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Cwiczenia z chemii analitycznej ilociowej klasycznej maja zapozna¢ stu-
dentéw z wybranymi podstawowymi operacjami wykonywanymi w labora-
toriach, z wykorzystywanym do tego celu sprzetem, z zasadami rzetelnej
i odpowiedzialnej pracy oraz sposobami jej dokumentowania. Nabywane
podczas wykonywanych samodzielnie prac umiejetnosci sa na biezaco we-
ryfikowane i doskonalone przez prowadzacych zajecia asystentéw, a do-
ktadnos¢ egzekwowana poprzez dobdr rodzaju i kolejnosci wykonywania
analiz kontrolnych. Wiedze teoretyczng, potrzebna do prawidlowego wy-
konania analiz i zaliczenia kolokwiéw, studenci uzyskuja na wyktadach, za-
jeciach fakultatywnych i samodzielnie korzystajac z literatury przedmiotu
(spis zalecanych pozycji umieszczono w dalszej czesci).

Niniejsza instrukcja zawiera gtéwnie materialy potrzebne do praktycz-
nej realizacji ¢wiczen, a takze podstawowe informacje o wykorzystywa-
nym sprzecie. Zawarte sa w niej rowniez: regulamin BHP obowiazujacy
w pracowni chemicznej, regulamin pokoju wagowego z zasadami wazenia,
program ¢wiczen i zasady uzyskania zaliczenia z ¢wiczen w pracowni kla-
sycznej chemii analitycznej ilo§ciowe;j.

W porzadku alfabetycznym przedstawiamy réwniez wybrane pojecia
i definicje, ktére sa podstawa tego przedmiotu. Gtéwna cze$¢ instrukcji do-
tyczy przepisow sporzadzania roztworéw wzorcowych i mianowanych oraz
wykonywania analiz kontrolnych. W instrukcji zamieszczono takze opis
najczesciej popelnianych przez studentéw bledéw w pracy laboratoryjnej.



Warunkiem zaliczenia ¢wiczen z chemii analitycznej ilo$ciowej klasycz-

nej jest:

— samodzielne przygotowanie wymaganych roztworéw wzorcowych i mia-
nowanych;

— samodzielne wykonanie wszystkich analiz kontrolnych, udzial w ¢wicze-
niach pokazowych i seminariach;

— zwrot sprzetu laboratoryjnego;

— uzyskanie pozytywnej oceny z kolokwium konicowego.

Obowigzujacy zakres materiatu:

— podstawowe pojecia: punkt koicowy miareczkowania, punkt réwnowaz-
nikowy, skok miareczkowania, krzywa miareczkowania, roztwory mia-
nowane, titranty;

— obliczanie stezen roztworéw;

— réwnowagi jonowe w roztworach: réwnowaga roztwdr nasycony — osad,
iloczyn rozpuszczalnosci;

— czynniki wplywajace na rozpuszczalnos¢ osadow.

Analiza wagowa — podstawy teoretyczne, osad analityczny, warunki wy-
tracania, czysto$¢ osadéw, mnoznik analityczny.

Technika pracy laboratoryjnej w analizie wagowej: wytracanie, dekanta-
cja, saczenie, przemywanie, przenoszenie i prazenie osadéw.

Podstawy teoretyczne oznaczen wagowych: Zelaza w postaci Fe,O,, siar-
czanéw(VI) w postaci BaSO,, oznaczanie glinu i Zelaza obok siebie.

Argentometria — podstawy teoretyczne, krzywe miareczkowania, skok
miareczkowania, titranty, wskazniki, substancje wzorcowe.

Metody oznaczania: oznaczanie halogenkéw metodami Mohra, Fajansa,
Volharda.

Kompleksometria—podstawyteoretyczne, zwiazkikompleksowe, ligand,
liczba koordynacji, ligandy wielokleszczowe, podstawy teoretyczne ozna-
czen kompleksometrycznych.

Komplekson III — wlasciwosci; metalowskazniki, roztwory mianowane sto-
sowane w kompleksometrii, krzywe miareczkowania, skok miareczkowania.

Alkacymetria — podstawy teoretyczne, stata dysocjacji i stala hydrolizy,
roztworybuforowe, pojemnos¢ buforowa, wskaznikialkacymetrycznejedno-
i dwubarwne, mechanizm dziatania wskaznikéw.

Mocne i stabe kwasy i zasady, podstawy teoretyczne ich oznaczania.



Krzywe miareczkowania, skok miareczkowania, substancje podstawowe
(wzorcowe) w alkacymetrii.

Przyklady oznaczen: kwas siarkowy(VI) i octowy, weglan sodu obok wo-
dorotlenku sodowego, sole amonowe, miareczkowanie w roztworach nie-
wodnych.

Redoksymetria — podstawy teoretyczne, potencjal redoks ukladu, wptyw
réznych czynnikéw na potencjal, krzywe miareczkowania, skok miareczko-
wania, wskazniki.

Manganianometria — podstawy teoretyczne, roztwér mianowany, sub-
stancje wzorcowe.

Zasady oznaczania: zelaza(II) obok chlorkéw, ditlenku diwodoru (nad-
tlenku wodoru), azotanéw(III), wapnia, manganu(II) obok zelaza(II).

Jodometria — podstawy teoretyczne, wlasciwosci uktadu I,/21°, miano-
wane roztwory jodu i tiosiarczanu sodowego, substancje wzorcowe.

Oznaczanie: arsenianéw(I1I), dichromianu(VI) potasu, miedzi(II).

Literatura zalecana

1. Szmal ZS, Lipiec W. Chemia analityczna. Warszawa, Polska: PZWL;
1996.

2. Minczewski ], Marczenko Z. Chemia Analityczna. T 2. Warszawa, Pol-
ska: Wydawnictwo Naukowe PWN; 2012.

3. Kocjan R. Chemia analityczna. T 1. Warszawa, Polska: PZWL; 2002.

4. Chemia analityczna ilo$ciowa klasyczna — wykltady dla pierwszego roku
studentow analityki medycznej.

5. Galus Z, red. Cwiczenia rachunkowe z chemii analitycznej. Warszawa,
Polska: Wydawnictwo Naukowe PWN; 2013.

1. Cwiczenia rozpoczynaja sie i koricza zgodnie z ustalonym planem zaje¢,
obecnosc¢ jest obowigzkowa, a spdznienia i nieobecnosci nalezy uspra-
wiedliwic.

2. W pracowni moga przebywaé wylacznie studenci nalezacy do grupy
odbywajacej ¢wiczenia.

3. Zaleca si¢ uzywania obuwia zmiennego, praca w obuwiu na wysokich
obcasach jest niedozwolona. Dlugie wlosy nalezy zwiazac.

4. Kazdy student jest zobowiagzany mie¢ wlasny bialy fartuch laboratoryjny,
okulary ochronne, pompke (zasysacz) do pipet, §ciereczki do szkla i stotu,
recznik.
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Okulary ochronne nalezy nosic¢ przez caly czas trwania zajec.
Obecno$¢ w pracowni obowiazuje przez caly czas trwania ¢wiczen,
a przerwy (np. $niadaniowa) nie powinny zaklécac¢ toku pracy. Stu-
dentowi wolno wcze$niej zakonczy¢ ¢wiczenia i opusci¢ pracownie po
uprzednim zgloszeniu osobie je prowadzace;j.

Godziny ¢wiczen nalezy poswieci¢ intensywnej pracy.

W pracowni nalezy zachowywac sie cicho i spokojnie, zabrania si¢ przy-
noszenia radioodbiornikéw, korzystania z urzadzen stuchawkowych
(z wyjatkiem aparatéw stuchowych).

Palenie tytoniu, jedzenie i picie na sali ¢wiczen jest zabronione.
Pracowa¢ wolno tylko na wyznaczonym stanowisku, postugujac sie od-
czynnikami i sprzetem laboratoryjnym przydzielonym do niego. Nie
wolno uzywac uszkodzonego sprzetu laboratoryjnego.

Sprzet zgromadzony w szafce stuzy do uzytku kilku oséb, z wylaczeniem
podpisanego (dotyczy to np. kolb miarowych, pipet, butelek z titrantami,
tygielkéw).

Studenci ponosza materialna odpowiedzialno$¢ za powierzony im sprzet
laboratoryjny.

Kazdy student jest zobowiazany mie¢ dziennik laboratoryjny: zeszyt
16-kartkowy formatu A5, oznaczony wyraznie na okladce, na kolo-
rowej naklejce oznaczajacej kod grupy, numerem dziennika pracowni
(podawanym na pierwszych zajeciach). Na pierwszej stronie nalezy
dziennik podpisa¢ imieniem, nazwiskiem i numerem albumu, i do-
datkowo wpisa¢ nazwisko asystenta (opiekuna grupy). Dziennik jest
przeznaczony do notowania wszelkich czynnosci, uwag, obserwacji
oraz danych liczbowych otrzymywanych podczas przygotowywania
roztwor6éw i wykonywania zadan kontrolnych, ktére sa zaliczane tylko
na podstawie odpowiedniego protokolu zamieszczonego w dzienni-
ku. Prowadzenie dodatkowych notatek (,na brudno”) jest bezcelowe
i zabronione.

Z odczynnikéw nalezy korzysta¢ zgodnie z zasadami pracy laboratoryj-
nej, nie wolno korzysta¢ z odczynnikéw nieoznakowanych.

W pracowni nalezy utrzymywac wzorowa czystosc i porzadek (dotyczy to
nie tylko szkla laboratoryjnego, stotéw, szafek, ale réwniez poétek, zlewu,
podlogi itp.). Przed wyj$ciem z pracowni nalezy starannie umyc¢ rece.

Na kazdych ¢wiczeniach grupa studencka wyznacza osobe dyzurng od-
powiedzialng za utrzymanie porzadku. Dyzurny opuszcza pracownie
ostatni, po sprawdzeniu stanu dygestorium, biuret, zlewdw itp.
Zabrania sie wynoszenia jakichkolwiek odczynnikéw i szkla laborato-
ryjnego z pracowni.
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Pradu elektrycznego, gazu, odczynnikéw, wody destylowanej i wody
wodociggowej nalezy uzywac jak najoszczednie;j.

Zabrania si¢ ptukania naczyn laboratoryjnych pod kranem z woda de-
stylowana. Do tego celu nalezy postuzy¢ sie tryskawka.

Ciecze zrace, np. resztki stezonych roztworéw kwaséw i tugéw, nale-
zy zlewa¢ tylko do wyznaczonych do tego celu naczyn kamionkowych.
Roztwory bezbarwne i zabarwione wskaznikami mozna wylewac do zle-
wikéw, sptukujac dobrze woda. Roztwory barwne (np. KMnO,) nalezy
wylewa¢ wylacznie do zlewéw umieszczonych na skraju stotu laborato-
ryjnego; dla niektérych roztworéw moga tez by¢ wystawione specjalne
pojemniki.

Wszystkie prace z substancjami Zracymi, fatwopalnymi, toksycznymi
i cuchnacymi nalezy przeprowadza¢ pod wyciagiem. Podczas prac ze
statymi lub stezonymi substancjami zracymi oraz podczas wykonywa-
nia innych niebezpiecznych operacji nalezy uzywaé¢ odpowiedniego
sprzetu ochronnego.

