CWICZENIE 2.

Potencjometryczne oznaczanie kwasu octowego przy uzyciu elektrody szklanej

Aparatura: Wielofunkcyjny przyrzad komputerowy CX-721 lub CX-731
Zespolona elektroda szklana
Mieszadto magnetyczne wraz z uchwytem
Zasilacz stabilizowany

Czujnik temperatury

Odczynniki i sprzet laboratoryjny: Komplet 3 wzorcow pH (wzorce NBS), 0,2000M KOH,

probka kwasu octowego, biureta, kolba miarowa, pipeta, zlewki

Cz. 1. Wyznaczanie charakterystyki elektrody szklanej.

Charakterystyka elektrody szklanej nazywamy wyznaczong do$wiadczalnie zalezno$¢
pomiedzy potencjatem elektrody a wartosciami pH buforow wzorcowych. Charakterystyka
idealnej elektrody szklanej przedstawia (zgodnie z rownaniem Nernsta: E = E, - k-pH) lini¢
prosta, dla ktorej bezwzgledna warto$¢ tg kata nachylenia (k) ma warto$¢: w temperaturze 20°C
(293K) 58,16 mV, w temperaturze 25°C (298K) 59,16 mV. W rzeczywistosci kazda elektroda
szklana ma inng charakterystyke, zmienng w czasie. Prostoliniowa zalezno$¢ potencjatu
elektrody od log an+ wystepuje tylko w pewnym zakresie aktywnos$ci jonéw wodorowych
(Scislej jonow H3O"). Pomiar pH z zastosowaniem danej elektrody mozliwy jest tylko

w zakresie pH, w ktorym charakterystyka elektrody wykazuje przebieg prostoliniowy.

Wykonanie pomiarow:

Do WPK podiaczy¢ zasilacz stabilizowany S Z 6V/500 mA (gniazdo POWER") i czujnik
temperatury (gniazdo "temp."). Zasilacz podiaczy¢ do sieci. Na statywie mieszadla umiescic¢
uchwyt elektrodowy, aw nim elektrod¢ szklang zespolong. Elektrode optuka¢ woda
destylowang i osuszy¢ ostroznie ligning (unika¢ pocierania!). Podlaczy¢ elektrode do WPK
(gniazdo "pH").

Strzatka ustawi¢ na ekranie funkcj¢ "pH". Wywola¢ klawiszem "ENTER". Przez ponowne
nacisni¢cie klawisza "ENTER" przejs¢ do "ustawiania parametrow', przesuna¢ strzatka

kursor na "Kalibracje" 1 wywola¢ klawiszem "ENTER". Przesuna¢ kursor na "Tryb



kalibracji" i1 nastawi¢ "potauto'. Wywotac¢ klawiszem "ENTER". Wpisa¢ do tabeli podane
przez asystenta wartosci pH buforéw kontrolnych.

Nacisna¢ klawisz "CAL".

Elektrode zanurza¢ kolejno do wyznaczonych buforéw na gltgbokos¢ wskazang przez asystenta
(moze by¢ ona rézna w zaleznosci od typu stosowanej elektrody). Po zanurzeniu kazdorazowo
nacisng¢ klawisz "START", a po ustaleniu si¢ wskazania "ENTER". Pamig¢ta¢ o optukaniu
1 osuszeniu elektrody przed przeniesieniem do kolejnego roztworu. Po zakonczeniu kalibracji
nacisng¢ klawisz "ESC" 1 wpisa¢ kalibracje do pamigci (klawisz "ENTER"). Przez

dwukrotne nacisniecie klawisza "ESC" nastawi¢ ekran pomiaru pH.

Cz. 11. Potencjometryczne oznaczanie kwasu octowego.

W przypadku pracy z WPK model CX-721:

Ustawi¢ na ekranie funkcje ""opcje’’. Po wywotaniu (klawisz "enter") ustawi¢ na ekranie funk-
cj¢ "rozne". Po wywotaniu - pozycj¢ "'funkcja’ ustawi¢ na ""miareczkowanie'’. W razie po-
trzeby mozna ustawi¢ inny kontrast. Po powrocie na "opcje" ustawi¢ na ekranie funkcj¢ "mia-
recz." Po wywotaniu ustawié¢: biureta - "reczna" titrant - **zasada’*. Po powrocie do pozycji
wyjsciowej ustawi¢ na ekranie funkcje "'pH"". Po wywotaniu - wywota¢ ""pomiar' i ustawic¢

rozdzielczo$¢ - "'0,01"" i kompensacje - ""auto™".
W przypadku pracy z WPK model CX-731:

Przygotowanie przyrzadu do miareczkowania wykonuje si¢ po wywotaniu funkcji "'pH", a na-
stepnie funkcji ""pomiar’. Funkcje "*miareczkowanie’ wywotuje si¢ w ramach funkcji ""pH"".
Po powrocie do funkcji ""pH™ WPK przygotowany jest do pomiaréw miareczkowania poten-
cjometrycznego. Nacisng¢ klawisz "'start"".

Na statywie mieszadla umiescic¢ tape, a w niej napetniong 0,2000M roztworem KOH biurete.
Ustawi¢ wlasciwy poziom roztworu w biurecie. Otrzymang w kolbie miarowej probke
zawierajacg kwas octowy rozcienczy¢ woda destylowang do kreski 1 doktadnie wymieszac.

3 odmierzy¢ pipeta petng po 10,00 cm® badanego roztworu

Do 3 zlewek o poj. 100 cm
i rozcienczy¢ woda destylowana do ok. 2/3 pojemnosci zlewki. Do jednej ze zlewek wrzucic¢
mieszadetko 1 ustawi¢ ja na ptycie mieszadla magnetycznego. Zanurzy¢ w niej elektrode — tak,

aby zanurzona zostata banieczka szklana. Wiaczy¢ mieszadto 1 ustawi¢ wilasciwag predkosc



mieszania. Miareczkowaé¢ wprowadzajac do zlewki titrant porcjami po 0,30 cm?®. Po

kazdorazowym ustaleniu si¢ warto$ci pH nacisng¢ klawisz "hold" i wprowadzi¢ klawiaturg do

pamieci WPK dodang objetos¢ titranta. Miareczkowanie prowadzié, az do momentu uzyskania

dwoch wynikoéw wartosci pH > 11. Nastepnie zakonczy¢ czynno$¢ miareczkowania przez

nacisniecie klawiszy "esc" 1 "enter". Ustawi¢ funkcje "opcje'", a po wywotlaniu - funkcje

wyniki. Wyniki (pH jako funkcj¢ dodanej objgtosci titranta) zanotowacé w zeszycie.

Przeprowadzone miareczkowanie bylo "miareczkowaniem wstgpnym". Jego wyniki nalezy

pokaza¢ asystentowi, ktéry okresli sposéb przeprowadzenia miareczkowania 2 pozostatych

probek (miareczkowanie to nalezy wykona¢ w poblizu skoku miareczkowania stosujgc porcje

titranta rowne 0,10 cm?®). Przed kolejnym miareczkowaniem nalezy optukaé i osuszyé

elektrode, uzupehic biurete titrantem i ustawic jego wlasciwy poziom.

Wyniki zestawi¢ w tabeli wg wzoru:

I miareczkowanie

Il miareczkowanie

V [cm3]

pH

A*pH

AV?

-1072

pH

A*pH

AV?

-1072

Wyznaczy¢ mas¢ otrzymanego do analizy kwasu octowego.




