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Електрогенерацiя брома — iони брому на анодi окиснюються за реакцiєю:
2Br− − 2e → Br2 з видiленням брому. Такий спосiб використання брому
для титрування дозволяє обiйти складностi, пов’язанi iз виготовленням,
стандартизацiєю та зберiганням розчинiв брому заданої концентрацiї.

Реакцiя окиснення бромiд-iонiв з утворенням брому, iмовiрно, є най-
бiльш широко вживаною реакцiєю кулонометричного титрування. Найбiльш
зручним для проведення цього процесу є платиновий або золотий iнертний
анод.

Вихiд реакцiї за струмом становить 100%.
Приклад застосування брому можна знайти в методi аналiзу, рекомен-

дованому для кiлькiсного визначення представника ряду органiчних амiнiв,
що випускається хiмiчною промисловiстю, N-цинамонiлфенiлгiдроксиламiну
(ЦФГА). Взаємодiя вiдбувається за схемою (Рис. 1): Для визначень вико-
ристовують комiрку, що зображена на рисунку. Катодна i анодна частини
генеруючого ланцюгу роздiленi пористою скляною перегородкою (4). Анод
(2) — платинова пластинка з великою площею поверхнi, катод (3) — плати-
нова спiраль. Для iндикацiї к.т.т. застосовують бiамперометричний аналi-
затор АУ-4М з двома спiралеподiбними платиновими електродами (7), що
зануренi в анодну частину електролiзної комiрки.

Умови проведення електролiзу: E = 100 В, I = 10 mA, R = 10 кОм.

Спецiальнi прилади, реактиви, посуд
1. Установка для кулонометричного титрування.

2. Установка для бiамперометричної iндикацiї к.т.т. АУ-4М.

3. Стандартний розчин ЦФГА, 0,1 М.

4. Розчин KBr, 3 M.
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Рис. 1: Взяаємодiя ЦФГА з бромом

Рис. 2: Чотириелектродна комiрка для кулонометричного титрування в
гальваностатичному режимi: 1 — корпус електролiзера; 2 — робочий еле-
ктрод; 3 — допомiжний електрод; 4 — роздiлююча порувата мембрана; 5
— дослiджуваний розчин; 6 — допомiжний розчин; 7 — iндикаторний еле-
ктрод; 8 — якiр магнiтної мiшалки; 9 — кришка електролiзера
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5. Розчин Na2SO4, нас.

Порядок виконання роботи
Проведення титрування. Учбову задачу одержують в мiрнiй колбi об‘ємом
25,0 мл, розбавляють водою до мiтки, ретельно перемiшують. До алiквотної
частини задачi (5,0 мл) додають 15,0 мл 3 моль/л розчину KBr та розбав-
ляють водою приблизно до 50 мл i заливають у комiрку. Туди ж занурюють
електроди (обидва електроди iндикаторного ланцюга (7, Рис. 2) та анод ге-
неруючого ланцюга (2, Рис. 2).

Наповнену насиченим розчином Na2SO4 посудину з поруватим дном (4,
6, Рис. 2) закривають пробкою з вставленою Pt-спiраллю (катод генеру-
ючого ланцюга (3, Рис. 2)) i вмiщують в електролiзер через вiдповiдний
отвiр у пробцi. Комiрку встановлюють на магнiтну мiшалку та вмикають
iндикаторний ланцюг.

Сумiш витримують до встановлення постiйного значення Е в iндикатор-
ному ланцюгу.

Включають струм в генеруюючому ланцюгу одночасно з пуском секун-
домiра. Показання гальванометра в iндикаторнiй системi записують через
кожнi 10 с.

Процес електролiзу продовжують ще 1–2 хвилини пiсля рiзкого зроста-
ння I в iндикаторному ланцюгу.

Вiдключають електричнi ланцюги.

Результати
За перегином на графiку знаходять tкiнця електролiзу. Вмiст ЦФГА розра-
ховують за формулою:

g =
E · I · t · Vзаг

F · Vал

де E — маса еквiвалента ЦФГА, г/моль; I — сила струму в генеруючому
ланцюгу, А; t — час електролiзу, с; F – число Фарадея, Кл; Vзаг та Vал —
загальний об‘єм розчину задачi та об‘єм її алiквотної частини, мл.

Висновок
Отже,за данними отриманими iз кривих кулонометричного титрування вмiст
ЦФГА у пробi становить 0,0062 ± 0,0006 г.
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Табл. 1: Результати кулонометричного титрування N-
цинамонiлфенiлгiдроксиламiну бромом

t, с I1, А I2, А I3, А
10 0,0 0,0 0,0
20 0,0 0,0 0,0
30 0,0 0,0 0,0
40 0,0 0,0 0,0
50 0,0 0,0 0,0
60 0,0 0,0 0,0
70 0,0 0,0 0,0
80 0,0 0,0 0,0
90 0,0 0,5 0,0
100 0,0 0,8 0,0
110 0,0 1,0 0,0
120 0,0 1,1 0,0
130 0.5 1,6 1,2
140 1.0 2,0 1,9
150 1,2 2,2 2,1
160 1,9 2,5 3,0
170 2,1 3,0 3,5
180 3,0 3,2 4,0

Табл. 2: Результати кулонометричного титрування ЦФГА
№ дослiду tкiнця електролiзу, с g, г

1 202 0,00630
2 208 0,00649
3 186 0,00581

Табл. 3: Статистична обробка результатiв кулонометричного титрування
ЦФГА разчином брому P = 0,95, n = 3

g 〈x〉 S2 S Sx ∆x
0,00630
0,00649 0,00620 1, 231 · 10−7 3, 51 · 10−4 2, 03 · 10−4 6, 44 · 10−4

0,00581
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Рис. 3: Крива кулонометричного титрування N-
цинамонiлфенiлгiдроксиламiну бромом з його регенерацiєю (дослiд
1.)
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Рис. 4: Крива кулонометричного титрування N-
цинамонiлфенiлгiдроксиламiну бромом з його регенерацiєю (дослiд
2.)
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Рис. 5: Крива кулонометричного титрування N-
цинамонiлфенiлгiдроксиламiну бромом з його регенерацiєю (дослiд
3.)
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