Student powinien bacznie uwazac, aby substancje, z ktérymi pracuje, nie
przedostaly sie na skoére rak i twarzy, a zwlaszcza do oczu. Jezeli jednak do
tego dojdzie, nalezy bezzwlocznie spluka¢ skazone miejsce duza iloscia
wody wodociggowej i poinformowac osobe prowadzaca ¢wiczenia.

O kazdym skaleczeniu, oparzeniu i ztym samopoczuciu nalezy poinfor-
mowac osobe prowadzaca ¢wiczenia.

W wypadku ogloszenia alarmu, pozaru itp. nie nalezy wywotywac pa-
niki, lecz natychmiast poinformowac obstuge pracowni i opusci¢ budy-
nek, kierujac si¢ oznakowaniem ewakuacyjnym.

Na pét godziny przed zakonczeniem ¢wiczen analizy kontrolne nie beda
wydawane, nalezy zakonczy¢ rozpoczete prace.

Przed opuszczeniem pracowni nalezy schowac wlasny sprzet laboratoryj-
ny, sprzatnac swoje stanowisko pracy i zwrdci¢ kluczyki do szafki. Za stan
pracowni (zwlaszcza otoczenia wag technicznych, plyt grzejnych, zlewéw,
dygestoriéw) odpowiadaja dyzurni, oni tez opuszczaja pracownie ostatni.
Studenci sa zobowiazani do przestrzegania wskazowek i zalecen labo-
rantow katedry.

Podstawa dokumentujaca prace studenta jest dziennik laboratoryjny.

Zwykle jest to zeszyt formatu A5, 16-kartkowy, oznaczony wyraznie na

okladce, na kolorowej naklejce oznaczajacej kod grupy, numerem dziennika

pracowni (podawanym na pierwszych zajeciach). Na pierwszej stronie

N
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dziennik nalezy podpisa¢ imieniem, nazwiskiem i numerem albumu oraz
dodatkowo wpisa¢ nazwisko asystenta (opiekuna grupy). W dzienniku tym
sa prowadzone wszelkie notatki zwigzane z wykonywana pracy, a takze za-
pisywane w specjalnie do tego celu przeznaczonych szablonach (pieczat-
kach) wyniki oznaczania miana roztworéw kontrolnych i wyniki wykona-
nych zadan kontrolnych. Aby utatwi¢ kontrole wynikéw i umozliwi¢ szybka
analize toku pracy studenta, zaleca si¢ prowadzenie dziennika laboratoryj-
nego w nizej opisany sposéb.

Notatki nalezy rozpocza¢, zapisujac na parzystej stronie date i temat za-
dania, odktéregorozpoczynasiewdanymdniuprace. Nastepnie natejsamej
stronie notuje si¢ wszelkie otrzymane wartosci liczbowe, uzyskane wyniki
wazenia,miareczkowaniaitp.zopisem,czego (jakichsubstancjiitd.) dotycza.
Prawa, nieparzysta strona jest przeznaczona do przedstawienia wynikéw
pracy. W zaleznosci od tego, czego ona aktualnie dotyczy (mianowanie
roztworu, analiza wagowa, analiza miareczkowa), nalezy odcisna¢ odpo-
wiednia pieczec z tabelka i wypelnic jej rubryki wg opisu. Pod tabelka na-
lezy zapisac reakcje chemiczne (np. pomiedzy titrantem a analitem), ktére
towarzyszyly wykonanej pracy, i obliczenia zwiazane z uzyskanym wyni-
kiem konicowym.

Whpis do tabelki, zapis reakgcji i obliczen powinny by¢ czytelne, wszystkie
cyfry wyrazne, przecinki dziesietne jednoznaczne, a doktadno$¢ zapisu (licz-
ba cyfr znaczacych) powinna wynika¢ z uzyskanej w czasie pracy doktadno-
$ci poszczegolnych etapow. W razie pomylki dopuszczalne jest poprawienie
poprzez skreslenie pojedyncza kreska i wpisanie obok wlasciwej liczby, ale
tylko jednokrotne dla konkretnej pozycji. Niedopuszczalne jest zamazywa-
nie i wpisywanie jednych cyfr na drugich. Jezeli dla tej samej analizy kontro-
Inej wypelniamy druga tabele, pierwsza nalezy przekresli¢ pojedyncza linia.

Do wykonywania ¢wiczen praktycznych stuzy cate wyposazenie pracowni.
Zgromadzony sprzet jest przeznaczony do uzytku dla kilku osob (poza
podpisanym, co dotyczy np. kolb miarowych, pipet, butelek z titrantami,
tygielkow). Nalezy wiec zwraca¢ uwage, aby nie zniszczy¢é owocéw pracy
kolezanki czy kolegi.

Zadania kontrolne z analizy miareczkowej studenci otrzymuja po przy-
gotowaniu odpowiedniego roztworu mianowanego wedlug przepisu z ni-
niejszego skryptu, zmianowaniu go i opisaniu. W dzienniku laboratoryjnym
nalezy wypelni¢ tabelke pieczeci ,Mianowanie roztworu” (patrz rozdzial:
»Prowadzenie dokumentacji pracy i zasady wykonywania obliczen”).



Nastepnie gotowy roztwor i dziennik laboratoryjny nalezy okaza¢ asysten-
towi, ktéry parafuje ten etap pracy (bez parafki asystenta zadanie kontrolne
nie bedzie wydane).

Abyotrzymac analize, nalezy przygotowac kolbe miarowa o obj. 100,0 cm?®.
Po jej doktadnym umyciu, przeplukaniu woda destylowana (patrz: rozdziat
o myciu szkla laboratoryjnego) i podpisaniu na naklejce o kolorze kodu-
jacym grupy: imieniem, nazwiskiem, numerem dziennika pracowni) nale-
zy wraz z dziennikiem laboratoryjnym zlozy¢ ja w wyznaczonym miejscu.
Z otrzymana kolba zawierajaca probke do analizy nalezy postepowac zgod-
nie z odpowiednig instrukcja.

Po wykonaniu zadania czysta, przeplukana woda destylowana i opisana
kolbe miarowa z dziennikiem (patrz rozdziat: ,Prowadzenie dokumentacji
pracy..””) nalezy ztozy¢ do kontroli. Jezeli w dzienniku laboratoryjnym pod
ztozonym sprawozdaniem pojawi sie pieczatka: ,ZALICZONO’, to w kolbie
otrzymamy, jezeli tak przewidziano w planie pracy, kolejna analize z danego
dziatu.

Otrzymanie zadania kontrolnego z kolejnego dzialu wymaga sporzadze-
nia nowego roztworu mianowanego.

Otrzymanie pieczatki ,LOWTORZYC” jest zwiazane z otrzymaniem
nowej porcji roztworu kontrolnego i ponownym wykonaniu tego samego
zadania kontrolnego (patrz rozdzial: ,Najczesciej popelniane bledy”).

Otrzymanie pieczatki: ,LOWTORZYC” i ,SPRAWDZIC MIANO” to
polecenie skontrolowania roztworu mianowanego (patrz rozdziaty: ,Spraw-
dzanie miana’, ,Najczesciej popelniane bledy”). Nalezy wiec wedlug prze-
pisu powtoérzy¢ procedure mianowania i dokonaé¢ wpisu do dziennika la-
boratoryjnego. Po uzyskaniu parafki asystenta zatwierdzajacej nowe miano
mozna otrzymac ponownie roztwoér kontrolny.

Zadania kontrolne sa wydawane az do poprawnego zaliczenia; w razie
watpliwosci (probleméw) nalezy konsultowac sie z asystentami na ¢wicze-
niach.

Obliczenia wykonywane w zwiazku z konkretna analiza maja wplyw na
doktadno$¢ otrzymanego wyniku. Przypadkowe bledy rachunkowe, cze-
$ciej — bledy wynikajace z braku znajomosci podstaw teoretycznych, moga
wypaczy¢ sens pracy. Podstawy teoretyczne to z jednej strony przebieg re-
akcji chemicznych, ktére sg baza konkretnej metody analitycznej, a wiec
ich znajomosc¢ jest niezbedna; z drugiej strony — ujecie tych reakcji za po-
mocg konkretnych liczb — danych otrzymanych na réznych etapach pracy.
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Poznanie (cze$ciej przypomnienie) i utrwalenie reakcji chemicznych za-

pewne zostanie samodzielnie wykonane.

Pojeciu cyfry znaczacej, jako nowosci, nalezy poswieci¢ kilka zdan. We-
dlug definicji matematycznej w kazdej liczbie zapisanej w systemie dziesigt-
nym wszystkie cyfry z wyjatkiem poczatkowych zer sa cyframi znaczacymi.
Jesli wiec kolbe miarowa klasy ,,A” o pojemnos$ci 100 mL, 20°C, napelnimy
dokladnie do nominalnej kreski, otrzymamy wewnatrz 100,0 mL wody lub
roztworu, gdyz taka dokltadno$¢ mamy zagwarantowang przez producenta.
W liczbie 100,0 sa cztery cyfry znaczace. Gdyby te sama objeto$¢ wyrazi¢
doktadnie w metrach sze$ciennych 0,0001000 — réwniez uzyska sie liczbe
z czterema cyframi znaczacymi. Zapis 0,0001 m® ma tylko jedna cyfre zna-
czaca (jedno$¢) i nic nie méwi o doktadnosci, z jaka uzyskano taka objetosc.
Za pomoca cyfr znaczacych okreslamy wiec dokltadnos¢ wykonanej analizy.
Podstawowe reguly podawania wynikéw dzialan arytmetycznych uwzgled-
niaja dokladnos$¢ sktadowych: w dodawaniu i odejmowaniu wynik po prze-
cinku nie powinien zawiera¢ wiecej cyfr, niz miat ich sktadnik majacy ich
najmniej; w mnozeniu i dzieleniu wynik nie powinien zawiera¢ wiecej cyfr
znaczacych, niz bylo w liczbie o ich najmniejszej ilosci. Wystepuja tez licz-
by o tzw. nieograniczonej doktadnosci: np. odmierzono pipeta jednomia-
rowa o nominale 5,00 mL pieciokrotnie objetos¢ i w rezultacie otrzymano
5 x 5,00 = 25,0 mL, czyli wynik z trzema (jak w 5,00), a nie z jedna cyfra
znaczaca — 5 to wlasnie przyklad liczby o nieograniczonej doktadnosci.

Te podstawowe zasady: stechiometria i dokladno$¢ obliczenn musza by¢
uwzgledniane, gdy w chemii analitycznej ilo§ciowej chcemy poda¢ popraw-
ny wynik — podanie za duzej lub za matlej liczby cyfr znaczacych to taki sam
btad, jak brak uwzgledniania wspétczynnikéw stechiometrycznych wynika-
jacych z reakcji chemicznych.

Oto kilka zasad ogélnych:

— wyniki wazenia nalezy zapisywac z dokladnoscia podana przez wage;

— objetosci odczytywane z biurety nalezy zapisywac¢ z dokladnoscia do
drugiego miejsca po przecinku (np. 8,90 mL, 9,00 mL, 11,25 mL);

— objetosci otrzymane przy uzyciu pipet jednomiarowych (,pelnych”)
nalezy zapisywac z dokladnoscia, deklarowana przez producenta (np.
2,00 mL, 10,00 mL);

— warto$ci mas molowych nalezy przyjmowac z doktadnoscia do drugiego
miejsca po przecinku;

— wyniki (stezenia molowe titrantéw, masy analitéw) nalezy podawac z do-
kladnoscia do takiej liczby cyfr znaczacych, jaka wynika z doktadnosci
wykonanego dzialania arytmetycznego i ilosci cyfr znaczacych w liczbie,
w ktorej bylo ich najmniej;

— nalezy stosowac zwykle zasady zaokraglen.



