pierscieniem
aromatycznym Jezeli w potozeniu orto- lub para- w stosunku do grupy fenolowej lub
aminowej znajduje si¢ grupa —COOH lub —SOsH, w czasie bromowania zostajg one usuni¢te
1 zastgpione atomami bromu, natomiast jezeli zajmujg potozenie meta-, pozostajg
nienaruszone. Nadmiar bromu reaguje z jonami jodkowymi wydzielajac jod, ktéry nastgpnie
odmiareczkowuje si¢ tiosiarczanem (V1) sodu.

Roztwor bromianu (V) nie musi by¢ mianowany, jesli ilos¢ generowanego przez niego
bromu, zostanie okre§lona w probie zerowej (bez substancji oznaczanej).

Odczynniki:

- mianowany roztwor KBrO;

- mianowany roztwor Na,S,03

- roztwér KBr o stezeniu 2.5 % w 1 mol/dm’ roztworze HCl
- roztwor KI o stezeniu 10 %

- roztwor skrobi o st¢zeniu 1 %

Wykonanie:

1. Otrzymanag do badania probke w kolbie miarowej poj. 100 ml, uzupetni¢ woda do
kreski 1 starannie wymieszac.

2. Pobra¢ dokladnie pipeta jednomiarowa 20 ml uzyskanego roztworu
1 przenie$¢ do kolby stozkowej z doszlifowanym korkiem.

3. Doda¢ doktadnie pipeta jednomiarowa 20 ml mianowanego roztworu KBrOs, 40 ml
(cylindrem) roztworu KBr. Zamkna¢ kolbe korkiem i starannie wymiesza¢ zawartos¢.

4. Po ok. 10 minutach doda¢ cylindrem 20 ml roztworu jodku potasu, zamkna¢ kolbe
korkiem, wymiesza¢ zawartos$¢ i odstawic¢ na ok. 5 minut.

5. Biurete napetni¢ mianowanym roztworem Na,S,0s.

6. Przygotowang mieszaning miareczkowa¢ dodajac pod koniec miareczkowania (gdy
roztwor przyjmie barwe¢ jasnocytrynowa) 1 ml roztworu skrobi.

7. Gdy roztwér przyjmie barwe jasnoliliowa, zamkna¢ kolbe korkiem 1 energicznie
wytrzasnaé zawarto$¢ po czym dokonczy¢ miareczkowanie (do odbarwienia roztworu
od jednej kropli titranta).

8. Oznaczenie powtorzyc.
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9. Do obliczen uzy¢ $rednig z obu miareczkowan, jesli réznica nie przekroczy 0.2 ml,
w przeciwnym wypadku wykona¢ kolejne miareczkowanie.

10. Nalezy wykona¢ probe zerowa (co najmniej dwukrotnie) biorac zamiast proby badane;j
20 ml wody.

11. Obliczy¢ zawarto§¢ kwasu salicylowego w otrzymanej do badania probie (w
gramach).



