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ЦЕЛЬ РАБОТЫ 

Определить массовую концентрацию хлоридов аргентометрическим методом без концентрирования пробы.
ЗАДАЧИ 

Указать задачи (сформулировать самостоятельно)
МАТЕРИАЛЬНО-ТЕХНИЧЕСКОЕ ОБЕСПЕЧЕНИЕ 

Указать материально-техническое обеспечение 

ОПИСАНИЕ ИСПОЛЬЗУЕМОЙ МЕТОДИКИ

ПОРЯДОК ВЫПОЛНЕНИЯ РАБОТЫ 

Подготовка поваренной пищевой соли предложенной торговой марки к анализу. Анализируемый раствор образца соли готовят растворением 50 г навески в мерной колбе вместимостью 500 мл. 

Методика титриметрического определения иодата в поваренной соли

Определение иодата в соли поваренной пищевой, иодированной иодатом калия проводили по методическим указаниям МУК 4.1.699-98 (утв. МИНЗДРАВОМ РФ 14.04.98).


В коническую колбу вместимостью 250 мл помещали 100 мл исследуемой пробы, затем добавляли 1 мл Н2SO4 концентрации 2 моль/л и 5 мл 10 % раствора иодида калия. Колбу закрывали пробкой и помещали на 10 мин. в темное место. К исследуемому раствору, приобретшему темно - желтую окраску, добавляли из бюретки при перемешивании 0,001 М Na2S2O3·5H2O до перехода окраски в светло- желтую. Добавляли в исследуемый раствор примерно 2 мл индикаторного раствора крахмала, от чего смесь приобретала темно - синюю окраску, и продолжали титрование до тех пор, пока последняя не исчезнет. Отмечали объем раствора тиосульфата, пошедший на титрование.

Количество йода в мкг на 1 г исследуемой соли вычисляли по формуле:
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  (мкг/г),

 где 0.001 -  концентрация   раствора Na2S2O3·5H2O, моль/л;
V – объем Na2S2O3·5H2O концентрации 0,001 моль/л, пошедший на титрование, мл;

100 - объем пробы анализируемого раствора, взятый для анализа, мл;

50 - навеска соли, взятой на анализ, г;

0,5 – объем колбы, взятой для растворения навески соли 50 г, л;

 106 - пересчет на мкг содержание иодат-иона в соли.

РЕЗУЛЬТАТЫ 

Привести результаты, их обсуждение
ВЫВОДЫ 

Сформулировать выводы
Методические указания к лабораторной работе
Цель работы: освоить методику титриметрического определения иодата в поваренной соли.

Определение иодата в соли поверенной пищевой, иодированной иодатом калия проводится по методическим указаниям МУК 4.1.699-98 (утв. МИНЗДРАВОМ РФ 14.04.98).

Необходимость контроля за содержанием йода в йодированной поваренной соли обусловлена существованием интервала допустимого и достаточного потребления этого элемента человеком, составляющего 150-200 мкг/сут.

Метод основан на взаимодействии йодата калия с йодидом калия в кислой среде (1) титровании выделившегося йода тиосульфатом натрия (2).   
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Задание:

Ознакомиться с методикой проведения исследований.

Определить массу иодата в соли поваренной пищевой двух образцов, сделать вывод.

Средства измерений, вспомогательные устройства, реактивы:

· весы лабораторные по ГОСТ 24104-88, 2-го класса с наибольшим пределом взвешивания 200 г и допустимой погрешностью взвешивания не более 0,002 г;

· пипетки стеклянные по ГОСТ 29227-91;

· колбы конические по ГОСТ 25226-82;

· бюретки по ГОСТ 29251-91;

· вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72;

· калий йодистый (KI) по ГОСТ 4232-74;

· кислота серная (H2SO4) по ГОСТ 4204-77;

· натрий серноватистокислый пятиводный (тиосульфат натрия, 

Na2S2O3 ·5H2O) по ГОСТ 27068-86;

· крахмал растворимый по ГОСТ 10163-76;

· натрия хлорид ГОСТ 4233-77.

Ход работы:

1. Приготовление реактивов
1.1 Приготовить раствор концентрации 0,05 М Na2S2O3 ·5H2O.

1.2 Приготовить индикаторный раствор крахмала 1%.

1.3 Подготовить раствор серной кислоты H2SO4 концентрации 2 моль/л.

1.4 Подготовить раствор 10% йодида калия KI.

1.5 Приготовить насыщенный раствор хлорида натрия NaCl.

2. Проведение анализа

2.1 Отмерить 50 г соли двух видов в две конические колбы и растворить в 500 мл дистиллированной воды.

В первой колбе поваренная пищевая соль «Славянка» изображена на рисунке 1, состав которой: соль (массовая доля хлористого натрия (NaCl) не менее 97,5%), калий йодат (KJO3) содержание йода 40 +/- 15 мкг/г. Гранулометрический состав: до 0,8 мм включительно, не менее 70% свыше 1,2 мм не более 10% 1 сорт. помол №0
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Рисунок 1 – Поваренная пищевая соль «Славяна» и ее состав

Во второй колбе помещена соль пищевая молотая йодированная, по происхождению сырья морская (выпаренная из морской воды) «Atlantika». Сорт высший, помол №0. Состав: хлористый натрий NaCl (массовая доля не менее 98,4%), йодат калия KJO3 (массовая доля йода 11,25-40,00 мкг/г), антислеживающий агент Е535 (массовая доля 0,001%), антислеживающий агент Е535 (массовая доля 0,001%). Гранулометрический состав: до 0,8 мм включительно, не менее 70%, свыше 1,2мм не более 10%.
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Рисунок 2 – Пищевая йодированная морская соль «Atlantika»

2.2 К исследуемому первому образцу с солью добавить 1 мл H2SO4 концентрации 2 моль/л и 5 мл 10% раствора иодида калия. Колбу закрыть пробкой и поместить на 10 – 15 минут в темное место.

2.3 К исследуемому раствору, приобретшему темно-желтую окраску, добавить из бюретки при перемешивании 0,05 М Na2S2O3 5H2O до перехода окраски светло-желтую.

2.4 Добавить в исследуемый раствор примерно 2 мл индикаторного раствора крахмала, смесь должна приобрести темно-синюю окраску.

2.5 Титруем до тех пор, пока раствор не станет прозрачным. Необходимо фиксировать объем раствора тиосульфата, пошедшего на титрование.

2.6 Количество йода на 1 г исследуемой соли вычислить по формуле:

Внести формулу
где 0,05 – концентрация раствора Na2S2O3 ·5H2O, моль/л;

V – объем Na2S2O3 ·5H2O концентрации 0,05 моль/л, пошедший на титрование, мл;
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 – молярная масса;
100 – объем пробы анализируемого раствора, взятый для анализа, мл;

50 – навеска соли, взятой для анализа, г;

0,5 – объем колбы, взятой для расстворения навески соли 50 г, л;
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 – пересчет на мкг содержание иодат-иона в соли. 

2.7 Выполнить п.2.3 – 2.6 для второго исследуемого раствора.

2.8 Сделать вывод.
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