Najwazniejsza cecha wszystkich reakcji wykorzystywanych w ozna-
czeniach miareczkowych jest ich stechiometryczny, zgodny z zapisem
teoretycznym przebieg pomiedzy odpowiednimi reagentami znajdu-
jacymi si¢ w roztworach. Stezenie jednego roztworu, nazywanego ti-
trantem, jest znane z okreslona dokladnos$cig i najczesciej jest wyrazane
w molach na litr (C,, ). Titrant stopniowo reaguje z prébka roztworu
drugiego reagenta, nazywanego analitem; dozowanie titranta zostaje
przerwane, gdy dodatkowy uktad indykujacy sygnalizuje przereagowa-
nie catlej ilosci analitu — méwimy wtedy o osiagnieciu punktu konco-
wego miareczkowania (PKM). Dozowanie titranta za pomoca biurety,
jezeli jest ona wlasciwie obstugiwana, umozliwia dokladne zmierzenie
objetosci zuzytego titranta (V, ). Mozna wigc obliczy¢ liczbe moli ti-
tranta (7, ), ktéra jest réwnowazna liczbie moli analitu (n_), znajduja-
cego sie w badanej probce roztworu:

xV

ntitr - Ctitr titr

Nalezy zwréci¢ uwage, ze ,rownowazna” nie znaczy ,réwna’; réwno-
wazno$¢ okresla nam zawsze stechiometria odpowiedniego réwnania
reakcji przebiegajacej pomiedzy analitem a titrantem. Dalsze rozwaza-
nia zostana przeprowadzone na konkretnym przykladzie.

Przyklad

Zkolby miarowej o pojemnosci 100,0 mL zawierajacejroztwér weglanu
sodowego pobranozapomocapipety10,00mLroztworuiprzeniesionodo
kolby stozkowej. Probke zmiareczkowano mianowanym 0,10000 mol/L
roztworem HCl wobec oranzu metylowego, zuzywajac 22,55 mL titranta.
Oblicz zawarto$¢ (w gramach) weglanu sodowego w kolbie miarowej.
M(Na,CO,) — 105,98

Teoretyczny przebieg reakcji, ktéra prowadzimy wobec oranzu metylo-
wego, mozemy zapisa¢ w postaci:

2H* + CO32* - H,0 + CO,

czyli jeden mol weglanu (analitu) rownowazy dwa mole jonéw wodorowych
(titranta).
Praktycznie reakcja przebiegla w nastepujacych ilosciach:

0,10000 [mol/L] x 0,02255 [L] - 1 (1)
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mozemy wiec, poréwnujac przebieg teoretyczny z praktycznym, zapisac
proporcje:
2—>1
0,10000 [mol/L] x 0,02255 [L] — n_,

z ktérej oczywiscie mozemy obliczy¢ niewiadoma n_:
an

1 x 0,10000 [mol/L] x 0,02255 [L] @
)73 =
an 2

Jezeli znamy liczbe moli analitu i jego mase molowa (tutaj: weglanu sodowe-
go), to potrafimy obliczy¢ mase analitu:

m, =n_xM_ (3)
a po przeksztalceniu:
m
= an 4
e @)

Poréwnujac réwnania (2) i (4), otrzymamy zalezno$¢ pomiedzy iloscia
zuzytego w miareczkowaniu titranta i jego stezeniem molowym a masa
oznaczanego analitu:

m,  1x0,10000 [mol/L] x 0,02255 [L] )
M 2
1 x 0,10000 [mol/L] x 0,02255 [L] x M
m,, = 7 - (6)

Réwnanie (6) warto zapisa¢ w postaci ogdlnej:

X, xC, xV [mL] x M_

titr titr

o Y.  x 1000

titr

(7)

m

gdzie XY

titr

chemicznej, a ze wzgledéw praktycznych objetos¢ titranta (V) wyrazana

— wspolczynniki stechiometryczne analitu i titranta z reakcji

jest w mililitrach i poprzez uzycie dzielnika 1000 w mianowniku przeksztat-
cana na objetos¢ wyrazona w litrach. Takie réwnanie pozwala wiec wykona¢
obliczenia dla réznych reakcji, r6znych analitéw i titrantéw, ale jest popraw-
ne dla pojedynczego miareczkowania. Aby poda¢ konicowy wynik w oma-
wianym przykladzie, nalezy miareczkowac 100,0 : 10,00 = 10 razy i wyniki
zsumowac. Stosunek objetosci catej prébki do objetosci prébki miareczko-
wanej (100,0 : 10,00) nazywa sie wspolmiernoscia (W), ktéra wykorzystu-
je sie w obliczeniach:



X, xC, xV [mL] xM_x W

titr titr

o Y x 1000

titr

m

(8)

Po wykonaniu dziatari na konkretnych liczbach otrzymujemy m__=1,195¢g

(nie: 1,1949245), bo wynik ten mozna wyrazi¢ za pomoca tylko czterech cyfr

4

znaczacych.

Podobne rozumowanie moze towarzyszy¢ obliczeniom wykonywanym,
gdy przeprowadza si¢ mianowanie roztworu metodq miareczkowania z uzy-
ciem substancji wzorcowej, na przyklad weglanu sodowego — powszechnie
stosowanego do mianowania kwasu solnego. Do mianowania pobiera si¢
$cisle okreslona objeto$¢ roztworu wzorca o znanym stezeniu i miareczkuje,
dokladnie okreslajac objetos¢ réwnowagowa titranta. Mozemy wiec znowu
poréwnac przebieg teoretyczny reakcji z praktycznym, wykonanym wobec
wskaznika — oranzu metylowego:

2H* + CO,> —» H,0 + CO,
2 -1
C xV. - szx V..

titr titr

skad:
CWZ X VWZ X 2
C[i[r X ‘/titr = 1 (9)
awiec:
C xV x2
C. — wz wz (10)
titr Vm, X 1
Oczywiscie wzoér (10) mozna uogdélnic:
C xV xY.
C, — wz wz titr (11)
Vi % X,

i trzeba podkresli¢, ze objetosci V' moga by¢ wyrazane w dowolnych, ale
takich samych jednostkach objetosci.

Jedna z podstawowych operacji w pracy analityka jest dokladne ustale-
nie masy (np. analizowanej prébki czy substancji wzorcowej), wagi sa wiec
jednym z wazniejszych sprzetéw w laboratorium. W pracowni korzysta sie
z elektronicznych wag technicznych i analitycznych.
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Wagi techniczne sa umieszczone na stotach laboratoryjnych. Stuza do
odwazania okreslonych ilosci substancji pomocniczych i wstepnego przy-
gotowania odwazek substancji wzorcowych. Jezeli np. nalezy odwazy¢
»0k. 1 g” substancji, oznacza to, Zze wazenie moze by¢ wykonane na wadze
technicznej z doktadnoscia do 10%, czyli odwazka ok. 1 g moze miescic sie
w przedziale: 0,90-1,10 g. Polecenie: ,odwazy¢ doktadnie ok. 1 g” oznacza,
ze odwazke przygotowana wstepnie jak wyzej (0,90-1,10 g) nalezy nastep-
nie zwazy¢ na wadze analitycznej i w dalszym postepowaniu (obliczeniach)
postuzy¢ sie wielkoscia dokladnie wyznaczonej masy. Polecenie: ,,odwazy¢
doktadnie 1 g” oznacza, ze odwazke przygotowywana na wadze technicz-
nej nalezy maksymalnie przyblizy¢ (z dokladnoscia, jaka oferuje nam dana
waga techniczna) do masy 1 g — i dokltadnie zwazy¢ na wadze analityczne;j.

Ogoélne zasady korzystania z elektronicznej wagi technicznej:

— waga powinna by¢ dokladnie wypoziomowana;

— wszelkie zanieczyszczenia szalki i samej wagi nalezy bezzwlocznie usuwac;

— wazenie wigkszych ilosci substancji (np. do roztwordw, ktére beda péz-
niej mianowane) mozna przeprowadzi¢ na specjalnie przygotowanych
s=f6deczkach” z papieru lub metalowych, porcelanowych czy z tworzyw
sztucznych;

— proébki powinny mie¢ temperature pokojows;

— nie powinno sie wazy¢ przedmiotéw o masie wigkszej niz dopuszczalne
obciazenie wagi;

— dopuszczalne jest dosypywanie i odsypywanie substancji podczas wa-
zenia, nadmiar powinno si¢ odsypywa¢ na wcze$niej przygotowany ka-
walek papieru, a nie do naczynia, z ktérego ja pobieramy, nalezy jednak
dazy¢ do wazenia bez odsypywania;

— przed opuszczeniem stanowiska wagowego nalezy je uporzadkowac;

— szczegoly obslugi konkretnego modelu wagi (wlaczanie, wylaczanie, ta-
rowanie) podawane sa na poczatku ¢wiczen.

Waga analityczna to urzadzenie bardzo precyzyjne i dlatego wymaga od-
powiedniej obslugi i warunkéw pracy.

Ogodlne zasady korzystania z elektronicznej wagi analitycznej:

— waga powinna by¢ umieszczona w osobnym pomieszczeniu (specjalnie
wydzielonym pokoju wagowym), na stabilnej konsoli;

— waga powinna by¢ dokladnie wypoziomowana;

— waga po wlaczeniu do sieci powinna sie stabilizowac przez ok. 0,5 h, nastep-
nie przeprowadza sie kalibracje wagi (dla kazdego typu zgodnie z instrukcja
producenta), w najnowszych modelach zachodzi tzw. autokalibracja;

— substancje chemiczne nalezy umieszcza¢ na szalce wagi tylko w odpo-
wiednich zamknietych naczyniach wagowych — czystych i suchych, nigdy
bezposrednio na niej;



dosypywanie i odsypywanie podczas wazenia jest zabronione;
substancje higroskopijne wazy sie w szczelnie zamknietych naczyniach
wagowych, silnie zrace lub lotne w zatopionych amputkach wagowych;
wszelkie zanieczyszczenia powstale podczas wazenia nalezy natychmiast
usuwag;

podczas wazenia nalezy pamigta¢ o zamykaniu okienek wag ze wzgledu
na duza czulo$¢ i silne zaburzenia wskazan przy najmniejszym nawet ru-
chu powietrza;

prébki powinny mie¢ temperature pokojowa, by¢ suche i czyste;

jezeli w danej procedurze wykonuje si¢ wigcej niz jedno wazenie (np. wa-
zenie wyprazonego pustego tygielka i tygielka z substancja po prazeniu)
nalezy korzystac z tej samej wagi analitycznej;

odwazniki do kalibracji (jezeli sa stosowane) i naczynia wagowe przenosi
sie za pomoca pincety lub paskow papieru, tygle za pomoca szczypiec;
nie wolno umieszcza¢ na wadze przedmiotéw o masie wiekszej niz do-
puszczalne obciazenie wagi (wstepne wazenie nalezy wykona¢ na wadze
technicznej);

jezeli podczas wazenia waga przelaczy sie w tryb autokalibracji
(na wyswietlaczu pojawi sie komunikat ,CAL’, stycha¢ szum pracy
mechanizméw), nalezy zdjac¢ z szalki wazony przedmiot, zamkna¢
okienka wagi i odczeka¢ do zakonczenia procesu, az do pojawienia
sie na wyswietlaczu informacji: ,0,0000” i ,STAB’, i kontynuowac wa-
zenie;

szczegbly obstugi konkretnego modelu wagi (wlaczanie, wyltaczanie, ze-
rowanie, odczytywanie wskazan i komunikatéw wagi) podawane sa na
poczatku ¢wiczen.

