POTENCJOMETRIA

Instrukcja do ¢wiczen laboratoryjnych

W czasie wykonywania ¢wiczen nalezy bezwzglednie stosowac si¢ do zalecen
asystentow prowadzacych ¢wiczenie, oraz dba¢ o powierzony sprzet. W razie
zniszczenia aparatury na skutek razacych zaniedban student moze zosta¢ zobligowany
materialnie do wyrd6wnania poczynionych strat.

CWICZENIE 2.
(a) Pomiar pH elektroda szklang

(b) Potencjometryczne oznaczanie kwasu octowego przy uzyciu elektrody
szklanej

Aparatura: Wielofunkeyjny przyrzad komputerowy CX-721 lub CX-731
Zespolona elektroda szklana
Mieszadlo magnetyczne wraz z uchwytem
Regulator napigcia
Zasilacz stabilizowany
Czujnik temperaturowy
Odczynniki i sprzet laboratoryjny: Komplet 3 wzorcow pH (wzorce NBS), 0,2000M
KOH, probka kwasu octowego, biureta, kolba miarowa, pipeta, zlewki, przewody, tapy

Cz. 1. Wyznaczanie charakterystyki elektrody szklanej.

Charakterystyka elektrody szklanej nazywamy wyznaczong doswiadczalnie zalezno$¢
pomiedzy potencjalem elektrody a wartoSciami pH buforow wzorcowych.
Charakterystyka idealnej elektrody szklanej przedstawia (zgodnie z rownaniem Nernsta:
E = E, - k'pH) lini¢ prosta, dla ktérej bezwzgledna wartos$¢ tg kata nachylenia (k) ma
warto$¢: w temperaturze 20°C (293K) 58,16 mV, w temperaturze 25°C (298K)
59,16 mV. W rzeczywisto$ci kazda elektroda szklana ma inng charakterystyke, zmienng
w czasie. Prostoliniowa zalezno$¢ potencjatu elektrody od log an+ wystgpuje tylko
w pewnym zakresie aktywno$ci jonow wodorowych ($cislej jonéw H3zO™). Pomiar pH
z zastosowaniem danej elektrody mozliwy jest tylko w zakresie pH, w ktorym
charakterystyka elektrody wykazuje przebieg prostoliniowy.

Wykonanie pomiarow:

Do WPK podlaczy¢ zasilacz stabilizowany S Z 6V/500 mA (gniazdo POWER")
1 czujnik temperatury (gniazdo ''temp."). Zasilacz podtaczy¢ do sieci. Na statywie
mieszadla umiesci¢ ogranicznik przesuwu uchwytu elektrody, uchwyt elektrodowy, a w
nim elektrode szklang zespolong. Elektrode opluka¢ woda destylowang i osuszy¢
ostroznie ligning (unika¢ pocierania!). Podiaczy¢ elektrode do WPK (gniazdo "pH").

Strzatka ustawi¢ na ekranie funkcje "pH". Wywota¢ klawiszem "ENTER". Przez
ponowne nacisniecie klawisza "ENTER" przejs¢ do "ustawiania parametrow",



przesuna¢ strzatka kursor na '"Kalibracje" i wywota¢ klawiszem "ENTER".
Przesung¢ kursor na "Tryb Kkalibracji'" 1 nastawi¢ "pélauto'. Wywola¢ klawiszem
"ENTER". Wpisa¢ do tabeli podane przez asystenta wartosci pH buforéw kontrolnych.
Nacisng¢ klawisz "CAL".

Elektrode zanurza¢ kolejno do wyznaczonych buforow na gleboko$¢ wskazang przez
asystenta (moze by¢ ona rdzna w zaleznosci od typu stosowanej elektrody). Po
zanurzeniu kazdorazowo nacisna¢ klawisz "START", a po ustaleniu si¢ wskazania
"ENTER". Pamie¢ta¢ o optlukaniu i1 osuszeniu elektrody przed przeniesieniem do
kolejnego roztworu. Po zakonczeniu kalibracji nacisng¢ klawisz "ESC" i wpisaé
kalibracj¢ do pamigci (klawisz "ENTER"). Przez dwukrotne nacisnigcie klawisza
"ESC" nastawi¢ ekran pomiaru pH.

pH
Lp. Nazwa buforu buforu
1. SZCzawianowy 1,67
2. fosforanowy 6,88
3. weglanowy 10,00

Cz. 11. Pomiar pH roztworow kontrolnych. (a)
Zmierzy¢ warto$ci pH roztwordéw kontrolnych pobranych do analizy.

