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L Einleitung

Einleitung

Aus den ersten Seminaren bekannt:
v Ziel
v' Methoden
v Prinzipien

v Vorraussetzungen
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L Einleitung

Klassifizierung

Die Titrationen lassen sich anhand verschieden Aspekte klassifizieren:
1. Reaktionstyp
» S&ure-Base-Titration (Alkalimetrie, Acidimetrie)
» Fallungstitration
» Komplexbildungstitration
» Redoxtitration
2. Endpunkterkennung
> chemischer Indikator
» physikalischer Indikator
3. Titrationsart
> Direkte Titration
> Inverse Titration
> Indirekte Titration
> Riicktitration
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L Theorie

L Redox-Reaktionen

Redox-Reaktionen
Zinkstab in Kupfersulfatlésung

@ @

Zn

ZnS04(aq)

@ Zn-Stab in einer CuSOg4-Lsg. @ Cu scheidet sich am Zn-Stab ab, die blaue
CuSOg4-Lsg. beginnt sich zu entfirben. Gleichzeitig |6st sich der Zn-Stab auf und geht
als Zn?t in Losung (farblos).
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L Redox-Reaktionen

» Oxidation: Prozess, bei dem die Oxidationszahl eines Atoms erhoht
wird. Dem Atom werden Elektronen entzogen.
Ox

2
Zn—Zn*t + 2¢” Redoxpaar
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Theorie
- Redox-Reaktionen

» Oxidation: Prozess, bei dem die Oxidationszahl eines Atoms erhoht
wird. Dem Atom werden Elektronen entzogen.
Ox

2
Zn—Zn*t + 2e” Redoxpaar

» Reduktion: Prozess, bei dem die Oxidationszahl eines Atoms

erniedrigt wird. Dem Atom werden Elektronen zugefiihrt.
Red

1
Cu*t + 2¢"— Cu Redoxpaar
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Theorie
- Redox-Reaktionen

» Oxidation: Prozess, bei dem die Oxidationszahl eines Atoms erhoht

wird. Dem Atom werden Elektronen entzogen.
Ox

2
Zn—Zn*t + 2e” Redoxpaar

» Reduktion: Prozess, bei dem die Oxidationszahl eines Atoms

erniedrigt wird. Dem Atom werden Elektronen zugefiihrt.
Red

1
Cu*t + 2¢"— Cu Redoxpaar

» Diese Prozesse kdnnen nicht isoliert auftreten. Reaktionen, bei denen
eine Elektroneniibertrag stattfindet, handelt es sich also immer um

Redox-Reaktion. _
Ox:—2e

\ 4
0 11 [l 0o
Zn(f) + ClUSO4(aq) < ZnSO4(aq) + (;]\u(f)

Red:+2e”
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3. Quantitative Analyse

Manganometrische Bestimmung von Eisen nach
Reinhardt-Zimmermann

1] Vil
» Reaktionsgleichung fiir die Titration einer Fe-Lsg. mit KMnOy:
N 2
11 m
Oxidation: Fe(,q)— Fe(aq)+e” | x5

Vil n
Reduktion: MnOj(aq)+5¢” + 8 H;0% — Mn(aq)+ 12 H;0

Oxidation: —5e~
[ 4

1 Vil n n
5 Feagyt MnOZ(aq)+ 8 H30" — 5 Fe(pq)+ W““”“L 12 H,0

Reduktion: +5e~
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3. Quantitative Analyse

Manganometrische Bestimmung von Eisen nach
Reinhardt-Zimmermann

Vil

1]
» Reaktionsgleichung fiir die Titration einer Fe-Lsg. mit KMnOy:

11

Oxidation: Fe(,q)— Fe(aq)+e” | x5
Vil n

Reduktion: MnOj(oq) +5¢™ + 8 H;0F — Mn(ag)+ 12 H0

Oxidation: —5e~

\ ¥
Vil

! m 1
5 Feqaq)t+ I\/lanZ(aq)+ 8 H30" — 5 Fe(yq)+ Mn(aq)+ 12 H,0

Reduktion: +5e~
» Reaktion lauft nicht ganz so “glatt”
L, Verwendung der Reinhardt-Zimmermann-Ldsung (MnSO,(,q)+
HsPO, + H,SO,4) um Nebenreaktionen (Bildung von Cl,) zu
unterdriicken.
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3. Quantitative Analyse

» Ausgegeben wird eine schwach HCl-saure Probelosung (FeCls-Lsg.).
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3. Quantitative Analyse

» Ausgegeben wird eine schwach HCl-saure Probelosung (FeCls-Lsg.).