. W pokoju wagowym moga przebywac tylko osoby wazace.

. Student powinien wykonywaé wazenie na jednej wadze analitycznej,
kazdorazowe uzycie wagi powinno by¢ odnotowane w odpowiednim
dzienniku wagi.

. Wazenie wymaga ciszy i skupienia, zatem niedopuszczalne sa glo$ne roz-
mowy w pokoju wagowym.

. Przed wazeniem nalezy sprawdzi¢ stan wagi, ewentualne uszkodzenia
lub nieprawidlowa jej prace nalezy zglosi¢ asystentom.

. Wynik wazenia notowany jest tylko w dzienniku laboratoryjnym, acz-
nie z data i informacja, czego dotyczy, np. ,13.10.2017: Masa naczynka
z wersenianem sodowym: 18,6491 g”.
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6. Wazenie zostaje zakoniczone po odcigzeniu szalki, zamknieciu okienka wagi,
dokonaniu wpisu do dziennika wagi i wylaczeniu jej (przycisk ,on/oft”).
Wagi mozna nie wylaczaé, gdy mamy pewnos¢, ze bezposrednio po nas
bedzie z niej korzysta¢ nastepna osoba — wéwczas rozpoczyna ona waze-
nie od kontroli stanu wskaznikéw i wyswietlacza, a dalej postepuje w za-
leznosci od uzyskanych informacji.

7. Wszelkie czynno$ci zwiazane bezposrednio z waga (operowanie przy-
ciskami, otwieranie/zamykanie okienek, obciazanie/odciazanie szalki)
powinny by¢ wykonywane plynnie, spokojnie i delikatnie, tak aby nie wy-
wolywac zbednych impulséw destabilizujacych prace mechanizmu.

Podstawowa czynnoscia przed przystapieniem do pracy w pracowni ana-
lityki chemicznej jest mycie szkla. W wiekszosci wypadkéw, z jakimi spo-
tykamy sie na ¢wiczeniach, zupelnie wystarczy jego oplukanie pod biezaca
woda i sptukanie woda destylowana.

Nieusuniete pozostalosci po wcze$niej wykonanych pracach moga by¢
przyczyng powstawania réznych btedéw:

— moga zwieksza¢ lub zmniejszac ilo§¢ substancji oznaczanej, wchodzac
z nia w rézne reakcje lub na drodze sumowania;

— moga zakl6caé dziatanie wskaznikéw;

— najczesciej jednak tzw. tluste zanieczyszczenia uniemozliwiaja doklad-
ne odmierzanie objetosci za pomoca naczyn miarowych (kolby, biurety,
pipety) i z wieloletnich obserwacji wynika, ze one wlasnie sa najczesciej
zrédlem bleddw popelnianych przez studentéw.

Jezeli po wstepnym wymyciu naczyn w wodzie ewentualnie z dodat-
kiem detergentu i z uzyciem szczotki do szkta laboratoryjnego (co zwy-
kle pozwala usuna¢ wiekszo$¢ zanieczyszczen), a nastepnie po przeplu-
kaniu go woda destylowana pozostaje ona widoczna na wewnetrznych
$ciankach kolby miarowej, biurety czy pipety w postaci niesptywajacych
kropli, méwi sie, ze sa one ,tluste” (warto doda¢, ze najczesciej zjawi-
sko to niewiele ma wspdlnego z klasycznym ,zatluszczeniem” znanym
z kuchni).

Jak wiadomo na tlustej powierzchni roztwory pozostaja w postaci kropel
i po pobraniu okreslonej objetosci ilo$¢ roztworu pozostatego na $ciankach
jest zmienna, co nie pozwala przenies¢ ilosciowo dokladnie odmierzonej
objetosci, do czego wlasnie sa przeznaczone naczynia miarowe. W od-
tluszczonym, czystym naczyniu woda sptywa po $ciankach réwnomiernie
(nie ma na nich kropel).



Do mycia naczyn stosuje sie z dobrym rezultatem dostepne w sprzedazy
srodki: ptyny do naczyn, proszki do szorowania i pasty, ktére w potaczeniu
ze szczotka do mycia szkta najczesciej pozwalaja uzyskac dobrze odtluszczo-
ne wewnetrzne powierzchnie szklanych naczyn laboratoryjnych. Jesli jed-
nak pozostaja one brudne, mozna uzy¢ do ich czyszczenia i odtluszczenia
mieszaniny chromowej (tzw. chromianki). Jest to substancja bardzo silnie
utleniajaca, ktéra otrzymuje sie przez rozpuszczenie (najlepiej na goraco)
dwuchromianu(VI) potasu lub sodu w stezonym kwasie siarkowym(VI)
i stuzy do wielokrotnego uzycia, dlatego nie wolno wylewac jej do zlewéw,
lecz z powrotem do macierzystego naczynia. Wszelkie czynno$ci zwigzane
z uzyciem tej mieszaniny studenci wykonuja pod opieka asystenta.

Zlewki czy kolby odtluszcza sie poprzez nalanie do nich niewielkiej ilo-
$ci chromianki i ostroznie obraca sie¢ naczynie tak, aby jego $cianki zostaty
dokladnie obmyte znajdujaca si¢ wewnatrz mieszaning. Zamiast mieszani-
ny chromowej mozna wewnatrz umy¢ szyjke kolby miarowej za pomoca
okragtej szczotki laboratoryjnej o odpowiedniej §rednicy proszkiem lub pa-
sta do szorowania. W ten sposdéb odtluszcza sie te czes$¢ kolby, ktéra ma
decydujace znaczenie w procesie doktadnego ustalania objetosci zawartego
w niej roztworu (,uzupelnienie do kreski”).

Pipety zanurza si¢ najpierw gérnym koncem na kilka minut w mieszani-
nie chromowej, potem starannie optukuje woda wodociggowa i za pomoca
zasysacza lub gruszki napetnia si¢ prawie catkowicie mieszaning utleniajaca
i przytrzymuje sie¢ ja tak wypelniona przez jakis czas, nastepnie wypusz-
cza sie mieszanine. Jezeli wnetrze naczynia jest rOwnomiernie pokryte jej
cieniutka, z61ta warstwa, to znaczy, ze osiagneliSmy pozadany wynik. Jesli
jednak chromianka tworzy krople, powtarzamy czynnos¢ az do skutku.

Biurety — dokfadnie umyte, przeptukane i umieszczone w uchwytach
— s3 przechowywane w pracowni po napelnieniu ich woda destylowa-
na, najczesciej nie wymagaja mycia, ktére jest bardziej skomplikowa-
ne. Jezeli mamy mozliwo$¢ ich catkowitego zanurzenia w mieszaninie
utleniajacej (w odpowiednio wysokim naczyniu i przy odpowiednim za-
bezpieczeniu), to pozostawia sie je tak przez kilka godzin, czasami dni,
nastepnie starannie plucze, przemywa woda destylowana i mozna ich
wtedy uzywac do pracy.

W warunkach panujacych w pracowni do mycia samodzielnego biuret
uzywamy proszkéow do szorowania, ,mleczek” myjacych (najlepiej z do-
datkiem substancji wybielajacych, gdyz réwnoczes$nie znakomicie od-
tluszczajg) i innych srodkéw czyszczacych dostepnych w sprzedazy. Przed
przystapieniem do czyszczenia biurety trzeba pamigta¢ o zdemontowaniu
jej zamkniecia (wezyk z peretka, kran szklany lub teflonowy). Nastepnie,
uzywajac szczotki o matej $rednicy, z miekkiego wlosia na dlugiej raczce

21



22

oraz wymienionych wczesniej srodkéw czyszczacych, nalezy wyszorowaé
biurete wewnatrz. Zupelnie wystarczy, jezeli tak odttuscimy tylko jej gérna
czes$¢, do objetosci ok. 15 mL.

Do mycia zawsze nalezy uzywacé malych ilosci rozcieniczonych srodkéow
myjacych i pluka¢ obficie woda wodociagowa, a wnetrze kolbek Erlenmay-
era podczas plukania trzeba szorowa¢ okragla szczotka do szkla, aby do-
ktadnie usunac¢ slady detergentéw.

Szkla laboratoryjnego nie wycieramy wewnatrz, jezeli musi by¢ suche,
to pozostawia si¢ je, az samo wyschnie lub suszy w suszarkach (ale nie na-
czynia miarowe!); nie dotyka sie tez jego wewnetrznych $cianek palcami,
aby ponownie ich nie zabrudzi¢ (mozemy je wytrze¢ z zewnatrz).

Mieszaniny chromowej nie wylewamy do zlewu, po przeptukaniu swo-
ich szklanych naczyn zlewamy ja do naczynia, z ktérego zostala pobrana.

Wszystkie naczynia laboratoryjne (szklo, butelki plastikowe, lejki itp.)
kazdorazowo po ich umyciu i wyptukaniu woda wodociagowa przeplukuje-
my kilkakrotnie (3—4 razy) malymi porcjami wody destylowanej dozowanej
za pomoca tryskawki w celu usuniecia jonéw pochodzacych z wody wodo-
ciggowej, a mogacych zaburzy¢ wyniki analizy.

Analit — skladnik, ktory jest wykrywany lub/i okreslana jest jego ilos¢
(zawarto$c¢), zobacz tez: oznaczanie.

Blad miareczkowania — jest to réznica miedzy objetoscia titranta zuzy-
ta do osiagniecia punktu koncowego miareczkowania (PKM) a objetoscia
potrzebna do osiagniecia punktu réwnowazno$ci miareczkowania (PRM);
moze by¢ dodatni i ujemny.

Miano racjonalne — jest wyrazone w liczbie graméw konkretnego ana-
litu odpowiadajacej 1,00 mL danego titranta, np.: miano racjonalne wodo-
rotlenku sodu o ¢ = 0,1000 mol/L w alkacymetrycznym oznaczaniu kwasu
siarkowego(VI) (masa molowa = 98,00) bedzie réwne:

H,SO, + 2NaOH — Na SO, + 2H,0
wiec:
T = (0,1000 x 98,00) : (1000 x 2) = 0,004900 g/mL

Wymiarem tego miana bedzie gram na mililitr, nalezy jednak pamietac,
ze liczba graméw odnosi si¢ do konkretnego analitu, tu do H,SO,.



Miano roztworu — najczesciej tak okresla sie dokladne stezenie roztwo-
ru wyrazone w molach na litr. Zobacz takze roztwér mianowany.

Wtasciwa definicja miana odnosi sie do stezenia roztworu wyrazonego
w gramach substancji zawartej w 1,00 mL tego roztworu. Miano takie okre-
$la sie jako 7. Zalezno$¢ pomiedzy stezeniem molowym roztworu a jego
mianem 7T

~ cxxMx
~ 1000

gdzie: c¢_— stezenie molowe [mol/L] substancji x,
T — miano,
M — masa molowa substancji x zawartej w roztworze w [g/moL].

