                   ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ   ΤΗΣ   ΠΕΡΙΕΚΤΙΚΟΤΗΤΑΣ   ΤΟΥ   ΞΙΔΙΟΥ

                                                     ΣΕ   ΟΞΙΚΟ   ΟΞΥ 

1. Στόχοι:

· Εξοικείωση  με  τη  μέθοδο  της  ογκομετρικής  ανάλυσης  και  προσδιορισμός  του  πέρατος  αυτής  με  τη  βοήθεια  των  δεικτών.
· Υπολογισμός  της  περιεκτικότητας  του  ξιδιού  σε  οξικό  οξύ  με  τη  παραπάνω  μέθοδο  και  σημασία  της  για  τη  δυνατότητα   ποιοτικού  ελέγχου  εμπορικών  προΐόντων  στο εργαστήριο.
2. Θεωρητικό  πλαίσιο:
   Το  ξίδι  συνήθως  περιέχει  4-5 gr  οξικού  οξέος (CH3COOH)  σε  100 ml (4-5%w/v).Ο  ποσοτικός  προσδιορισμός  του  CH3COOH  στο  ξίδι  γίνεται  με  τη   μέθοδο  της  ογκομετρικής  ανάλυσης, χρησιμοποιώντας  πρότυπο  διάλυμα  NaOH. Η  αντίδραση  της  εξουδετέρωσης  γίνεται  σύμφωνα  με  τη  χημική  εξίσωση:[image: image1.png]020 % 0 % 60
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            CH3COOH (aq) + NaOH (aq )              CH3COONa (aq) + H2O       (l) 
Κατά  τη  διάρκεια  της  προοδευτικής  προσθήκης  της  βάσης, αλλάζει  η  τιμή του  PH  του  διαλύματος. Στην  αρχή,  λόγω  της  παρουσίας  του  CH3COOH,  το  PH  έχει  σχετικά  μικρές  τιμές,  περίπου 3-4,  ανάλογα  με  τη  συγκέντρωση  του  οξέος. Προσθέτοντας  βάση  στο  διάλυμα  το  PH  αυξάνεται  ομαλά  καθώς  δημιουργείται  ρυθμιστικό  διάλυμα  CH3COOH  και  CH3COO-. Στη  πλήρη  εξουδετέρωση -ισοδύναμο  σημείο - υπάρχει  μόνο  το  ιόν  CH3COO-  και  το  PH  προσδιορίζεται  μόνο  από  αυτό. Αν  Cεξουδ   είναι  η  συγκέντρωση  του  CH3COO-  όταν  επέλθει  εξουδετέρωση, στο  διάλυμα  επέρχεται  η  ισορροπία
  CH3COO-  +  H2O                 CH3COOH + OH-                              (2)   

  H  [OH-] = (Kb.Cεξουδ)1/2= [(Κw/Ka).Cεξουδ]1/2  και  το  PH  είναι  γύρω  στο 8.5 . Ο  κατάλληλος  δείκτης,  για  τον  οποίο  έχουμε  αλλαγή  στο  χρώμα  στη  τιμή  αυτή  του  PH,  είναι  η  φαινολοφθαλεΐνη  η  οποία  από  άχρωμη , PH<8.3 , γίνεται  κόκκινη  σε  PH  μεγαλύτερο  από  αυτό. Η  γενική  πορεία  περιλαμβάνει  τη  λήψη  μιας  ορισμένης  ποσότητας  ξιδιού ,αραίωσή  της  ώστε  η  συγκέντρωση  να  είναι  στα  όρια  0.01 ,προσθήκη  δείκτη, τιτλοδότηση  με  διάλυμα  NaOH  και  από  αυτό  υπολογισμός  των  moles   του   CH3COOH  και  στη  συνέχεια  της  περιεκτικότητας  του ξιδιού  σε  CH3COOH.                                                                                                                                                       
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Αφού, κατά τη συγκέντρωση, στα 1000ml = 103 ml του διαλύματος περιέχονται 0,1mol = 10-1mol NaOH στο 1ml θα περιέχονται 10-1/103mol = 10-4 mol και στα Vμ, 10-4. Vμ mol NaOH, άρα  και   ισάριθμα  mol  CH3COOH, τα οποία όμως περιέχονται στο 1ml του ξιδιού του  εμπορίου  που  περιέχεται  στα  50 ml  του  διαλύματός  του.  Συνεπώς στα   100 ml=102ml  του  ξιδιού  θα  περιέχονται 10-4.102.Vμ  mol=10-2.Vμ mol CH3COOH  ή,( επειδή  το  μοριακό  βάρος  του  οξικού  οξέος  είναι 60=6.10 ), 10-2.6.10.Vμ  gr=6.10-1.Vμ  gr.
Eάν Π η ζητούμενη περιεκτικότητα, είναι: 
                                       Π = 6.10-1. V%(w/v)             (3) 
3.Απαιτούμενα  όργανα  και  υλικά:

