         Dosaggio dell’acido ascorbico in un integratore alimentare
Obiettivo:

determinare la % di acido ascorbico (vitamina C) presente in un integratore alimentare e confrontarla con quella indicata sulla confezione.

Strumentazione e vetreria: 
· 1matraccio da 250 mL

· 1buretta da 25 mL
· 1buretta da 50 mL

· bilancia
· beuta da 250 mL

· becher da 250 mL

· 2 becher da 100 mL

· pipetta Pasteur

· vetro d’orologio

· agitatore di vetro

· imbuto a gambo lungo

· spruzzetta con acqua distillata

Reagenti:

· integratore alimentare
· H2SO4 1 M

· KIO3 a titolo noto (circa 0,2 M)
· KI
· Na2S2O3 a titolo noto (circa 0,1 M)

· salda d’amido
· acqua distillata
Valutazione  dei rischi:

si consiglia di indossare guanti e occhiali

· KI 
Frasi H:  ---

Consigli P:  ---

Evitare il contatto con gli occhi e non disperdere nell’ambiente

· Na2S2O3 
Frasi H:  ---

Consigli P:  ---

Utilizzare occhiali e guanti e non disperdere nell’ambiente

· H2SO4 
Frasi H: 

H290 Può essere corrosivo per i metalli.

H315 Provoca irritazione cutanea.

H319 Provoca grave irritazione oculare.

Consigli P:

P280 Indossare guanti/indumenti protettivi/Proteggere gli occhi/il viso.

P305+P351+P338 IN CASO DI CONTATTO CON GLI OCCHI: sciacquare accuratamente per parecchi minuti. Togliere le eventuali lenti a contatto se è agevole farlo. Continuare a sciacquare.

P309 IN CASO di esposizione o di malessere:

P310 Contattare immediatamente un CENTRO ANTIVELENI o un medico.

P302+P352 IN CASO DI CONTATTO CON LA PELLE: lavare abbondantemente con acqua e sapone.

P406 Conservare in recipiente resistente alla corrosione provvisto di rivestimento interno resistente.
· KIO3 
Frasi H: 

H315 Provoca irritazione cutanea.

H319 Provoca grave irritazione oculare.

H335 Può irritare le vie respiratorie.
Consigli P:
P261 Evitare di respirare la polvere / i fumi / i gas / la nebbia / i vapori / gli aerosol.
P305+351+338 IN CASO DI CONTATTO CON GLI OCCHI:

sciacquare accuratamente per parecchi minuti.

togliere le eventuali lenti a contatto se è agevole farlo. Continuare a sciacquare.
· Salda d’amido

Frasi H:  ---

Consigli P:  ---

Cenni teorici:

La vitamina C, o acido ascorbico, C6H8O6, è un ben noto agente antiossidante presente in molte preparazioni alimentari. E’ venduto, da solo o con altri principi attivi, sotto forma di svariate specialità farmaceutiche. Le proprietà riducenti della vitamina C vengono sfruttate dal punto di vista analitico per la sua determinazione mediante una titolazione redox, ovvero basata su reazioni di ossidoriduzione. 

Le reazioni di ossidoriduzione, dette comunemente redox, sono reazioni in cui avviene un trasferimento di elettroni da una specie chimica ad un’altra, con conseguente variazione del numero di ossidazione delle specie coinvolte. Per ossidazione si intende la perdita di elettroni, con conseguente aumento del numero d’ossidazione, mentre per riduzione si intende l’acquisto di elettroni, con conseguente diminuzione del numero di elettroni. 

La maggior parte degli ossidanti forti comunemente utilizzati nelle titolazioni non sono adatti poiché decompongono la vitamina C, mentre può essere utilizzato lo iodio, che è un blando ossidante ed ossida quantitativamente l’acido ascorbico ad acido deidroascorbico: 
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acido deiidro L- ascorbico
Il metodo impiegato è detto iodometria indiretta e consiste nella generazione di una quantità nota di iodio in presenza di vitamina C, seguita da retrotitolazione dell’eccesso di iodio con tiosolfato di sodio. Il numero di moli di vitamina C nella soluzione titolata è calcolato per differenza tra il numero di moli totali di iodio generate e il numero di moli di iodio ritrovate nella soluzione dopo che si è completata la reazione tra iodio e vitamina C.

Lo iodio viene prodotto nella soluzione di vitamina C, acidificata a pH compreso tra 0 e 1 mediante acido solforico, poiché la reazione tra iodato (IO3-) e ioduro (I-), in eccesso, procede in ambiente acido:

I03- + 5I- + 6H+ ( 3I2 + 3H20

La salda d’amido serve per rivelare il punto di equivalenza, ovvero segnala attraverso la decolorazione della soluzione la scomparsa di tutto lo iodio presente.