» Reaktion findet im sauren Medium (pH 3-4) statt, da die Fe-Spezies
da am stabilsten sind.
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3. Quantitative Analyse

» Ausgegeben wird eine schwach HCl-saure Probelosung (FeCls-Lsg.).

» Reaktion findet im sauren Medium (pH 3-4) statt, da die Fe-Spezies

da am stabilsten sind.
n
» Fe muss vor der Titration mit KMnQ, erst vollstindig mit

v [\ 1]
schwefliger Saure (SO,-H,O0=H,S03) zu Fe umgesetzt werden.
‘ \L
OXIdatlon H2503(aq)+ 3 H20—> H2SO4 aq)+2e + 2 H30+

Reduktion: Fe(aq)+e g I:e(aq) |><2
[

Oxidation: —2e~
[ \L

2 Fe(aq + H2SO3 + 3 H2O—> 2 Fe(aq)+ H2SO4(aq)+ 2 H3O+

Reduktion: +2e~
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3. Quantitative Analyse

» Ausgegeben wird eine schwach HCl-saure Probelosung (FeCls-Lsg.).

» Reaktion findet im sauren Medium (pH 3-4) statt, da die Fe-Spezies

da am stabilsten sind.
n
» Fe muss vor der Titration mit KMnQ, erst vollstindig mit

v [\ 1]
schwefliger Saure (SO,-H,O0=H,S03) zu Fe umgesetzt werden.
‘ \L
OXIdatlon H2503(aq)+ 3 H20—> H2SO4 aq)+2e + 2 H30+

Reduktion: Fe(aq)+e g I:e(aq) |><2
[

Oxidation: —2e~
[ \L

2 Fe(aq + H2SO3 + 3 H2O—> 2 Fe(aq)+ H2SO4(aq)+ 2 H3O+

Reduktion: +2e~
» Die schwefliger Sdure muss vor Beginn der Titration in Form von
SO, wieder ausgetrieben werden. Sonst wird H,SO5 statt Fe?* vom
KMnO, oxidiert.
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3. Quantitative Analyse
- Durchfiihrung

Vorbereitung: Probeldsung
sauberen, beschrifteten 100 mL Messkolben mit Stopfen am Vorabend des Versuchs
beim Assistenten abgeben. Sonst keine Durchfiihrung méglich!

@ @ ® @

n(Fe*) =
Ln(Fe),
, - -
Fetes) : 1
n(Fe") = n(Fe**)o

100mL ) |100mL 100mL 300mL 300mL\ [HoomL

@ Messkolben mit V(Fe*+)=unbekannt und n(Fe3+)q wird vom Assistent ausgegeben; @
Messkolben bis zur Marke mit H2O(dest.) auffiillen, schiitteln; ® 20 mL Fe(ve,a_)s"' mit einer

Vollpipette (20 mL) in einen Erlenmeyerkolben iiberfiihren; @ Probeldsung mit 15 mL H,SO3
versetzen.
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3. Quantitative Analyse
= Durchfiihrung

11
Vorbereitung: Fe Reduktion

@ ﬁ «Siedestab @
A -,
/ \ Q

Na;CO;3

RZ-Lse| | Naycos

@-® SOy(g) + HoO <= HpS03(aq) = HSO3) + Hsey
@ [Fe(H20)6]*" + SCN(,q) == [Fe(H20)s_(SCN).J{:)

@ Probeldsung gelinde erwdrmen; @ Probeldsung auf ca. 100 mL mit H2O(dest.) auffiillen, ca.

2 mL konz. H,SO, versetzen; @ SO, austreiben durch Kochen, auf Fe3¥ testen; ®
Probeldsung vom Feuer nehmen, Na,COj zugeben (Erzeugt CO,-Atmosphire iiber der

Lésung), mit Uhrglas abdecken und abkiihlen; ® Nochmal Na,COj zugeben, 10 mL

Reinhardt-Zimmermann-Lsg. zugeben.
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3. Quantitative Analyse
- Durchfiihrung

Titration mit KMnO,-MaRissung c = 0.02 M

O] @

Einschniirung

Meniskus

N\

N

Startwert notieren |

Laborbuch

Laborbuch

KMnOz—

T

@ Startwert notieren Meniskus schlecht zu erkennen; @ Titration bis eine leichte Rosafarbung
erhalten bleibt.
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3. Quantitative Analyse
- Durchfiihrung