· Μία  προχοΐδα  των  25 ή 50 ml
· Ορθοστάτης  με  σταυρό  και  λαβίδα.

· Κωνικές  φιάλες  των 250 ml  (2)

· Σιφώνιο  βαθμονομημένο  των 5 ml

· Ογκομετρικός  κύλινδρος  100 ml

· Ξίδι  του  εμπορίου* 
· Διάλυμα  NaOH  πρότυπο 0.1Μ**
· Δείκτης  φαινολοφθαλεΐνης ***

*Παρατηρήσεις : α) Δεν  είναι  απαραίτητο  να  χρησιμοποιήσουμε  λευκό  ξίδι  του  εμπορίου  διότι  με  την  αραίωση  το διάλυμα  γίνεται  διαυγές. β) Σε  περίπτωση  που  χρειαστεί  να  κάνουμε  αποχρωματισμό  στο  κόκκινο  ξίδι  (σε  άλλο  πείραμα)  αυτό  γίνεται , αν  πάρουμε  20 ml  ξίδι  και  προσθέσουμε  μισό  κουταλάκι  ζωικό  άνθρακα. Ανακινώντας  καλά  το  μίγμα  και  κατόπιν  διηθώντας  το  μπορούμε  να  χρησιμοποιήσουμε  το  διήθημα  για  το  πείραμα

** Προσοχή !  Το  υδροξείδιο  του νατρίου  είναι  διαβρωτική  ουσία, προκαλεί  εγκαύματα  στο  δέρμα  και  είναι  επικίνδυνη  όταν  σταγονίδια  διαλύματός  του  εκτιναχθούν  προς  τα  μάτια 
 Το  διάλυμα  NaOH  0.1Μ  μπορούμε  να  το  παρασκευάσουμε  ως  εξής:

 Φτιάχνουμε  πρώτα  διάλυμα NaOH 1Μ  και  από αυτό  με  αραίωση παίρνουμε  διάλυμα  NaOH  0.1Μ. Το  διάλυμα  NaOH 1M  μπορούμε  να  το  παρασκευάσουμε  ως  εξής:
I. Σε  ποτήρι  των  100 ml ρίχνουμε  70-80 ml  απιονισμένο  νερό.

II. Το ποτήρι  αυτό  το  βάζουμε  σε  άλλο,  των 250 ml , που  περιέχει  νερό  της  βρύσης  και  λίγα  παγάκια (για  να  απορροφάται  η  θερμότητα  που  εκλύεται  από  τη  διάλυση  του  NaOH  στο  νερό).

III. Ζυγίζουμε  40 gr  στερεού  NaOH (να  μην  έχει  απορροφήσει  υγρασία) και  τα  ρίχνουμε  στο  ποτήρι  των  100 ml.
IV. Aναδεύουμε  συνεχώς  ώστε  να  λειώσει  το  στερεό  NaOH.
V. Ρίχνουμε  το  διάλυμα  αυτό  σε  ογκομετρικό  κύλινδρο  ή  ογκομετρική  φιάλη 1lit  και  συμπληρώνουμε  με  απιονισμένο νερό. Παρασκευάσαμε  1lit  διαλύματος  NaOH  1M.