Cz. 111. Potencjometryczne oznaczanie kwasu octowego. (b)

W przypadku pracy z WPK model CX-721:

Ustawi¢ na ekranie funkcj¢ ‘opcje’’. Po wywotaniu (klawisz "enter") ustawi¢ na ekranie
funkcje¢ "rézne". Po wywotaniu - pozycje¢ ""funkcja' ustawic¢ na "*miareczkowanie™.
W razie potrzeby mozna ustawi¢ inny kontrast. Po powrocie na "opcje" ustawi¢ na ekra-
nie funkcj¢ "miarecz." Po wywotaniu ustawic: biureta - "reczna' titrant - **zasada’.
Po powrocie do pozycji wyj$ciowe] ustawi¢ na ekranie funkcje "'pH"". Po wywotaniu -
wywotac "pomiar’ i ustawi¢ rozdzielczos¢ - *'0,01"" i kompensacje - ""auto™.

W przypadku pracy z WPK model CX-731:

Przygotowanie przyrzadu do miareczkowania wykonuje si¢ po wywotaniu funkcji
"pH", a nastepnie funkcji *'pomiar’’. Funkcje ""miareczkowanie’ wywotuje si¢ w ra-
mach funkcji ""pH"".

Po powrocie do funkcji ""pH" WPK przygotowany jest do pomiaréw miareczkowania
potencjometrycznego. Nacisng¢ klawisz "'start"".



Na statywie mieszadta umiesci¢ fape, a w niej napetniong 0,2000M roztworem KOH
biuretg. Ustawi¢ wlasciwy poziom roztworu w biurecie. Otrzymang w kolbie miarowe;j
probke zawierajacg kwas octowy rozcienczy¢ woda destylowang do kreski i doktadnie
wymieszac.

Do 3 zlewek o poj. 100 cm® odmierzy¢ pipeta petng po 10,00 cm?® badanego roztworu

1 rozcienczy¢ wodg destylowang do ok. 2/3 pojemnosci zlewki. Do jednej ze zlewek
wrzuci¢ mieszadelko 1 ustawic jg na ptycie mieszadta magnetycznego. Zanurzy¢ w niej
elektrode — tak, aby zanurzona zostata banieczka szklana. Wtaczy¢ mieszadto 1
wyregulowac regulatorem napigcia wiasciwg szybkos¢ mieszania. Miareczkowaé
wprowadzajac do zlewki titrant porcjami po 0,30 cm?. Po kazdorazowym ustaleniu si¢
warto$ci pH nacisng¢ klawisz "hold" 1 wprowadzi¢ klawiaturg do pamigci WPK
dodang objetos¢ titranta. Miareczkowanie prowadzi¢, az do momentu uzyskania
dwoch wynikdéw wartosci pH > 11. Nastepnie zakonczy¢ czynno$¢ miareczkowania
przez nacis$nigcie klawiszy "esc' 1 "enter". Ustawi¢ funkcje "opcje'", a po
wywotaniu - funkcje wyniki. Wyniki (pH jako funkcje dodanej objetosci titranta)
zanotowac w zeszycie.

Przeprowadzone miareczkowanie bylo "miareczkowaniem wstgpnym". Jego wyniki
nalezy pokaza¢ asystentowi, ktory okresli sposob przeprowadzenia miareczkowania 2
pozostalych probek (miareczkowanie to nalezy wykona¢ w poblizu skoku
miareczkowania stosujgc porcje titranta rowne 0,10 cm?). Przed kolejnym
miareczkowaniem nalezy oplukac 1 osuszy¢ elektrode, uzupetié biurete titrantem i
ustawi¢ jego wlasciwy poziom.

Wyniki zestawi¢ w tabeli wg wzoru:
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Wyznaczy¢ mase¢ otrzymanego do analizy kwasu octowego wg wzoru:

Vo CrM W
m(9) = 000

gdzie:

Vr - objetosc¢ titranta zuzytego do osiggniecia punktu rownowaznikowego [ml].
Wartos¢ te nalezy obliczy¢ wg metody zaleconej indywidualnie kazdemu Studentowi
przez asystenta w oparciu o zamieszczone w tabeli wyniki.

Cr - stezenie titranta (0,2000M)

My - masa kwasu octowego (60,05 g/mol)

W - wspotmiernos$é