Mianowanie roztworu — postepowanie prowadzace do dokladnego,
liczbowego podania stezenia roztworu. Jezeli substancja, ktéra ma stuzy¢
do przygotowania roztworu mianowanego, ma cechy substancji wzorcowej
(podstawowej), to roztwdr mianowany mozna przygotowac poprzez jej do-
kladne odwazenie i rozpuszczenie w okreslonej objetosci w kolbie miaro-
wej, a po dokonaniu obliczenn mozna podac stezenie molowe (miano) otrzy-
manego roztworu. Jezeli nie jest to substancja wzorcowa, to po wstepnym
przygotowaniu jej roztworu o stezeniu przyblizonym nalezy ustali¢ doktad-
ne stezenie (miano).

Procedura miareczkowa prowadzaca do wyznaczenia miana roztworu
mianowanego (titranta) lub jego stezenia molowego obejmuje zwykle:

1. przygotowanie roztworu wzorcowego z substancji wzorcowej, wlasciwej
dla titranta:

— albo jest to pojedyncza probka zawierajaca okreslona mase, a wiec

takze liczba moli wzorca,

— albo jest to roztwér wzorcowy zawierajacy okreslong mase, a wiec
takze liczba moli wzorca w okreslonej objetosci (w kolbie miaro-
wej);

2. miareczkowanie roztworu wzorcowego (lub jego okreslonej objetosci) ti-
trantem (rzadko odwrotnie) do punktu koricowego, powtdrzenie tej ope-
racji trzykrotnie, aby zapewni¢ wlasciwa doktadno$¢;

3. obliczenie wynikéw i podanie wyniku koricowego jako $redniej arytme-
tycznej z trzech otrzymanych.

Niekiedy jest mozliwe mianowanie roztworu w inny sposéb, np. metoda
analizy wagowej.

Mianowanie roztworu bywa takze okreslane jako nastawianie miana.
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Miareczkowanie — prowadzenie reakcji pomiedzy roztworami substan-
cji A i B, gdzie roztwdr A ma dokladnie znane stezenie skladnika A i jest
dozowany w sposéb umozliwiajacy w kazdym momencie doktadne okre-
Slenie zuzytej objetosci (nazywany bywa roztworem mianowanym lub
titrantem). Reakcje prowadzi si¢ do punktu konncowego miareczkowania.
Substancja B w roztworze drugim okreslana bywa jako analit. Moze takze
wystepowac sytuacja odwrotna (patrz: Mianowanie roztworu).

Mol - jednostka miary liczebno$ci materii wg uktadu SI. Ilo$¢ substancji,
ktora zawiera liczbe czastek rowna liczbie atoméw zawartych w dokladnie
0,012 kg czystego nuklidu *C. Rodzaj czastek musi by¢ okreslony, np.: atom,
jon, elektron, proton, czasteczka zwiazku chemicznego zdefiniowanego od-
powiednim wzorem.

Naczynia miarowe (szklo miarowe) — naczynia laboratoryjne, najcze-
$ciej szklane lub z tworzyw sztucznych, stuzace odmierzaniu objetosci.
Cechowane sa najczesciej dla temperatury 20°C na wylew (swobodny wy-
plyw): pipety wielomiarowe, jednomiarowe (peine), biurety lub na wlew
(fabrycznie okre$lona objeto$¢ roztworu znajduje sie wewnatrz naczynia):
kolby miarowe, cylindry miarowe. Ze wzgledu na dokladno$¢ cechowania
rozrdznia sie rézne klasy naczyn miarowych.

Naczynia wagowe — szklane lub plastikowe o pojemnosci kilku, kilku-
dziesieciu mililitréw, zaopatrzone w szczelna (doszlifowana) pokrywke,
stuzace do wazenia substancji na wadze analitycznej. Zobacz tez: odwazka
analityczna.

Nastawianie miana — patrz: mianowanie roztworu.

Odwazka analityczna — odwazka jest to pewna ilo$¢ substancji o znanej
masie, wyznaczonej z taka dokladnosciy, jaka jest wymagana w wykonywa-
nej pracy. Zaklada sie, ze o doktadnosci sporzadzenia odwazki decyduje tyl-
ko doktadnos$¢ uzywanej wagi, a nie np. sposéb jej przeniesienia z naczynka
wagowego do innego naczynia. Zobacz tez: przeniesienie ilosciowe.

Oznaczanie — okreslanie ilo$ciowej zawartosci danego sktadnika w ba-
danej prébce. Potocznie: czynno$ci wykonywane w ww. celu.

Poprawka — empirycznie wyznaczona wielko$¢ pozwalajaca korygowac
otrzymane wyniki uwzgledniajaca wystepujace zjawiska uboczne. Przykta-
dem zastosowania poprawki moze by¢ oznaczanie chlorkéw metoda Mohra.



Przenoszenie ilo§ciowe substancji — jest to sposéb postepowania za-
pewniajacy catkowite (iloSciowe) przeniesienie np. odwazonej substancji
(odwazka analityczna) z naczynka wagowego do innego naczynia (zlewka,
kolba itp.). Jezeli z jakich$ powoddéw (np. matej no$nosci wagi analitycznej)
nie mozna zwazy¢ tej substancji od razu w duzym naczyniu, to najczesciej
stosuje sie:

— przeniesienie odwazki metoda dwdch wazen (wazy sie naczynko wagowe
razem z substancja, nastepnie ostroznie przenosi sie, przesypuje substan-
cje do naczynia roboczego — zlewki, kolby miarowej — przez czysty, suchy
lejek i ponownie wazy opréznione naczynko); réznica mas daje mase od-
wazki substancji, ktéra znalazta si¢ w naczyniu roboczym; przesypujac,
nie wolno dopusci¢ do strat; nie nalezy wigc wykonywac¢ gwaltownych
ruchéw, np. wytrzasac resztek, a lejek trzeba dokladnie optukaé (chyba
ze szczegblowy przepis zaleca inne postepowanie);

— przeniesienie odwazki metoda mokra, ktéra polega na zwazeniu czyste-
go, suchego i pustego naczynka, nastepnie zwazeniu go razem z odwa-
zong substancja i przeniesieniu (przesypaniu) do naczynia roboczego,
starannym wyptukaniu (woda lub wtasciwym do sporzadzenia roztworu
odczynnikiem) wnetrza naczynka i ewentualnie uzywanego lejka; mase
odwazki takze otrzymuje si¢ z réznicy wynikéw dwéch wazen.

Metoda pierwsza jest czesciej stosowana w przypadku substancji sypkich
i jednorodnych (np. substancje wzorcowe), metoda druga — dla substancji
niejednorodnych i ptynnych.

Punkt konncowy miareczkowania (PKM) — moment zakoniczenia doda-
wania titranta do miareczkowanego analitu i odczytana wéwczas objetos¢
titranta. Informuje nas o jego osiagnieciu zmiana wtasciwosci (najczesciej
barwy) dodanego, specjalnie dobranego czynnika wskazZnikowego.

Punkt réwnowazno$ci miareczkowania (PRM) — moment (punkt)
teoretyczny, obliczony na podstawie znanych ilosci reagentéw, jeden z naj-
wazniejszych punktéw na krzywej miareczkowania.

Roztwér mianowany — nazywany takze titrantem, roztwoér stosowany do
miareczkowania. Cecha roztworu mianowanego jest to, ze jego stezenie ob-
jetosciowe jest doktadnie okreslone (mol/L, g/mL), a wigc na podstawie obje-
tosci zuzywanego w czasie miareczkowania roztworu mianowanego (titran-
ta) mozna obliczy¢ réwnowazna ilo$¢ analitu. Stezenie titranta albo oblicza
sie poprzez dokladne odwazenie odpowiedniej substancji (gdy ma ona cechy
substancji wzorcowej) i sporzadzenie znanej objeto$ci roztworu, albo wyzna-
cza miareczkowo w procesie mianowania roztworu (nastawiania miana).
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Skok miareczkowania — jest to zmiana jakiego$ parametru zwigzanego
liczbowo ze stezeniem analitu, okre$lana w przedziale 99,9-100,1% obje-
toéci titranta potrzebnej do teoretycznego zréwnowazenia okreslonej ilo-
$ci analitu. Parametrem moze by¢ stezenie jonéw, bezposrednio bioracych
udzial w reakgji, potencjal redoks, itp. Jezeli warto$¢ parametru zmienia sie
o wiele rzedow wielkosci, to do obliczania skoku miareczkowania wykorzy-
stuje sie ujemny logarytm (np. pH, pMe*, pCl").

Stezenie molowe — stosunek liczby moli sktadnika do objetosci uktadu
zawierajacego ten skladnik:

C,= —&

gdzie: n, — liczba moli sktadnika A,
V — objetos¢ roztworu [L] lub [dm?].
Liczbe moli najczesciej wylicza si¢ na podstawie znanej masy sktadnika 7z,
i jego masy molowej M ,:

m
A
n =
A MA
Wymiar: mol/L, mol/dm? M.
Substancja wzorcowa (substancja podstawowa) — substancja,

ktéra dzieki swoim cechom umozliwia, poprzez odwazenie, doktadne

okreslenie swojej licznosci wyrazonej w molach. Mozna wiec otrzymac

z niej poprzez sporzadzenie okreslonej objetosci roztwdér wzorcowy,

ktéry albo sam moze by¢ uzyty jako titrant (np. AgNO,), albo moze po-

stluzy¢ do mianowania titranta.
Cechy wymagane dla substancji wzorcowej:

— $cisle okreslone, zdefiniowane indywiduum chemiczne;

— reakcje mianowania, do ktérych jest uzywana, musza przebiegac $cisle
wedlug réwnania stechiometrycznego, pozadane jest, aby zachodzily ta-
two i szybko;

— musi by¢ absolutnie czysta, a przy tym tatwa do otrzymania, oczyszcze-
nia, suszenia, przechowywania;

— nie powinna by¢ higroskopijna, nie powinna tez ulega¢ zadnym zmia-
nom na powietrzu (wietrzenie, utlenianie, niewrazliwo$¢ na $§wiatlo itp.);

— pozadane jest, aby miala mozliwie duza mase molowg, byta dobrze roz-
puszczalna, tania.



Titrant — roztwér mianowany o dokladnie wyznaczonym stezeniu molo-
wym,; roztwor stosowany do miareczkowania — jego reakcja z analitem musi
przebiegac¢ stechiometrycznie, ilosciowo i mozliwie szybko.

Wskaznik punktu koncowego miareczkowania — dodatkowa substan-
cja, wprowadzana do analizowanego roztworu, ktorej wlasciwosci ulega-
ja wyraznie dostrzegalnym zmianom (zmiana zabarwienia, odbarwienie)
w punkcie koncowym miareczkowania i w ten sposéb pozwalaja go okreslic.
Z przyczyn praktycznych przyjmuje sie, iz zmiana ta jest wywolywana przez
jedna krople titranta (zobacz takze ,skok miareczkowania”). Zmiany wta-
$ciwosci substancji (np. fizyczne: przewodnos¢, potencjat redoks, optyczne)
moga by¢ takze obserwowane metodami instrumentalnymi.