Auswertung Oxidation: —5e~
[ 1
1 vie n n
5 Fe(aq)+ Mn04(aq)+ 8 H;0" — 5 Fe(aq)t W‘“‘ﬁ 12 H,0

Reduktion: +5e~

> Gegeben: » Gesucht:

M(Fe) =55.85 g/mol m(Fe)gesamt =7 mg
c(KMnQOy,) =0.02 mol/i

» Gemessen:

V(KMnO4)g = X mL
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3. Quantitative Analyse
[ Durchfiihrung

» Am Umschlagspunkt gilt:

n(KMnQO4) 1
n(Fe) 5
5 - n(KMnOy4) = n(Fe)
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3. Quantitative Analyse
- Durchfiihrung

» Am Umschlagspunkt gilt:
n(KMnQO4) 1

" n(fe) 5
5-n(KMnQOy4) = n(Fe)
» mit n = ¢ - V kann die Stoffmenge der verbrauchten
KMnO4-MaRldsung berechnet werden:

n(KMnOy) = ¢(KMnQy) - V(KMnOy)
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3. Quantitative Analyse
- Durchfiihrung

» Am Umschlagspunkt gilt:
n(KMnQO4) 1

n(Fe) 5
5-n(KMnQOy4) = n(Fe)

» mit n = ¢ - V kann die Stoffmenge der verbrauchten
KMnO4-MaRldsung berechnet werden:

n(KMnOy) = ¢(KMnQy) - V(KMnOy)

» mit m = M - n kann die gesuchte Masse m(Fe) bestimmt werden:

m(Fe) = M(Fe) -5 - n(KMnOQy)
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3. Quantitative Analyse
= Durchfiihrung

» Am Umschlagspunkt gilt:

n(KMnOy)
n(Fe)
5-n(KMnQy) = n(Fe)

1
5

» mit n = ¢ - V kann die Stoffmenge der verbrauchten
KMnQ4-MaBlésung berechnet werden:

n(KMnOy) = ¢(KMnQy) - V(KMnOy)

» mit m = M - n kann die gesuchte Masse m(Fe) bestimmt werden:
m(Fe) = M(Fe) -5 - n(KMnQOy,)

» ACHTUNG diese Masse muss noch -5 genommen werden, da ja
jeweils nur /s der Probeldsung titriert wurde!

m(Fe)gesamt = 5 - m(Fe).
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|—Scmstigel

» Ausgabebereich m(Fe): 150 — 200 mg
L. berechnet V(Fe)min und V(Fe)max-



T
11/8: M ische Besti von Eisen nach Reinhardt-Zimmermann

LSonstigel

» Ausgabebereich m(Fe): 150 — 200 mg
L. berechnet V(Fe)min und V(Fe)max-

» Die KMnO4-MaBl8sung ist lichtempfindlich.
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» Die KMnO4-MaBl8sung ist lichtempfindlich.
» Nicht zu viel Na,CO3 zugeben (pH-Wert).
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» Ausgabebereich m(Fe): 150 — 200 mg
L. berechnet V(Fe)min und V(Fe)max-

» Die KMnO4-MaBl8sung ist lichtempfindlich.
» Nicht zu viel Na,CO3 zugeben (pH-Wert).
» Ziigig titrieren.
= mindestens eine Titration vor der Mittagspause schaffen.
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LSonstigel

» Ausgabebereich m(Fe): 150 — 200 mg
L. berechnet V(Fe)min und V(Fe)max-

» Die KMnO4-MaBl8sung ist lichtempfindlich.
» Nicht zu viel Na,CO3 zugeben (pH-Wert).
» Ziigig titrieren.
= mindestens eine Titration vor der Mittagspause schaffen.

» nur vier Versuche!
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» Praktikumsskript
Homepage

» Schweda, Eberhard, Gerhart Jander, Ewald Blasius. Jander/Blasius
Anorganische Chemie. 16., vollig neu bearb. Aufl. Stuttgart: Hirzel,
2012.

» Jander, Gerhart, Karl Friedrich Jahr. Massanalyse: Theorie Und
Praxis Der Klassischen Und Elektrochemischen Titrierverfahren. 8.,
durchges. und erg. Aufl. Berlin: de Gruyter, 1959.

» Kiister-Thiel, Rechentafeln fiir die Chemische Analytik, Walter de
Gruyter. Berlin New York, 1982

» AC Lehrbiicher
z.B. Riedel, HoWi
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