VI. Ρίχνουμε  10 ml  του  διαλύματος  NaOH 1M  σε  ογκομετρικό  κύλινδρο  των  100 ml  και  συμπληρώνουμε  με  απιονισμένο  νερό  μέχρι  την  ένδειξη 100. ΄Εχουμε  τώρα  100 ml  διαλύματος  NaOH  0.1M.

Τα  υπόλοιπα  ml  από  το  διάλυμα 1Μ φυλλάσσονται για  μελλοντική  χρήση.

Σημείωση. Μπορούμε  να  παρασκευάσουμε  απευθείας  διάλυμα  NaOH 0.1M  ακολουθώντας  τα  βήματα I, II, III, IV, και  V  χρησιμοποιώντας 4gr  στερεού  NaOH ,αντί  των 40 gr. .
***Παρασκευή  δεικτών.

Παρασκευή   διαλύματος φαινολοφθαλεΐνης. Διαλύουμε 1gr  φαινολοφθαλεΐνης (σκόνης) σε 50 ml  αιθανόλης (C2H5OH)  και  προσθήκης  άλλων 50 ml  νερού. Είναι  σκόπιμο το  διάλυμα  να  εξουδετερωθεί  με  προσοχή  με  αραιό  διάλυμα  NaOH (περίπου 0.1 Μ), μέχρι  να  δώσει  ελαφρώς  ρόδινο  χρώμα. Το  διάλυμα  το  ξανακάνουμε  άχρωμο  με  μια  σταγόνα  αραιού  διαλύματος οξέος (περίπου 0.1Μ). Το  διάλυμα  της  φαινολοφθαλεΐνης  είναι  άχρωμο  σε  όξινο  περιβάλλον  και  γίνεται  ρόδινο  σε  αλκαλικό.
Παρασκευή  ηλιανθίνης. Διαλύουμε  0.1 gr σκόνη  ηλιανθίνης  σε  λίγο  απεσταγμένο  νερό  και  συμπληρώνουμε  απεσταγμένο  νερό  μέχρι  όγκου 100 ml  
Παρασκευή  βάμματος  ηλιοτροπίου. Διαλύουμε  0.1 gr  σκόνη  ηλιοτροπίου  σε  80 ml απεσταγμένο  νερό  και  20  καθαρό  οινόπνευμα.
4. Πειραματική  διαδικασία.

1.Γεμίζουμε  τη  προχοΐδα  με  πρότυπο  διάλυμα  NaOH 0.1M. Σημειώνουμε  την  αρχική  ένδειξη  της  προχοΐδας. (Εικ.2)
2. Στη  κωνική  φιάλη  των  250 ml  ρίχνουμε  με  το  σιφώνιο 5 ml  ξίδι  και  το  αραιώνουμε  με  απιονισμένο  νερό  μέχρι   την  ένδειξη 250.(Εικ.1)
3. Από  το  αραιωμένο  διάλυμα  παίρνουμε  50 ml. Ρίχνουμε  2  σταγόνες  φαινολοφθαλεΐνης.

4. Προσθέτουμε  από  τη  προχοΐδα  (Εικ.2) κατά  σταγόνες  το  πρότυπο  διάλυμα  NaOH  στη  κωνική  φιάλη  με  συνεχή  ανάδευση  μέχρις  ότου  μία  σταγόνα  από  αυτό  να  δώσει  ανοικτό  κόκκινο  χρώμα  σταθερό. Η  αλλαγή  του  χρώματος  δείχνει  το  τέλος  της  ογκομέτρησης  οπότε  και  σταματάμε  την  επιπλέον  προσθήκη  NaOH. (Εικ.3).
5. Σημειώνουμε  τη  τελική  ένδειξη  της  προχοΐδας. Η διαφορά της τελικής από την αρχική ένδειξη δίνει τον όγκο V του διαλύματος NaOH που δαπανήθηκε.
6. Επαναλαμβάνουμε  τη  μέτρηση  για  δύο  ακόμη  φορές  και  βρίσκουμε  το  μέσο  όρο Vμ