Wspoétmiernos$¢ — liczba informujaca o tym, ile razy nalezy postuzy¢
sie jednym naczyniem miarowym, aby zréwnowazy¢ drugie naczynie, np.
wspéimiernos¢ pipety jednomiarowej o objetosci 10,00 cm? i kolby mia-
rowej o objetosci 250,00 cm® wynosi 25 (wsp6lmierno$¢ moze by¢ liczba
niecatkowita). W obliczeniach wspdétmiernosc¢ jest traktowana jako liczba
o nieskonczonej doktadno$ci (mozna ja zapisa¢ z dowolnie duza ilo$cia cyfr
znaczacych — tu np. 25,0000.....0).

Wyniki pomiaréw i analiz nie sa wolne od bledéw. Bledy te dzielimy na:

— grube — powstaja na skutek pomytek w obliczeniach, btednych odczytéw
wynikéw pomiaréw, z powodu uzycia naczyn o niewlasciwej objetosci,
pomylek przy przepisywaniu wynikéw pomiaréw;

— systematyczne — spowodowane korzystaniem z niewlasciwych naczyn,
odczynnikéw i przyrzadéw (np. niewykalibrowane naczynia miarowe,
zanieczyszczone substancje wzorcowe), nieumiejetne lub niedbate wy-
konywanie analiz; bledy indywidualne, np.: brak zdolno$ci rozrézniania
odcieni barw, co jest istotne podczas okre$lania momentu zmiany bar-
wy roztworu czy brak ostrego wzroku, co jest wazne przy okreslaniu po-
ziomu cieczy w biurecie; bledy metodyczne, ktére moga powstawac na
skutek czesciowej rozpuszczalnosci osadu, niezupetnie ilosciowego prze-
biegu reakcji, na ktdrej oparto oznaczenie, wspoélstracenia sie, rozkladu,
ulatniania gazowych produktéw reakcji, higroskopijnosci substancji
oznaczanej; btedy metodyczne naleza do najpowazniejszych bledéw;

— przypadkowe — moga powodowac niewielkie réznice w wynikach ana-
liz, ktére wykonywata ta sama osoba w tych samych warunkach.
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Przyklady najczesciej popelnianych przez studentéw zaniedban

w trakcie pracy:

uzywanie brudnego, zatluszczonego szkla w trakcie wykonywania
analiz, w zatluszczonych kolbach, pipetach, biuretach krople roztwo-
row zatrzymuja sie na $ciankach naczynia, co powoduje, ze pomimo
uzywania naczyn miarowych pobierane objetosci réznig sie miedzy
sobg;

niestaranne mieszanie roztworéw kontrolnych, jak i przygotowywa-
nych samodzielnie titrantéw, co sprawia, ze stezenie danej substancji
nie jest jednakowe w calej objetosci;

niestaranne rozpuszczenie substancji wzorcowej w kolbie miarowej;
nieprzeplukiwanie pipety i biurety roztworem, ktéry zamierzamy od-
pipetowacd, czy ktérym bedziemy miareczkowac, co prowadzi do roz-
cieniczenia danego roztworu pozostatosciami wody (blgd ujemny);
odczytywanie poziomu cieczy w biurecie czy pipecie nie na poziomie
wzroku, prowadzace do powstania tzw. bledu paralaksy i zanizania
badz zawyzania wynikéw;

niekontrolowane zmiany objetosci titranta w biurecie powstate przez
pozostawienie lejka w biurecie i splywajace z niego krople; pozosta-
wienie w cze$ci dolnej biurety (pod kranikiem) powietrza badz wpro-
wadzenie tam powietrza podczas niewlasciwego operowania biureta
w czasie miareczkowania;

zapominanie, ze punkt koicowy miareczkowania to nie zmiana barwy
roztworu, lecz zmiana barwy roztworu wywotana przez jedna krople
titranta;

zapominanie, ze kalibrowane na wylew pipety w celu uzyskania dekla-
rowanej objetosci odmierzanej z odpowiednia doktadnoscia wymaga-
ja przestrzegania procedury pipetowania;

odktadanie bagietki na konsole w czasie analizy wagowej, co powoduje
straty osadu przez przyklejenie jego czastek do powierzchni konsoli;
odstawianie na konsole zlewki, w ktérej bagietka dotyka jej dzidb-
ka, podczas gdy czasteczki osadu, ktére tam pozostaly po zlewaniu
roztworu na saczek, przyklejaja sie do gérnej czesci bagietki i moga
znalez¢ sie w palcach osoby przeprowadzajacej analize;

uzywanie brudnego odbieralnika w przypadku przedostania sie¢ osa-
du do przesaczu, co uniemozliwia uratowanie analizy przez powtérne
jego przesaczenie, gdyz bedzie on zanieczyszczony substancjami ob-
cymi.

Wiele bledéw jest tez skutkiem niezrozumienia istoty wykonywanych

obliczen konicowych. Do najczestszych pomylek nalezy uzywanie w ob-

liczeniach wartosci stezen, zapewne wczesniej doktadnie wyznaczonych,



ale dla zupelnie innego roztworu; bywa takze, ze zamiast uzycia w obli-
czeniach dokfadnie wyznaczonej masy odwazki substancji pojawia sie tam
wartos$¢ przyblizona (bo taka wystepuje we wzorze obliczeniowym w in-
strukcji, bedacym tylko przyktadem). Bledy takie z reguly sa wychwyty-
wane w czasie analizy zapiséw w dzienniku laboratoryjnym, ale zwykle
dzieje si¢ tak, gdy jakie$ zadanie kontrolne pozostaje pomimo kilku préb
niezaliczone.

Liczna grupe bledoéw zaliczy¢ mozna do kategorii bledoéw niedostatku
— chodzi o niedostatek wiedzy teoretycznej. Na przyklad komplekso-
metryczne oznaczanie glinu wykonuje sie, miareczkujac goracy roztwér,
zbyt krétkie ogrzewanie czy za niska jego temperatura moga powodowac
btedy (kompleks: glin — komplekson powstaje w takich warunkach zbyt
wolno). Natomiast mianowanie roztworu manganianu(VII) potasu na
roztwor szczawianu sodu, ktére réwniez wykonuje sie na goraco, rzadzi
sie odwrotnymi prawami: zbyt dlugie ogrzewanie i za wysoka temperatu-
ra prowadza do rozkladu czeséci anionéw szczawianowych: C,0* + 2H*
(kwasne $rodowisko reakcji!), wtedy otrzymujemy: CO, + CO + H,O.
Dodatkowo w podwyzszonej temperaturze wprowadzany roztwoér man-
ganianu(VII) moze takze ulega¢ rozkladowi. Zjawiska te sa opisane w li-
teraturze analitycznej, instrukcja do ¢wiczen jest tylko wskazowka, jak
pracowac przy pomocy danej metody.

Przytoczone przyklady maja na celu uzmystowienie, ze aby ¢wicze-
nia z chemii analitycznej ilosciowej klasycznej nie byly tylko dosko-
naleniem umiejetnos$ci manualnych, nalezy nieco czasu poswieci¢ na
przygotowanie sie teoretyczne. Zaleca sie, aby przed przystapieniem do
wykonania prac zapoznac¢ sie z podstawami teoretycznymi i uwaznie
przestudiowac obszerne opisy oznaczen podawane w literaturze przed-
miotu i na wyktadach.

Bledy popelnione przy przygotowaniu i mianowaniu titranta (roztworu
mianowanego) powoduja uzyskiwanie btednych wynikéw w wykonywaniu
analiz kontrolnych. Jest to sygnalizowane poprzez adnotacje w dzienniku
laboratoryjnym: POWTORZYC i SPRAWDZIC MIANO. Nalezy wtedy
zastanowic sie i sprobowac samodzielnie wytypowac ten fragment proce-
su mianowania roztworu, ktéry méglby by¢ odpowiedzialny za powstanie
btedu koncowego i z zachowaniem szczegélnej uwagi (zwlaszcza w wy-
typowanym fragmencie) powtdrzy¢ calo$¢ procedury mianowania tego
samego roztworu.
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14. Sprzet wykorzystywany w pracowni
klasycznej analizy chemicznej

W pracowni klasycznej analizy chemicznej studenci maja do dyspozycji
sprzet, ktéry przedstawiono na ryc. 1i2.

Ryec. 1. Sprzet w pracowni klasycznej analizy chemicznej

1 — eksykator z podstawka na tygle, tygielkami i wkladem suszacym;
2 — lejek analityczny z dluga ndzka;
3 — statyw;
4 — zlewka wysoka o poj. 400 mL;
5 — zlewka wysoka o poj. 250 mL;
6 — bagietka szklana;
7 — naczynko wagowe z pokrywka;
8 — szkietko zegarkowe;
9 — t6deczka do odwazania substancji;
10 — tygielek porcelanowy;
11 — tréjkat do tygielka;
12 — tréjnég metalowy;
13 — palnik;
14 - tacznik do statywu (mufa);
30 15 — kétko do mocowania lejka.
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Ryec. 2. Sprzet w pracowni klasycznej analizy chemicznej

1 — biureta z kranem;
2 — kolby miarowe ( 100,0; 250,0; 500,0 mL);
3 — zasysacz do pipet (nie nalezy do wypozyczanego sprzetu, trzeba go
kupi¢/odkupi¢ we wlasnym zakresie;
4 — pipeta wielomiarowa (5 mL);
5 — pipeta jednomiarowa (10,00 mL);
6 — cylinder miarowy;
7 — kolba Erlenmeyera (zlewka stozkowa z szeroka szyja );
8 — lejek (plastikowy) z cienka nézka — do napelniania biurety;
9 — lejek (plastikowy) z gruba nézka — do ilosciowego przenoszenia sub-
stancji;
10 — tryskawka;
11 - butelka na roztwory;
12 — statyw;
13 — uchwyt do biurety. 31
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Celem ¢wiczenia jest opanowanie bardzo waznej operacji — postugiwa-
nia sie pipeta. Student ma za zadanie przenie$¢ do kolby miarowej okreslo-
na liczbe pipet jednomiarowych o pojemnosci 10,00 mL wody destylowanej,
a asystent opiekujacy sie grupa kontroluje wynik pracy.

Przed przystapieniem do wykonania tego ¢wiczenia nalezy dokladnie
umy¢ wnetrze kolby miarowej o pojemnosci 100,0 mL tak, aby uzyskac jed-
norodng zwilzalna przez wode destylowang powierzchnie. Podobnie nalezy
umy¢ pipete jednomiarowa o pojemnosci 10,00 mL.

Czysta, sucha z zewnatrz i podpisana (imie, nazwisko, nr dziennika pra-
cowni) kolbe miarowa nalezy wraz z dziennikiem laboratoryjnym przekazaé
asystentowi. Po otrzymaniu ich z powrotem do wnetrza kolby trzeba prze-
nie$¢ za pomoca zasysacza do pipet taka liczbe pipet wody destylowanej,
jaka wskazano w dzienniku laboratoryjnym. Odmierzanie objetosci pipeta
(w skrécie — pipetowanie) nalezy wykona¢ doktadnie, przestrzegajac wszel-
kich zwiazanych z ta operacja regul, gdyz tylko wtedy mozna mie¢ pewnos¢,
ze jest odmierzana objetos$¢ Scisle okreslona przez nominal pipety. Kolba
miarowa musi pozosta¢ sucha z zewnatrz — doktadno$¢ pracy sprawdzo-
na zostanie wagowo przez asystenta, ktéremu po zakonczeniu ¢wiczenia
nalezy przekazac kolbe, wraz z dziennikiem laboratoryjnym. W dzienniku
nalezy zamie$ci¢ odpowiedni wpis potwierdzajacy wykonanie zadania, np.:
»,Odmierzono 5 (pie¢) pipet” (data, podpis).

