POLAROGRAFIA 1

Identyfikacja polarograficzna i oznaczanie ilosciowe
depolaryzatora metodg pordwnania ze wzorcem

Aparatura :

Polarograf OH — 105

Woltomierz V- 540

Nasycona Elektroda Kalomelowa ( NEK)

Kroplowa Elektroda Rteciowa ( KER) : kapilara I=10,5cm, wysokos$¢ stupa rteci h=54 cm
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Odczynniki :

Roztwory wzorcowe depolaryzatoréw (TI*, Cd**, Co*. Ni**, Zn**), c=10,0mmol/I
Bufor amonowy ( NH,OH,1mol/I + NH,Cl,1mol/I)

Roztwér Na,SO;, 10%

Roztwor Tritonu X-100, 0,1%

Argon analityczny, 99,99%
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Sprzet :

Pipety automatyczne | szklane, kolby miarowe, dozownik strzykawkowy, zasysacz do pipet, naczynka
polarograficzne

Cwiczenie polega na zidentyfikowaniu kationu depolaryzatora, znajdujgcego sie w otrzymanej do
analizy prébce roztworu i oznaczeniu jego stezenia. Wykonywane jest na podstawie otrzymanych
odpowiednich polarogramdw, ktére kazdy student interpretuje indywidualnie i udostepnia swoje
wyniki innym. Sprawozdanie sporzgdza sie w postaci jednolitego arkusza (do wydrukowania ).

Wykonanie ¢wiczenia

A. Otrzymang do analizy w kolbie miarowej na 50ml prébke przygotowa¢ do badan
polarograficznych poprzez dodanie sktadnikéow elektrolitu podstawowego : 10 ml buforu
amonowego, 5 ml roztworu siarczanu (V) sodowego, ok. 1ml roztworu Tritonu (dwie porcje
odmierzone dozownikiem) i uzupetnienie do kreski woda destylowang. Po doktadnym wymieszaniu

roztwor jest gotowy do badania polarograficznego. (zamiast odtleniania chemicznego mozna usuwad

tlen przepuszczajgc przez roztwdr w naczynku argon )

B. Rejestrowanie polarogramu: naczynko polarograficzne przeptuka¢ wodg destylowang i
wytrze¢ wewnatrz do sucha (zamiast wycierania mozna optuka¢ wewngatrz badanym roztworem ),
nastepnie napetni¢ do ok. potowy objetosci badanym roztworem. Kapilare KER i klucz elektrolityczny
takze optuka¢ woda destylowang i badanym roztworem, a nastepnie zanurzy¢ w przygotowanym
naczynku. Dla potencjatu poczatkowego : -0,2V ustali¢ wstepnie zerowy poziom pradu szczatkowego
blisko prawej krawedzi papieru rejestracyjnego. Nastepnie przetaczy¢ potencjat na -1,8 V i dobraé



czuto$¢ pomiaru (maksymalne natezenie pradu) tak, aby rejestrowana warto$¢ pradu (graniczna )
wypadata na ok. 70% szerokosci papieru rejestracyjnego. Nastepnie wybra¢ empirycznie odpowiedni
potencjat poczatkowy ; jezeli poziom pradu szczgtkowego zmieni sie — nalezy go skorygowac i
powtdrzy¢ operacje doboru czutosci. Na papierze rejestracyjnym opisa¢ polarogram (data, rodzaj
depolaryzatora, potencjat poczatkowy, czutos¢ ) i zarejestrowad fale polarograficzng — prad graniczny
nie powinien zajmowac wiecej niz 3 cm. Po oszacowaniu przyblizonej wartosci potencjatu pétfali do
dalszego postepowania wybraé¢ na podstawie danych literaturowych trzy depolaryzatory o
potencjatach poétfali zblizonych do szacowanej wartosci i przygotowaé roztwory wzorcowe.

C. Przygotowanie roztwordw wzorcowych: do kolbki miarowej na 50 ml odpipetowac pipeta
jednomiarowg 5,00ml roztworu depolaryzatora ( o stezeniu 10,0mmol/l ) i doda¢ sktadniki elektrolitu
podstawowego — tak samo, jak podczas przygotowywania roztworu analizowanego, i zarejestrowacd
dla uzyskanego roztworu wzorcowg fale polarograficzng okreslonego depolaryzatora, postepujac tak,
jak opisano w punkcie B . Wartosci potencjatu poczatkowego nastawi¢ odpowiednio : TI*-0,2V; Cd*,
C0*-0,6V; Ni*",Zn*-1,0V. Po zakoriczeniu czeici eksperymentalnej kazdy student otrzymuje dwa
polarogramy : jeden dla roztworu analizowanego i drugi — dla jednego z wybranych depolaryzatoréw
wzorcowych.

Opracowanie wynikow

Dla obu otrzymanych fal polarograficznych wyznaczy¢ graficznie metoda stycznych odpowiednie
potencjaty pétfali w woltach [V] i wysokosci fal — wyrazone w centymetrach i amperach [A], w
sposdb podany przez prowadzgcego (¢wiczenie. Nastepnie po obliczemiu stezenia roztworu
wzorcowego ¢, i wykorzystaniu skréconej formy réwnania llkowica : Iy, =k - ¢y, , gdzie Iy - natezenie
granicznego pradu dyfuzyjnego, czyli wysokos$¢ fali polarograficznej wyrazona w amperach, obliczy¢
wartos¢ parametru  k . Wszystkie otrzymane dla wzorcéw wartosci wpisaé do tabelki arkusza
sprawozdania, wyrdznic ( przez pogrubienie, pokreslenie itp. ) wyniki wtasne. W tabelce parametrow
roztworu kontrolnego wpisa¢ tylko wyniki wtasne.

Identyfikacja depolaryzatora opiera sie na wtasciwosci potencjatu pétfali — jego statej w takich
samych warunkach wartosci dla tego samego depolaryzatora, niezaleznie od jego stezenia. Polega na
poréwnaniu wartosci potencjatu péffali wyznaczonego dla roztworu analizowanego ze srednig
wartoscig potencjatéw pétfali, otrzymang dla roztworéw depolaryzatoréw wzorcowych. Zgodne lub
bardzo bliskie wartosci umozliwiajg identyfikacje; dodatkowo, w razie watpliwosci nalezy poréwnac
wizualnie odpowiednie fale polarograficzne.

Po zidentyfikowaniu depolaryzatora nalezy obliczy¢ jego stezenie ponownie korzystajac ze
skréconego réwnania llkowi€a i przyjmujac, ze : lgg - wysokos¢ ( w [A] ) fali polarograficznej
otrzymanej dla roztworu analizowanego , k - parametr z tabeli wzorcowych wartosci (Sredni )
odpowiadajgcy zidentyfikowanemu depolaryzatorowi. Warto$¢ stezenia wpisac¢ w tabelce.

Sprawozdanie, ktore nalezy przedstawi¢ winno zawiera¢ wypetniony arkusz sprawozdania i
zatgczone dwa polarogramy z graficznie wyznaczonymi parametrami fal.