                       ΕΙΚΟΝΑ 1                 ΕΙΚΟΝΑ 2                                   ΕΙΚΟΝΑ 3
 7. Τέλος, αντικαθιστούμε, όπου V, την τιμή του Vμ στον τύπο (3)  περιεκτικότητας και βρίσκουμε :
                                                    Π = …..w/v                                 (4)
 8.    Εξάλλου, εάν ρ η πυκνότητα του οξικού οξέος και α ο βαθμός οξύτητας του ξιδιού, ισχύει :                                  
                                                           α = Π/ρ                                       (5)
 9.      Η (5), ένεκα της (4) και επειδή  ρ = 1.05gr/ml, δίνει :

                                                           α = …..v/v ( βαθμοί)                   (6)                                                                 
Εναλλακτική  ογκομέτρηση  (αν δεν διαθέτουμε  προχοΐδα) 
1. Σε  ένα  δοκιμαστικό  σωλήνα  ρίχνουμε  με  προσοχή  2  σταγόνες (ακριβώς)         από  το  δείγμα  του  ξιδιού.( Μία  σταγόνα =0.05 ml).

2. Προσθέτουμε  απιονισμένο  νερό  μέχρις  ότου  ο  συνολικός  όγκος  να  είναι  περίπου 2 ml  και 2  σταγόνες  δείκτη  φαινολοφθαλεΐνη. Αναδεύουμε  το  διάλυμα  με  ελαφρές  κινήσεις  του  δοκιμαστικού σωλήνα.

3. Στο  παραπάνω  διάλυμα  προσθέτουμε  με  προσοχή  σταγόνες  διαλύματος      NaOH  0.1 Μ  και  τις  μετράμε. Όταν  το  οξύ  εξουδετερωθεί  η  προσθήκη  μιας  σταγόνας  διαλύματος  NaOH  κάνει  το  διάλυμα  ελαφρά  βασικό  οπότε  ο  δείκτης 

 αλλάζει  χρώμα  και  το  διάλυμα  χρωματίζεται  ρόδινο (τέλος  ογκομέτρησης)  

4. Σημειώνουμε  τον  αριθμό  των  σταγόνων  και  επαναλαμβάνουμε  την  ογκομέτρηση  με  δεύτερο  δείγμα. 
5. Υπολογίζουμε  την  περιεκτικότητα  του  ξιδιού  σε  οξικό  οξύ.

 VNaOH=κ σταγόνες=κ.0,05 ml=……

 Mol NaOH   άρα  και  mol CH3COOH:  n=0,1.VNaOH/1000=….

 Μάζα CH3COOH στις 2 σταγόνες (2 . 0,05ml) :   m = n . 60gr = …gr
 Περιεκτικότητα ξιδιού σε οξικό οξύ(%w/v): m.100/0,1 =...gr/100ml = ..% w/v.
     ή
  Περιεκτικότητα ξιδιού σε οξικό οξύ (% w/v) =  κ . 0,3 = ...%  w/v
Προσδιορισμός της οξύτητας του ελαιολάδου.
Με ανάλογο τρόπο μπορούμε να υπολογίσουμε και το οξύ που υπάρχει στο λάδι (οξύτητα λαδιού).

Διαλύουμε 5-10gr ελαιολάδου σε 40-50ml μίγματος αιθανόλης-αιθέρα και εξουδετερώνονται με πρότυπο διάλυμα NaOH 1M. Δείκτης είναι η φαινολοφθαλεΐνη. Ο βαθμός οξύτητας του λαδιού δείχνει τον όγκο σε ml του υδατικού διαλύματος NaOH  1M που απαιτούνται για την εξουδετέρωση των λιπαρών οξέων σε 100 ml ελαιολάδου.