Odmierzy¢ za pomoca cylindra miarowego 50 mL 2 mol/L roztworu HCl,
przela¢ do butelki i rozcienczy¢ woda destylowana do 500 mL. Wymieszac,
opisac roztwdr: imie, nazwisko; rodzaj roztworu; przyblizone stezenie.



Odmierzy¢ za pomoca cylindra 45 mL 2 mol/L roztworu NaOH, przela¢
do butelki i rozcienczy¢ woda destylowana do 450 mL. Wymiesza¢, opisaé
roztwdr tak, jak poprzednio.

Celem ¢wiczenia jest poznanie techniki miareczkowania: przygotowanie
do pracy i obsluga biurety, precyzyjne okreslanie punktu konncowego mia-
reczkowania (PKM). Student miareczkuje przygotowany przez siebie roz-
twor kwasu solnego (analit) przygotowanym roztworem zasady sodowej (ti-
trant). Uzyskanie powtarzalnych, zgodnych objetosci zuzywanego titranta
$wiadczy o poprawnosci pracy i (prawdopodobnie) o poprawnym postugi-
waniu si¢ pipeta.

Wykonanie

Odmierzy¢ pipeta pelna 10,00 mL roztworu HCI i przenies¢ do kolby
stozkowej z szeroka szyjka, doda¢ 2 krople roztworu fenoloftaleiny. Przy-
gotowac biurete: opréznic ja z wody destylowanej, przeptuka¢ mata porcja
$wiezej wody i titrantem — roztworem NaOH, nastepnie napelni¢ nim cala
biurete, ustali¢ poziom zerowy titranta i miareczkowac przygotowana préb-
ke do zmiany barwy na rézowa (nawet bardzo blady odcien rézu $wiadczy
o osiggnieciu PKM).

Miareczkowanie powtérzy¢ kilkakrotnie, az do otrzymania wynikéw
rézniacych sie o nie wiecej niz 0,05 mL titranta (jedna kropla).
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Roztwory mianowane: ok. 0,2 mol/L HCI
ok. 0,2 mol/L NaOH
ok. 0,1 mol/L wzorcowy roztwor Na2C03

Substancja wzorcowa: bezwodny Na,CO,

Wskazniki: 0,1% oranz metylowy
0,1% fenoloftaleina

W naczynku wagowym przygotowac wstepnie na wadze technicznej od-
wazke ok. 1,1 gbezwodnego weglanu sodu i zwazy¢ ja na wadze analitycznej
z dokladnoscia do 0,0001 g. Przenies¢ substancje ilosciowo do kolby mia-
rowej o objetosci 100,0 mL, rozpusci¢ w wodzie destylowanej i dopetnié¢
woda do kreski. Wymieszaé. Zwazy¢ puste naczynko wagowe na wadze ana-
litycznej, obliczy¢ mase substancji przeniesionej do kolby i obliczy¢ stezenie
molowe otrzymanego roztworu.

M(Na,CO,) = 105,98

Uwaga! Tak przygotowany weglan jest trwaly przez kilka godzin, dlatego
tez jesli nie zdazymy wykona¢ mianowania kwasu w danym dniu, nalezy
przygotowacé nowy roztwor weglanu sodowego na nastepnej pracowni.

Odmierzy¢ pipeta petna 10,00 mL mianowanego roztworu Na CO, i prze-
nie$¢ do kolby stozkowej z szeroka szyjka, doda¢ 2 krople roztworu oranzu
metylowego i miareczkowac roztworem kwasu solnego do zmiany zabarwie-
nia roztworu z z6ltego na przejsciowe z6ttopomaranczowe (tzw. cebulkowe).

Miareczkowanie powtorzy¢ jeszcze przynajmniej dwukrotnie.

Obliczy¢ stezenie molowe roztworu kwasu solnego.

Otrzymany w kolbie miarowej o pojemnosci 100,0 mL roztwér zawiera-
jacy NaOH rozcieniczy¢ woda destylowana do kreski. Wymiesza¢. Pobra¢
pipeta petna 10,00 mL tego roztworu i przenie$¢ do kolby stozkowej, doda¢
2 krople oranzu metylowego i miareczkowa¢ mianowanym roztworem kwa-
su solnego do zmiany zabarwienia z z6ltego na przejsciowe z6ttopomaran-
czowe (cebulkowe).



Oznaczenie powtérzy¢ jeszcze przynajmniej dwukrotnie.

Obliczy¢ zawarto§¢ NaOH w gramach w otrzymanym do oznaczenia
roztworze.

M(NaOH) = 40,00

Odmierzy¢ pipeta pelna 10,00 mL mianowanego roztworu HCl i prze-
nie$¢ do kolby stozkowej z szeroka szyjka, dodac 2 krople roztworu oranzu
metylowego i miareczkowac roztworem NaOH do zmiany barwy z czerwo-
nej na wyraznie z6lta.

Miareczkowanie powtérzy¢ jeszcze przynajmniej dwukrotnie.

Obliczy¢ stezenie molowe roztworu zasady sodowej.

W procedurze tej mozna wykorzysta¢ wyniki miareczkowan wykona-
nych na pierwszych zajeciach, decyduje o tym asystent opiekun grupy.

Otrzymany w kolbie miarowej o pojemnosci 100,0 mL roztwér zawie-
rajacy CH,COOH rozcieniczy¢ woda destylowana do kreski. Wymieszac.
Pobra¢ pipeta petna 10,0 mL tego roztworu i przenie$¢ do kolby stozkowej,
dodac¢ 10 kropel roztworu fenoloftaleiny i miareczkowaé¢ mianowanym roz-
tworem NaOH do pojawienia si¢ rézowej barwy (moze by¢ bardzo blada),
utrzymujgcej si¢ przez minimum 30 s.

Oznaczenie powtorzy¢ jeszcze przynajmniej dwukrotnie.

Obliczy¢ zawartos¢ CH,COOH w otrzymanym do oznaczenia roztworze.

M(CH,COOH) = 60,05
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Roztwory mianowane: ok. 0,02 mol/L roztwér kompleksonu III
Substancja wzorcowa: wersenian disodu, cz.d.a.

Wskaznik: czeri eriochromowa T
(trituracja z NaCl, 1 : 200)

Roztwory: bufor amonowy pH = 10 (dozownik 5 mL)

Mianowany roztwér kompleksonu III przygotowuje si¢ z odwazki dwu-
wodnego wersenianu dwusodowego, ktory jest substancja wzorcowa.

W naczynku wagowym przygotowac wstepnie na wadze technicznej
odwazke ok. 1,9 g bezwodnego wersenianu dwusodowego i zwazy¢ ja na
wadze analitycznej z doktadnoscia do 0,0001 g, Przenie$¢ substancje ilo-
$ciowo do kolby miarowej o pojemnosci 250,0 mL, rozpusci¢ w wodzie de-
stylowanej i dopelni¢ woda do kreski. Wymieszaé. Zwazy¢ puste naczynko
wagowe na wadze analitycznej, obliczy¢ mase substancji przeniesionej do
kolby i obliczy¢ stezenie molowe otrzymanego roztworu.

M(EDTA-Na, - 2H,0) = 372,24

Wersenian dwusodowy rozpuszcza si¢ powoli, dlatego nalezy najpierw
rozpusci¢ calkowicie substancje w trzech czwartych objetosci potrzebnej
wody, ciagle mieszajac, i dopiero wtedy dopetni¢ woda do kreski.

Otrzymany roztwor, zawierajacy so6l cynku, rozcieniczy¢ w kolbie mia-
rowej o pojemnosci 100,0 mL woda destylowana do kreski. Wymieszac.
Odmierzy¢ pipeta petna 10,00 mL tego roztworu i przenies¢ do kolby
stozkowej. Rozcienczy¢ woda destylowana do ok. 100 mL, doda¢ 5 mL
roztworu buforu amonowego (pH = 10) oraz szczypte wskaznika — czer-
ni eriochromowej T (wskaznik dodawa¢ stopniowo, ciggle mieszajac, az
do uzyskania barwy winnoczerwonej). Miareczkowa¢ przygotowanym
roztworem kompleksonu III az do zmiany barwy z winnoczerwonej
na stalowoniebieska. Miareczkowanie powtérzy¢ jeszcze przynajmniej
dwukrotnie.

Obliczy¢ zawarto$¢ cynku w otrzymanej do oznaczenia prébce.

M(Zn) = 65,38



Roztwory mianowane: roztwér KMnO , 0 stezeniu 0,02000 mol/L
— studenci otrzymuja gotowy titrant,
nalezy zna¢ sposéb jego mianowania

Roztwory: kwas siarkowy 1 mol/L (dozownik 20 mL)

Otrzymany w kolbie miarowej o pojemnos$ci 100,0 mL roztwér za-
wierajacy H,O, rozcieniczy¢ woda destylowana do kreski. Wymieszac.
Pobra¢ pipeta peing 10,0 mL tego roztworu i przenie$¢ do kolby stoz-
kowej, doda¢ 20 mL 1 mol/L H,SO, i rozcieniczy¢ woda destylowana do
ok. 80 mL.

Miareczkowa¢ mianowanym roztworem manganianu(VII) potasu do
trwatego bladorézowego zabarwienia utrzymujacego sie przez ok. 30 s.

Oznaczenie powtdrzy¢ jeszcze przynajmniej dwukrotnie.

Napisac reakcje pomiedzy titrantem a analitem i obliczy¢ zawarto$¢
H,O, w otrzymanym do oznaczenia roztworze.

M(H,0,) = 34,00

Roztwory mianowane: roztwor tiosiarczanu(VI) sodu
o stezeniu ok. 0,1 mol/L

Roztwory: kwas siarkowy 1 mol/L (dozownik 10 mL)
kwas octowy 50% (dozownik 2 mL)

Substancje state: tiosiarczan(VI) sodu, cz.d.a., weglan sodu
jodek potasu, cz.d.a.

Wskaznik: 1% roztwér skrobi (dozownik 5 mL)

Odwazy¢ na wadze technicznej ok. 7,5 g Na,S O, - 5H,O, wsypa¢ do
opisanej i podpisanej 0,5 L butelki z ciemnego szkla, rozpusci¢ w 300 mL
wody destylowanej i doda¢ ok. 0,1 g Na,CO,. Dobrze wymieszac i pozo-
stawi¢ na okres dwoch tygodni. Po tym czasie oznaczy¢ miano tiosiar-
czanu na mianowany roztwér manganianu(VII) potasu.

37



38

Przygotowany wczesniej roztwdr tiosiarczanu(VI) sodu powinien by¢
przed kazdym uzyciem wymieszany.

Odmierzy¢ pipeta pelna 10,0 mL mianowanego roztworu mangania-
nu(VII) potasu i przenie$¢ do kolby stozkowej, doda¢ 10 mL 1 mol/L H,SO,,
20 mL wody i 1 g jodku potasu.

Uwaga! Jodek potasu odwazy¢ na wadze technicznej.