In soluzione le molecole di KI (ioduro di potassio) si dissociano e l'anione I- tende a reagire con lo iodio elementare secondo la reazione:   I2 + KI --> I3- + K+
Lo ione I3- forma un complesso con l'amilosio, legandosi alla parte interna della catena elicoidale dello stesso, alterando le proprietà fisiche del polisaccaride. Il complesso risultante, infatti, assorbe la luce, producendo un’intensa colorazione blu. Questo assorbimento dello iodio alla catena è reversibile, pertanto, al procedere della titolazione, la soluzione si decolora.
Protocollo operativo:

Parte I: preparazione della soluzione di acido ascorbico
1. Leggere frasi R/S ed indossare i D.P.I

2. Massare in un becher pulito e asciutto una quantità di integratore solido contenente circa 1 g di vitamina C (nel nostro caso 1 compressa) ed annotare la massa in tabella (1.)

3. Addizionare acqua distillata e solubilizzare il solido frantumandolo con una bacchetta di vetro (agitare fino a scomparsa dell’effervescenza tenendo presente che possono restare indissolte piccole particelle di aggreganti)

4. Trasferire la soluzione (comprese le eventuali particelle non dissolte) in un matraccio da 250 mL mediante un imbuto, lavando con cura le pareti del becher e la bacchetta di vetro

5. Portare a volume con acqua distillata (aiutandosi con la pipetta), tappare ed agitare il matraccio

Parte II: preparazione della soluzione titolante

6. Avvinare la buretta da 25 mL con la soluzione standard di Na2S2O3 
7. Riempire ed azzerare la buretta

Parte III: preparazione della soluzione da titolare
8. Avvinare la buretta da 50 mL con la soluzione di acido ascorbico preparata nel matraccio

9. Riempire ed azzerare la buretta con la soluzione

10. Prelevare 50 mL di soluzione in una beuta da 250 mL ed annotare il volume esatto prelevato in tabella (3.)

11. Addizionare alla beuta 10 ml di H2SO4 1M, 40 mL di KIO3 e un eccesso di KI (circa 2 g) ed agitare facendo roteare la beuta. Nella beuta si sviluppa la colorazione marrone intensa dello iodio
Parte IV: titolazione
12. Iniziare immediatamente la titolazione facendo sgocciolare nella beuta la soluzione standard di Na2S2O3  finché l’intensa colorazione marrone dello iodio non sia sbiadita ad arancio chiaro

13. Aggiungere alla beuta 2 mL di salda d’amido. Si dovrebbe sviluppare un’intensa colorazione blu

14.  Continuare la titolazione goccia a goccia fino a scomparsa della colorazione blu (attenzione a fermarsi alla prima goccia che decolora la soluzione in modo permanente)

15. Annotare il volume di titolante consumato in tabella (6.)

N.B.: svolgere almeno due titolazioni: se i dati ottenuti sono precisi si può passare all’esecuzione dei calcoli, altrimenti eseguire una terza titolazione ed eliminare il dato aberrante. 
Dati sperimentali:

	1. Massa campione solido

(g)
	2. Volume matraccio

(mL)
	3. Volume soluzione acido ascorbico prelevato

(mL)

	
	
	


	4. Volume KIO3
(mL)
	5. Molarità KIO3
(mol/L)
	6. Volume Na2S2O3
(mL)
	7. Molarità Na2S2O3
(mol/L)

	
	
	
	

	
	
	
	


Calcoli:
La reazione che avviene durante la titolazione è rappresentata dalla seguente equazione:
I2 + 2 Na2S203 (2 NaI + Na2S406
1. Calcolare le moli di Na2S203 consumate (utilizzando i dati in tabella 6. e 7.)

2. Calcolare le moli di I2 che hanno reagito (vedi coefficienti stechiometrici)
Lo iodio si è formato nella beuta in seguito all’aggiunta di KIO3 e KI, che hanno reagito fra loro secondo la seguente equazione:

I03- + 5I- + 6H+ ( 3I2 + 3H20

3. Calcolare le moli di KIO3 utilizzate per la reazione (utilizzando i dati in tabella 4. e 5.) 

4. Calcolare le moli di I2 che si sono formate (vedi coefficienti stechiometrici)

Lo iodio che si ottiene viene in parte consumato dall’acido ascorbico (C6H8O6) presente nella beuta secondo la seguente equazione:

C6H8O6 + I2 ( C6H606 + 2H+ + 2I-

5. Calcolare le moli di I2 che sono state consumate nella reazione con l’acido ascorbico facendo la differenza tra le moli totali generate calcolate al punto 4. e quelle residue ritrovate calcolate al punto 2.
6. Calcolare le moli di C6H8O6 che hanno reagito (vedi coefficienti stechiometrici)

7. Calcolare la massa di C6H8O6 a partire dalle moli calcolate al punto 6.

8. Calcolare la massa di C6H8O6 presente nel campione solido di partenza tenendo conto della diluizione operata nella parte I e del volume di soluzione titolato (vedi dati 2. e 3. in tabella)

9. Calcolare la % di acido ascorbico presente nell’integratore utilizzando la massa determinata al punto 8. e la massa del campione solido di partenza (vedi dato 1. in tabella)

N.B.: arrotonda il risultato finale con 3 c.s.
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