Roztwér dokladnie wymieszac i pozostawi¢ w ciemnym miejscu (w szafce)
przez 5 min. Nastepnie odmiareczkowa¢ wydzielony jod roztworem tiosiarcza-
nu(VI) sodu. Gdy roztwoér przybierze barwe jasnozétta — doda¢ 5 mL wskaz-
nika skrobiowego i ostroznie miareczkowac dalej az do odbarwienia roztworu.

Miareczkowanie powtorzyc jeszcze przynajmniej dwukrotnie.

Napisac reakcje chemiczne, jakie przebiegly w roztworze i obliczy¢ steze-
nie molowe roztworu tiosiarczanu sodowego.

Otrzymany w kolbie miarowej o pojemnosci 100 mL roztwdr zawierajacy
pewna ilo$¢ miedzi(II) rozcienczy¢ do kreski woda destylowana i dokladnie
wymieszac. Pobrac pipeta petna 10,0 mL tego roztworu i przenie$¢ do kolby
stozkowej, doda¢ ok. 50 mL wody destylowanej i 2,0 mL stezonego (50%)
kwasu octowego. Przygotowac biurete z titrantem — mianowanym roztwo-
rem Na,S,O,. Na wadze technicznej odwazy¢ ok. 1 g jodku potasu, dodac
do roztworu znajdujacego sie¢ w kolbie stozkowej i natychmiast rozpoczac
miareczkowanie wydzielonego jodu. Podczas miareczkowania, ktére nale-
zy prowadzi¢ szybko, mieszajac energicznie, poczatkowa brudnoszarozoéita
barwa (ciemnozoélty roztwér jodu + brudnobladorézowy osad Cul) wyraz-
nie rozjasnia si¢, az do barwy bladojasnozéttej. W tym momencie nalezy
dodac¢ ok. 5 mL wskaznika skrobiowego i ostroznie kontynuowa¢ miarecz-
kowanie, doktadnie mieszajac po dodaniu kazdej kropli titranta, az do osia-
gniecia punktu konicowego — zaniku niebieskiej barwy.

Oznaczenie powtoérzy¢ jeszcze przynajmniej dwukrotnie.

Uwaga: kazda prébke przygotowywac bezposrednio przed miareczko-
waniem!

Obliczy¢ zawarto$¢ miedzi(II) w otrzymanej prébce.
M(Cu) = 63,55



Roztwory: stezony kwas azotowy(V)
amoniak 10% (NH,OH 10%)
kwas azotowy(V) 2 mol/L
azotan(V) srebra(I) 0,01 mol/L

Studenci otrzymuja do oznaczenia roztwér zawierajacy rozpuszczalne
sole zelaza.

W celu wykonania oznaczenia nalezy wystawi¢ w miejsce do tego prze-
znaczone zlewke o pojemnosci 250 mL, zaopatrzona w etykiete z odpo-
wiednimi danymi (imie, nazwisko, numer dziennika pracowni). Oznaczania
wagowe sa czasochlonne i wieloetapowe — zaleca si¢ przeczytanie instrukcji
do konca i wlasciwe rozplanowanie kolejnosci pracy.

Wykonanie oznaczenia

Otrzymany do oznaczenia roztwor, zawierajacy sole zelaza(IIl), ogrzac
pod wyciagiem na palniku gazowym na plytce metalowej i doda¢ 1 mL
(ok. 10 kropel) stezonego kwasu azotowego(V). Roztwér odparowad, cia-
gle mieszajac bagietka, do polowy pierwotnej objetosci — bagietka przez
caly czas wykonywania analizy musi pozostawa¢ w zlewce. Pobrany do
oznaczenia roztwor soli zelaza(IIl) moze zawiera¢ pewna ilo$¢ jonéw zela-
za(II) i dlatego nalezy je utleni¢ stezonym kwasem azotowym(V) na goraco
(w ok. 70°C). Podczas ogrzewania zakwaszonej analizy kontrolnej nalezy
tak postepowac, aby roztwér nie odparowal do sucha. Réwnocze$nie nalezy
przygotowac goraca wode destylowana: ok. 150 mL w zlewce na 250 mL — do
rozcienczania, ogrzewac ja mozna razem z analizg, i ok. 300 mL w zlewce na
400 mL — do przemywania, ogrzewac nalezy na plycie grzejne;j.

Odparowana analize nalezy rozcienczy¢ goraca woda destylowana do ok.
150 mL i ogrzewac¢ na malym plomieniu na plytce metalowej. Nastepnie
powoli wprowadzi¢ do roztworu za pomocg pipety miarowej (5 mL), cia-
gle mieszajac, 10 mL 10% roztworu amoniaku. Roztwdr z osadem przenies¢
ostroznie na swoj stol laboratoryjny i kilka razy, po opadnieciu osadu, za-
mieszaé go bagietka. Przygotowac¢ stanowisko do saczenia: przymocowaé
do statywu koétko do saczenia, umiesci¢ w nim lejek analityczny (lejek z diu-
ga n6zka) z saczkiem, przygotowac zlewke do zbierania przesaczu i przysta-
pi¢ do przemywania osadu przez dekantacje, tzn. po opadnieciu osadu na
dno zlewki zla¢ roztwdr znad osadu przez migkki saczek umieszczony w lej-
ku tak, aby praktycznie caly osad pozostal w zlewce. Ponownie zala¢ osad
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goraca woda destylowang, zamieszac¢ i pozostawi¢ go do opadniecia. Zla¢
roztwdr znad osadu przez miegkki saczek jak wyzej. Przemywanie przez de-
kantacje powtorzy¢ jeszcze dwu- lub trzy-krotnie, zuzywajac kazdorazowo
ok. 75 mL goracej wody destylowanej. Nastepnie przenie$¢ osad ilosciowo
na saczek, wyplukujac jego resztki ze zlewki woda destylowana. Czasteczki
przylepione do $cian naczynia zebra¢ za pomoca bagietki skrawkami saczka
i dolaczy¢ do osadu na saczku, nastepnie przemy¢ go goraca woda destylo-
wang w celu catkowitego wyptukania jonéw chlorkowych. Bagietke takze
nalezy wytrze¢ wilgotnym skrawkiem saczka i dotaczy¢ go do osadu.

Skuteczno$¢ tej operacji sprawdza sie przez pobranie na szkietko zegar-
kowe, podstawiajac je pod ndzke lejka, ok. 2 mL przesaczu, zakwaszenie
kilkoma kroplami 2 mol/L HNO, i dodanie kilku kropel 0,01 mol/L roztwo-
ru AgNO,. Proces przemywania uwaza si¢ za zakorczony, gdy roztwér na
szkielku nie wykazuje §ladéw zmetnienia. Osad na saczku nalezy splukaé
strumieniem wody z tryskawki do dolnej czesci saczka, saczek z osadem na-
lezy zwinaé¢, uwazajac, zeby osad nie wyplynat i wraz z opisanym lejkiem
(imie, nazwisko, numer dziennika) umie$ci¢ w suszarce do wysuszenia
(1-2 h). W tym czasie (jezeli nie uczyniono tego wczesniej) mozna przygo-
towac tygielek porcelanowy: po wyjeciu go z eksykatora, opréznieniu (do
kosza) i doktadnym wytarciu na sucho, ewentualnym oznakowaniu — odda-
jemy go do prazenia w piecu muflowym. Po péigodzinnym prazeniu w tem-
peraturze 900°C tygielek (goracy!) szczypcami umiesci¢ w eksykatorze do
ostudzenia do temperatury pokojowej (30 min). Nastepnie wraz z eksykato-
rem udac sie do pokoju wagowego i zwazy¢ tygielek na wadze analityczne;j.

Do tak przygotowanego tygielka wktadamy przesuszony saczek z osadem;
w oczekiwaniu na dalszy bieg analizy tygielek znajduje sie w eksykatorze.

Jezeli czynno$ci zwiazane z wytracaniem i przesaczaniem osadu przebiegaly
zbyt wolno i zabraknie czasu na wysuszenie saczka w suszarce, nalezy umiesci¢
lejek wraz z saczkiem, zabezpieczonym przed zanieczyszczeniem i podpisa-
nym, w zlewce na 400 mL (oprze¢ o $cianke szafki) i pozostawi¢ do nastepnych
¢wiczen. W tym czasie saczek wyschnie. Dalej postepowac jak wyzej.

Tygielek z saczkiem umiesci¢ skosnie na tréjkacie drucianym z rurkami
porcelanowymi i ostroznie ogrzewa¢ malym plomieniem palnika az do spo-
pielenia saczka — ta operacja znowu musi by¢ wykonywana pod dygestorium.
W razie zapalenia saczka nalezy ostroznie odsuna¢ palnik, na krétko przykry¢
tygielek szkielkiem zegarkowym i zdusi¢ ptomien. Koniec spopielania sacz-
ka mozna pozna¢ po wygladzie zawartosci tygielka, w ktérym nie moga by¢
widoczne zweglone fragmenty bibuly. Tygielek ponownie umiesci¢ w eksyka-
torze, nastepnie prazy¢ w elektrycznym piecu muflowym w temp. ok. 900°C
przez 30 min. Po wyjeciu z pieca tygielek z osadem umieséci¢ za pomoca
szczypiec w eksykatorze i po minimum 30 min zwazy¢ na wadze analityczne;.



Obliczy¢ zawartos$¢ zelaza(III) w otrzymanym do oznaczenia roztworze:

. =axF

gdzie: a — oznacza mase osadu Fe,O, [g]
F — mnoznik analityczny do przeliczenia Fe,O, na Fe:

% =0, 6994

FeyO3

Roztwdr mianowany: azotan(V) srebra(l) o stezeniu 0,1000 mol/L
— studenci otrzymuja titrant juz mianowany

Wskaznik: 0,1% roztwor fluoresceinianu sodu lub
0,1% roztwor eozyny

Otrzymany w kolbie miarowej o pojemnosci 100,0 mL obojetny roztwdr,
zawierajacy NaCl, rozcieniczy¢ woda destylowana do kreski. Wymieszac,
przeplukaé pipete pelna (10,0 mL) analiza. Pobra¢ 10,0 mL tego roztworu
i przenies$¢ do kolby stozkowej o poj. 200 mL doda¢ 4 krople roztworu flu-
oresceinianu sodu i rozcienczy¢ woda destylowana do ok. 30 mL.

Wymieszac i miareczkowa¢ mianowanym roztworem AgNO, az do wy-
tracenia bladorézowego osadu chlorku srebra.

Uwaga! Miareczkowanie nie moze by¢ wykonywane przy silnym os$wie-
tleniu, a mieszanie roztworu nie moze by¢ energiczne. Tuz przed osiagnie-
ciem punktu konicowego osad AgCl koaguluje si¢ i od tego momentu nalezy
miareczkowac powoli, a po kazdej dodanej kropli titranta obserwowacd, czy
wytracony osad zabarwia sie na rézowo. Pojawienie si¢ szarego zabarwienia
roztworu podczas miareczkowania uniemozliwia prawidlowe wykonanie
analizy, nalezy wtedy zglosic si¢ z tym problemem do asystenta.

Oznaczenie powtdrzy¢ jeszcze dwukrotnie.
Obliczy¢ zawarto$¢ NaCl w otrzymanym do oznaczenia roztworze.
M(NaCl) = 58,45

Uwaga! Wszystkie roztwory zawierajace sole srebra po zuzyciu zla¢ do
naczynia przeznaczonego do tego celu.
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